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RESUMO

Manutencdo e reabilitagdo sdo importantes medidas de preservacdo de azulejos histéricos de
fachada. No contexto de reabilitagdo dos materiais, ¢ fundamental o conhecimento de suas
caracteristicas originais. Diante disso, esta pesquisa se prop0s a caracterizar a interface
azulejo/argamassa em amostras provenientes de fachadas de Ovar — Portugal, referentes ao periodo
entre os séculos X1X e XX. Para tanto, inicialmente foram realizados varios ensaios e avaliacfes de
caracterizagdo das amostras de azulejos (DRX, porosimetria e absor¢do de dgua) e de argamassas
(DRX, anélise quimica e petrografica, MEV e profundidade carbonatada). Posteriormente, a
interface azulejo/argamassa foi analisada em nivel mesoestrutural, em uma lupa esteroscépica,
guantificando-se a extensdo de argamassa aderida ao tardoz do azulejo. Como resultado dessas
analises, constatou-se que a extensdo de aderéncia esta relacionada as caracteristicas dos agregados
das argamassas e a configuragdo do tardoz dos azulejos e ndo com a relagdo aglomerante/agregado
das argamassas.

Palavras-chave: interface; argamassa; cal; azulejo; fachada.

ABSTRACT

Maintenance and rehabilitation are important measures to preserve the historical tiles of facade. In
the materials rehabilitation context, is fundamental the knowledge of the original materials
characteristics. Facing that, this research aimed to characterize the tile/mortar interface in samples
of facades from Ovar — Portugal, in the period between the nineteenth and twentieth centuries. For
this purpose, initially were realized several tests and evaluations to characterize samples of mortars
(XRD, petrographic and chemical analysis, TGA, SEM and carbonation depth) and glazed tiles
(XRD, MIP and water absorption). Posteriorly, the tile/mortar interface was analyzed in
mesostructural level (stereo microscope) quantifying the mortar’s extension adhered to the
underside of the tile. As result of these analyses, was observed that the extension of adherence is
related to the characteristics of the aggregates of the mortars and to the configuration of the
underside of the tile and not to the binder/aggregate ratio of the mortars.

Keywords: interface; mortar; lime; glazed tile; facade.
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1. INTRODUCAO

A arte expressa em azulejos, tradicionalmente presente em ambientes interiores passam, em
meados do século XIX, a serem utilizadas nos exteriores de edificacGes de cidades brasileiras e
portuguesas. Muito além da funcédo de protegdo contra a acdo de agentes de degradacdo, os azulejos
em fachada embelezam e engradecem a paisagem urbana pela riqueza de sua composi¢édo
geomeétrica, formas e cores. Visando a preservagdo desse importante patrimdnio de valor historico,
artistico e cultural, faz-se necessario estabelecer medidas de manutencao, reabilitacdo e restauracéo
desse revestimento. Para avaliar o estado de conservagdo bem como para propor solugdes
compativeis com o material historico é essencial o conhecimento de suas caracteristicas fisicas,
quimicas e mecénicas (Magalhées e Veiga, 2009).

Muitas pesquisas tém sido desevolvidas visando a caracterizacdo de argamassas histéricas, mas
poucas se propuseram a estudar as argamassas antigas de assentamento de azulejos a base de cal;
uma quantidade ainda menor de pesquisas € encontrada estudando a interface argamassa-azulejo.
Em algumas pesquisas recentes, foi realizado o estudo de amostras de revestimento azulejar de
fachada de edificacdes de cidades portuguesas, como Ovar e Porto (Teixeira, 2008; Valente, 2008;
Ferreira, 2009; Andrejkovic¢ova et al., 2012). Nessas pesquisas, varias analises foram realizadas
visando a caracterizacdo das argamassas de assentamento, tais como: difracdo de raios X (DRX);
anélise termogravimétrica (ATG); determinacdo do modulo de elasticidade; resisténcia a
compressdo; absorcdo de agua por capilaridade e secagem; permeabilidade ao vapor de agua,
observacdo a lupa binocular; andlise de fluorescéncia (FRX); reconstituicdo de traco e
determinacdo da curva granulométrica dos agregados. Veiga (2012) destaca que, por mais
sofisiticadas e completas que sejam as técnicas utilizadas na caracterizacdo de uma argamassa
antiga, obtém-se apenas a aproximacdo da composicdo da amostra, sendo impreciso definir as
proporcOes originais dos materiais, o processo de mistura e as condi¢cBes que levaram as
transformac6es que sofreram ao longo do tempo.

Os estudos voltados a caracterizacdo dos azulejos (biscoito e esmalte) também tém utilizado
técnicas variadas e sofisticadas, destrutivas e ndo destrutivas, como as empregadas nas pesquisas
de Ramos et al. (2002); Colomban (2004); Veiga e Figueiredo (2008a, 2008b); Vaz et al. (2008);
e Guilherme et al. (2009). Alguns exemplos de técnicas utilizadas nessas pesquisas séo: difragéo
de raios X, microscopia eletrénica de varredura (SEM-EDS), analises térmicas, analise em estereo
microscopio optico, fluorescéncia de raios X (XRF), espectroscopia de absorcéo de raios X (XAS
e XANES), microfluorescéncia de raios X por dispersdo em energia (ui-EDXRF), espectrometria
de fluorescéncia de raios X dispersiva por comprimento de onda (WDXRF); fluorescéncia de raios
X com luz Sincrotron (SRXRF) e espectroscopia Raman.

Ao realizar a inspecéo visual de fachadas de azulejos histdricos, é notorio e recorrente o problema
de destacamento do azulejo nesse tipo de revestimento, como pode ser observado na Figura 1.
Além do risco de comprometimento da integridade da placa ceramica, essa manifestacao patologica
permite a exposi¢do da camada da argamassa aos agentes de degradagéo externos, intensificando e
acelerando, assim, sua deterioracdo. Apesar da importancia da efetivacdo da aderéncia entre o
azulejo e argamassa de assentamento para a preservacdo da integridade do revestimento, poucas
pesquisas desenvolveram estudos nesse campo quando se trata de revestimentos historicos de alta
absorcgdo de agua e assentados com argamassa a base de cal (Japiassu, 2011).
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@ ECE
Figura 1. Regides com destacamento de azulejos historicos em fachada de edificacGes da cidade
de Ovar, Portugal.

Nesse contexto, o presente trabalho visa estudar e bem caracterizar tanto as argamassas de
assentamento, quanto os azulejos de fachadas historicas de Portugal. Além da andlise das
caracteristicas fisicas, quimicas, mineraldgicas e microestruturais dos materiais individuais, a
presente pesquisa propde-se ao estudo, em nivel mesoestrutural, da interface azulejo/argamassa,
visando a compreenssdo da influéncia das caracteristicas desses distintos materiais na extensdo de
aderéncia entre a argamassa e 0 azulejo.!

2. AMOSTRAS

As amostras estudadas sdo de azulejos e argamassas de assentamento de fachada da cidade de Ovar,
em Portugal, datadas do final do século XIX e inicio do século XX. Foram analisadas amostras de
trés edificacdes as quais foram denominadas de Caso 1, Caso 2 e Caso 3, conforme ilustrado na
Figura 2. Por se tratarem de edificacdes de valor historico, buscou-se, durante a realizacdo da
pesquisa, a intervengdo minima no artefato arquitetdbnico visando preservar ao maximo suas
caracteristicas originais, o que justifica 0 nimero reduzido de amostras e casos.

r
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1 Dados parciais desta pesquisa foram previamente publicados em Japiassu et al. (2012a, 2012b) e Carasek et al. (2014).
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Figura 2. Fachada, detalhe do azulejo e amostras de argamassas de assentamento aderidas no
tardoz das placas dos trés casos analisados.

3. METODOLOGIA

Vaérias andlises e ensaios foram realizados visando a caracterizacdo das amostras de argamassas e
azulejos historicos, bem como a sua interface, conforme listado na Figura 3 e descrito a seguir.

Revestimento ceramico

histdrico
[ |

Caracterizagdo do Caracterizagdo da .
azulejo historico argamassa historica Estudo da interface

Difracéo de raios X Difracéo de raios X Anélise Petrogréafica Exfﬁg:aé)s?;:g:gggga |

Porosimetria por Termogravimetria Analise quimica
intrusdo de Mercurio g q
Absorcio de dgua e Profundidade | |
absortividade Carbonatada hicrogstruura - MEV ‘

Figura 3. Organograma dos ensaios e andlises realizados para a caracterizacdo das amostras de
revestimento ceramico historico.

3.1. Caracterizacéo do azulejo

Para a analise de Difragdo de Raios X foi utilizado um difratdmetro marca Siemens, modelo D5000.
As amostras de azulejo (biscoito e esmalte) foram submetidas a moagem prévia em moinho orbital
até a sua total moagem (100% passante na peneira 325 mesh — 0,043 mm). Concluida essa etapa,
parte do material foi analisada no Difratdmetro de Raios X, pelo Método do P6 Nao-Orientado
(Analise Integral). As interpretacGes foram realizadas em computador acoplado ao difratdmetro,
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utilizando-se o software EVA, versao 2009, com banco de dados de 2009 do International Centre
for Diffraction Data (ICDD).

Amostras de fragmentos de azulejos de 7 mm x 6 mm x 23 mm foram também submetidas a técnica
de Porosimetria por Intrusdo de Mercurio. Para tanto, foi utilizado porosimetro modelo Pore
Master da marca Quanta Chrome e para processamento dos dados utilizou-se o programa
Quantachrome Poremaster para Windows® Data Report verséo 5.10.

Por fim, foi obtida a absorcdo de dgua dos azulejos empregando a metodologia prescrita na norma
EN ISO 10545-3 (1995).

3.2. Caracterizagdo da argamassa de assentamento

Para a analise qualitativa por DRX, as amostras de argamassa foram inicialmente desagregadas por
meio de moagem branda com pistilo de borracha e separadas por peneiramento em peneira de
100 mesh — granulometria de 0,15 mm, para liberar o agregado da pasta (fracdo de interesse para
caracterizacdo qualitativa). A seguir, o material passante foi moido manualmente até passar
totalmente em peneira 325 mesh — granulometria de 0,043 mm. Concluida essa etapa, parte do
material foi analisado no Difratbmetro de Raios X, pelo Método do P6 Né&o-Orientado. A
identificacdo dos compostos foi realizada com o auxilio computacional atraves de software da
Panalytical High Score Plus (versdo 3.0) e com base nos dados das fichas de padrdes
difratométricos fornecidas pelo ICCD, com atualizacéo até 2003. Utilizou-se a base de dados de
minerais e cimentos.

A andlise termogravimétrica foi realizada seguindo as diretrizes gerais da ASTM E 794 (2001).
Para tanto, utilizou-se o equipamento TA Instruments SDT 2960, empregando-se cadinho de
alumina (volume de 110 uL) sem tampa, com fluxo de gas de 60 mL/min de argonio e taxa de
aquecimento de 10°C/min até 1000°C. O ensaio foi realizado no material passante na peneira 200
mesh — granulometria de 0,075mm — ap6s fracionamento e separacdo majoritaria da fragao
agregado.

Para a realizacdo da analise petrogréfica, foi utilizado como referéncia o Procedimento Interno do
IPT, CT-OBRAS-LMCC-P-PE-001, elaborado com base nas diretrizes gerais da norma ASTM C
856/04 (1995) e de Oliveira et al. (1999). Essa analise foi executada com o auxilio de microscopio
estereoscopico, marca Wild-Leitz, e de um fotomicroscopio modelo Ortholux Il POL-BK, marca
Leitz. As analises foram ilustradas com fotomicrografias.

A analise quimica das argamassas histdricas foi executada a partir das diretrizes gerais de Quarcioni
(1998) e ABNT NBR-NM 20 (2009), tendo sido realizado o ataque das amostras trituradas com
HCI. Os elementos principais (CaO, MgO, SiO2 and R203 — ferro e aluminio) foram analisados por
espectroscopia por absorcdo atdmica. A perda ao fogo, o residuo insolivel e o SOs foram
determinados pelo método gravimétrico e o CO: foi determinado pelo método gasométrico.

Os dados obtidos nas diversas determinacdes foram referenciais para o céalculo da reconstituicao
de traco das argamassas, associando-se as informacdes complementares fornecidas pelas demais
técnicas analiticas empregadas.

O método utilizado para avaliar a profundidade de carbonatacdo das argamassas foi o de pulverizar
com fenolftaleina uma superficie imediatamente fraturada da argamassa. A fenolftaleina é um
indicador com ponto de viragem para pH entre 8,3 e 10. Portanto, caso a argamassa apresente
mancha vermelha carmim, isso indica que aquela regido ndo estd carbonatada, uma vez que a
portlandita se caracteriza por ser alcalina.

Para a analise das amostras ao Microscopio Eletronico de Varredura (MEV) foi utilizado o
equipamento Jeol JSM-6610, o qual possui capacidade maxima de magnificacdo de 300.000 vezes.
As imagens utilizadas para avaliacdo da morfologia do material foram obtidas através de sinais de
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elétrons secundarios (SE). Essas imagens foram processadas no programa Jeol Scanning Electron
Microscope, versdo 2.2.4. Além da obtengdo de imagens de microestrutura da argamassa, foram
realizadas microanalises quimicas com o detector de Raios X por espectrdmetro de disperséo de
energia (EDS). Para esta finalidade, utilizou-se o programa Nss 2.3 da Thermo Scientific.

3.3. Estudo da interface

A caracterizacdo da interface azulejo/argamassa foi realizada pelo estudo da extensdo de aderéncia,
a qual relaciona a extensdo da argamassa efetivamente aderida ao tardoz do azulejo com a extenséo
total do tardoz (possivel de ser unida), utilizando-se a metodologia proposta por Carasek (1996).
Para a obtencdo dessas medi¢Ges de comprimento linear, a interface azulejo/ argamassa foi
analisada em lupa estereoscopica, marca Leica modelo MZ12.5, com capacidade de ampliacdo de
até 640 vezes, escala micrométrica e camera digital colorida Leica EC3.

Para esta andlise, as amostras de azulejo com argamassa aderida foram previamente seccionadas
na cortadeira de precisdo modelo Minitom, da marca Struers, de modo a obter fatias com
aproximadamente 7,5 cm de comprimento e 1,5 cm de largura. Para cada amostra reduzida, foram
obtidas 2 sec¢des planas e lisas da regido da interface azulejo/argamassa (faces), conforme ilustrado
na Figura 4. Um total de 18 faces (6 de cada caso) foi escolhido para analise de resultados.
Posteriormente a reducdo dimensional das amostras, foram marcados riscos de cores alternadas e
com espacamento de 3 mm entre eles no biscoito do azulejo proximo a regido de interface. O
objetivo dessa marcacdo foi de facilitar e evitar equivocos no levantamento dimensional para a
analise de extensao de aderéncia. Ao todo, uma extensdo linear de 1128 mm de interface, composta
de 396 trechos de 3 mm cada, foi sujeita a analise.

Figura 4. Secdo plana da amostra com argamassa aderida ao tardoz para analise da extenséo de
aderéncia.

A cada intervalo de 3 mm da amostra, foi produzida uma imagem ampliada em 30 vezes. As
imagens obtidas foram processadas no software Leica Application Suite, LAS-EZ, versdo 1.8. Em
cada imagem foram levantadas as medidas de comprimento linear total do tardoz, bem como foram
levantadas também as medidas das regides que ndo possuiam argamassa aderida (mesodefeitos de
contato). Ao final, todos os valores parciais obtidos em cada imagem (tanto da extenséo linear total
quanto da extensdo de mesodefeitos) foram somados. A partir dos dados levantados da face
analisada, foi determinada a extensdo de aderéncia de acordo com a equagdo (1) apresentada a
seguir. Posteriormente, com o resultado de extensdo de aderéncia de cada face, foi calculada a
média para as 6 faces analisadas por caso.

_ Lt-Lv
T Lt

A x100 (1)
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Em que:

A ¢ a extensdo de aderéncia (em %);

Lt é o comprimento total da amostra (em mm); e

Lv é o comprimento dos locais sem aderéncia — vazios ou mesodefeitos, em (mm).

4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1. Caracterizagdo do azulejo

Ao observar o tardoz das amostras de azujelo foi possivel identificar que os azulejos dos Casos 2
e 3 eram da mesma fabrica, Ceramica da Devesas, da cidade de Porto — Portugal; ja para os azulejos
do Caso 1 ndo foi possivel identificar a origem de sua fabricacdo. A Figura 5 mostra a configuragéo
da muratura do tardoz das placas estudadas.
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Figura 5. Configuracao do tardoz dos azulejos (a) do Caso 1 e (b) dos Casos 2 e 3.

Os dados obtidos da constituicdo mineraldgica dos azulejos historicos identificados na analise por
Difracdo de Raios X estdo apresentados na Tabela 1, onde é possivel observar que os azulejos s&o
constituidos predominantemente por quartzo e gehlenita, sendo que nos Casos 2 e 3 ainda ha
predominancia do diopsidio. Todos apresentam em menor quantidade o plagiocasio e a calcita.
Além desses, como minerais subordinados, no Caso 1 foi identificado diopsidio e no Caso 3 foi
encontrado o espinélio. Foram ainda identificados resquicios de wollastonita no Caso 1, de
grossular no Caso 2 e mulita e eitelita no Caso 3. Pode-se observar que a composicdo dos azulejos
do Caso 2 e do Caso 3 é muito semelhante, como esperado, por serem do mesmo fabricante. A
calcita, identificada na analise como composto subordinado em todos 0s casos, pode estar
relacionada com a penetracdo da argamassa constituidade cal no tardoz do azulejo. E improvavel
que a calcita identificada seja originada da composicao dos azulejos, uma vez que 0 processo de
producéo desses foi realizado a altas temperaturas, o que implicaria na transformacao da calcita em
oOxido de calcio.
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Tabela 1. Identificagdo mineralogica dos azulejos historicos portugueses de acordo com sua

predominancia.

Identificacao Composicao
mineral()ggica quipmicg Caso1l Caso 2 Caso 3
Quartzo SiO2 p p p
Gehlenita Ca2Al2Si07 p p p
Diopsidio CaMg(Si02): S p p
Plagioclasio [(NaSi), (CaAD)] s s s
(anortita e albita) AlSi202
Calcita CaCOs S S S
Espinélio MgAI2Cr204 S
Wolastonita CaSiOs3 t
Grossular CasAl2Sis012 t
Mullita Al6Si2013
Eitelita NazMg(COs)

Legenda: (p) Principal, (s) Subordinado, (t) Traco,---Sem presenca

As amostras de azulejos analisadas ndo apresentaram diferencas significativas entre os resultados
de porosidade total, tendo sido obtidos valores de 48% no Caso 1, 46% no Caso 2 e 43% no Caso 3.
Os resultados obtidos de distribui¢do do tamanho dos poros pelo volume de mercurio intrudido nas
amostras de azulejos estudadas estdo agrupados na Tabela 2, onde é possivel observar a semelhanca
da configuracdo dos poros das amostras analisadas.

Tabela 2. Distribuicdo dos poros pelo volume de mercurio intrudido dos azulejos historicos.

Didmetro dos poros VVolume de Hg intrudido (%)
(Hm) Caso 1 Caso 2 Caso 3 Média
5-10 0,00 0,00 0,00 0,00
1-5 2,88 0,03 3,68 2,20
0,1-1 36,28 37,05 36,85 36,73
0,05-0,1 9,17 10,89 9,34 9,80
0,01 - 0,05 42,76 42,57 40,73 42,02
<0,01 8,90 9,43 9,40 9,24
Diametro médio (um) 0,95 0,46 0,97 0,79

Os resultados médios de absorcdo total dos azulejos historicos obtidos sdo proximos entre 0s casos
analisados, a saber, 26,5% no Caso 1, 21,4% no Caso 2 e 23,7% no Caso 3. Pelos resultados de
absorcdo ao longo do tempo, ilustrados graficamente na Figura 6, pode-se observar também a
semelhanca entre os resultados apresentados, que esta relacionada diretamente com a similaridade
da configuracéo dos poros dos azulejos estudados. Apesar de proximos, os valores dos azulejos do
Caso 1 apresentam uma maior velocidade de suc¢do de agua, bem como uma maior absorc¢éo total.
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Figura 6. Curvas de absorcao de &gua ao longo do tempo dos azulejos histéricos.

4.2. Caracterizagdo das argamassas

A partir da andlise petrogréafica, foi possivel identificar caracteristicas mais detalhadas da pasta,
dos agregados e dos vazios das argamassas histdricas, que estdo apresentadas, respectivamente, na
Tabela 3, 4 e 5. Esses aspectos também podem ser observados nas micrografias reunidas na
Figura 7.

Tabela 3. Caracteristicas da pasta das argamassas historicas.

Pasta Caso 1 Caso 2 Caso 3
Pasta/argamassa 20% a 25% 20% 15%
Coloracéo Castanho Cinza Cinza
Carbonatacéo Intensa e pervasiva | Intensa e pervasiva Intensa e pervasiva

Graos de silicato ou
silico-aluminato de
calcio hidratado

Concentrados em
uma determinada
regido da argamassa

Concentrados em
uma determinada
regido da argamassa

Restos de rocha

dispersas

carbonatica mal Raros Sim Raros
calcinada
Raras plaguetas
Presenca de  plaque
) Rara submilimétricas Rara
portlandita
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Tabela 4. Caracteristicas do agregado das argamassas historicas.

Agregado Caso 1l Caso 2 Caso 3
Agregado/ 65% a 70% 60% a 65% 70% a 75%
argamassa

Granulometria

0,03 mma 2,5 mm

0,2 mmab5,5 mm

0,2 mma2,0mm

Granulometria
predominante

0,9mmal,2mm

0,8mmal,2 mm

0,4 mma 0,6 mm

Tipos de graos

Arredondado a
subarredondado

Subanguloso a
arredondado

Subanguloso a
subarredondado

Esfericidade dos
gréos

Moderada a alta

Baixa a moderada

Moderada a alta

Composicéo
granulométrica (%)

Quartzo mono e
policristalino — 85%

policristalino — 90%

Quartzo mono e

Quartzo mono e
policristalino — 85%

Fragmento de solo

Fragmentos de solo —

ou ceramico —10% 10%
Outros: mica, Outros: mica, Outros: felc_jspato
estaurolita,

feldspato, fragmento
de rocha (siltito) —

feldspato, torréo de

argila, estaurolita —

fragmentos de rocha,
turmalina, muscovita

a 2,5 mm de tamanho

5% 10% - <5%
Tabela 5. Caracteristicas dos vazios das argamassas historicas.
Vazios Caso 1 Caso 2 Caso 3
Vazios/ argamassa 10% 15% a 20% 10% a 15%
Vazios irregulares -
. Possiveis bolhas de
0,2mmal,0mm | e/ou coalescénciade -
Bolhas de ar n ar aprisionado de
. de didmetro — bolhas de ar

aprisionado - 0,2mma0,5mm

comuns aprisionado — 0,4 mm

de didmetro —raras

Microfissuras na pasta

de espessura —
raros

espessura — comuns

0,7mmal,2mm 3,5 mmde 5 mm de
Vazios alongados de comprimento — comprimento — comprimento —
comuns comuns comuns
Vazios de interface <0,01 mm de
pasta-agregado espessura — raros
0.1 mma0,3 mm <0,01 mm de <0,1 mm de

espessura — comuns

pasta

Microporosidade na

<0,01 mm — comuns

<0,01 mm —
comuns

Graos arrancados

Possiveis graos
arrancados de

raros

0,5mmal1,0mm-—

1,2mmal6mm-—
comuns
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AZULEJO

: v. ,1 ARGAMASSA

Figura 7. (a) Argamassa do Caso 1 — microfissura na pasta e vazios (azul), além de presenca de
fragmentos de solo ou ceramicos (castanho escuro) com bordas de reacdo; (b) Argamassa do
Caso 2— microfissura na pasta e vazio alongado (azul); e (c) Argamassa do Caso 3 — contato com
a ceramica (esquerda e parte superior da foto).

As argamassas apresentam pasta intensamente carbonatada, o que foi observado tanto pela analise
petrografica como pelo ensaio de profundidade carbonatada onde toda a amostra apresentou-se
carbonatada. Foram identificados também tracos de rochas carbonaticas (indicios de que a cal
utilizada na producéo das argamassas ndo foi tdo bem calcinada) e de portlandita (resquicios de cal
ndo carbonatada). A presenca de silicato de célcio hidratado nas amostras do Caso 1 e do Caso 3
pode ser explicada pela utilizacdo de fragmentos ceramicos utilizados junto com a cal aérea
(Guimarées, 1997).

Os agregados das amostras analisadas sdo predominantemente quartzosos. Nao foi observado
agregado carbonatico em nenhuma das amostras estudadas. Em todas as amostras ocorrem
fragmentos de solo ou ceramicos. O agregado utilizado nas argamassas do Caso 2, provavelmente,
provém de saibro ou de solo, pois os grdos apresentam grande variagdo granulométrica, baixo a
moderado arredondamento e esfericidade, bem como presenca de torrdes de argila e/ou de
fragmentos constituidos por grdos de quartzo com matriz argilosa. Em todas as amostras analisadas,
0 agregado apresenta caracteristicas que denotam pequeno transporte, sugerindo a utilizagdo do
préprio material disponivel no entorno da obra.

As argamassas se caracterizam pela alta porcentagem de vazios entre 10% a 20%. As argamassas
do Caso 2 e do Caso 3 exibem pasta com elevada porosidade, além de abundantes microfissuras,
vazios irregulares e alongados. A argamassa do Caso 1 apresenta porosidade elevada, fornecida
principalmente por bolhas de ar aprisionado e vazios alongados.

As curvas de TG e DTG obtidas pela anélise termogravimétrica estdo apresentadas nas Figuras 8 e
9, respectivamente. Os valores de perda de massa correspondentes a determinadas faixas de
temperatura obtidos durante essa anélise estdo reunidos na Tabela 6. A partir do comportamento
das amostras de argamassa durante o processo de decomposicao térmica, foi possivel associa-lo a
determinados eventos térmicos que estdo apresentados na Tabela 7 e indicados com ndmeros na
Figura 9.
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Figura 8. Curvas termogravimeétricas (TG).
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Figura 9. Curvas termogravimétricas diferenciais (DTG).

Tabela 6. Perdas de massas envolvidas no processo de decomposicao termica e calculo do

CaCO:s.
Argamassas Temperatura / Perdas de massa (%0) CaCOs;
23°C-200°C | 200°C-350°C | 350°C-550°C | 550°C-1000°C (%)
Caso 1 12,15 3,56 7,01 9,44 21,65
Caso 2 6,44 2,73 4,32 15,95 36,27
Caso 3 4,13 2,96 2,51 14,62 33,25
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Tabela 7. Fenémenos envolvidos nos eventos térmicos e respectivas temperaturas das curvas
TG/DTG — atmosfera de argonio.

Eventos térmicos e parametros correlatos
NUmero Eventos térmicos preponderantes Faixa de temperatura (°C)
1 Desidratacdo da gipsita 0-170
2 Desidratacdo da gibbsita 150-390
3 Desidroxilacédo da caulinita 430-550
4 Decomposicdo de carbonato de célcio (CaCQOs) 680-1000

As curvas termogravimétricas obtidas sdo tipicas de argamassas carbonatadas de cal hidratada
calciticas com acentuada perda de massa entre 550°C e 1000°C, atribuida a descarbonatacéo do
carbonato de célcio (Guimardes, 1997). Entre 23°C e 200°C, verifica-se a desadsorcdo de agua,
essencialmente de metalossilicatos, enquanto que, entre 200°C e 550°C, ocorre a desidroxilacéo de
diferentes tipos de minerais, em particular aluminossilicatos. No caso da argamassa do Caso 1, foi
identificado um pico na faixa de 0°C a 170°C, indicador de presenca da gipsita. A presenca de
gibbsita detectada nas amostras do Caso 3 aponta no sentido de fragmento de solo, uma vez que a
gibbsita se decompde a aproximadamente a 340°C (Smykatz-Kloss, 1974), temperatura esta
insuficiente para formar uma massa ceramica. Esses fragmentos de solo também foram
identificados na analise petrogréfica.

Os compostos mineralogicos das argamassas identificados por DRX estdo dispostos na Tabela 8,
de acordo com sua predominancia nos espécimes caracterizados. J& os resultados obtidos na analise
quimica acham-se apresentados na Tabela 9, enquanto os resultados finais da reconstituicdo de
traco estdo reunidos na Tabela 10.

Tabela 8. Resultado da andlise por Difracdo de Raios X das argamassas historicas.

Identificacdo mineraldgica Caso 1 Caso 2 Caso 3
Quartzo p p p
Calcita S S S
Caulinita t t
Mica (moscovita) t t
Lawsonita t t
Montmorilonita t t
Vaterita t t
Portlandita (hidroxido de calcio) t t
Feldspatos (microclinio) t t
Gipsita t
Magnesita t
Franzinita t
Feldspatos (albita) t
Gibbsita (hidréxido de aluminio) t
Lazurita --- --- {

Legenda: (p) Principal, (s) Subordinado, (t) Traco, ---Sem presenca
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Tabela 9. Resultados de analise quimica das argamassas.

Resultados, em %
Determinacdes Caso 1 Caso 2 Caso3

BO BNV BO BNV BO BNV

Umidade 2,44 - 1,17 - 0,77 -

Perda ao fogo 14,0 - 16,6 - 10,9 -
Residuo insolavel 58,7 70,2 | 59,6 72,5 71,6 81,1
Anidrido silicico (SiOz2) 3,17 3,79 3,47 4,22 2,56 2,90
Oxidos de ferro e aluminio (R203) | 3,34 | 4,00 | 340 | 413 3,47 3,93
Oxido de calcio (CaO) 13,8 16,5 15,5 18,9 9,98 11,3
Oxido de magnésio (MgO) 0,32 0,38 | 0,44 | 054 0,29 0,33
Anidrido sulfarico (SOs) 2,51 3,00 0,11 0,13 0,08 0,09

Anidrido carbbnico (COz) 9,49 - 12,0 - 7,35 -

Legenda: BO — Base Original. BNV — Base Néo Volatil.

Tabela 10. Resultados de reconstitui¢do do traco das argamassas.

Argamassas Parametros calculados Cal hidratada* | Agregado silicoso

Constituintes (%) 36,4 63,6

Caso 1
Trago, em massa 1 1,8

Caso 2 Constituintes (%) 33,8 66,2
Traco, em massa 1,0 2,0
Constituintes (%) 23,8 76,2

Caso 3
Trago, em massa 1 3,2

*Constituinte expresso como cal hidratada de natureza calcitica mesmo sendo possivel ter
sido empregada cal virgem, porém as andlises laboratoriais efetuadas ndo permitem a
identificacéo.

Pela analise quimica, foi possivel determinar que as argamassas sao constituidas por cal aérea
calcica, com adicdo de "material argiloso™ e agregado silicoso, sendo que, no caso da argamassa
Caso 1, ainda foi identificado o gesso de construcdo. Acredita-se, no entanto, que esse material,
que também foi identificado na analise termogravimétrica e de DRX, néo tenha sido utilizado na
producdo dessa argamassa, ja que, no periodo historico estudado, ele ndo era utilizado para tal fim
em Portugal. E provavél que a gipsita identificada por meio dessas analises seja proveniente da
poluicdo atmosférica ou de intervencgdes posteriores. A adicdo de "material argiloso” (solo e/ou
material cerdamico) confere hidraulicidade as argamassas e implica que o valor de residuo insoluvel
incorpora a fracdo insolvel desse material e a fragdo solubilizada incorpora a fragdo soltvel, o que
foi diagnosticado pelos significativos teores de SiO2 e R20s3 solubilizados pelo ataque &cido na
anélise quimica. Em funcdo da dificuldade de determinar a quantidade de "material argiloso"
presente nas argamassas, assumiu-se, no calculo do traco, que esse material adicionado compde,
preponderantemente, o0 agregado.

A dificuldade de se determinar a origem da hidraulicidade da argamassa deve-se ao fato de que 0s
constituintes mineraldgicos iniciais das argamassas ja estdo em grande parte reagidos, sendo dificil
reconhecé-los durante a analise; alem disso, os produtos da reacéo da hidratacdo de cal-pozolana
ou dos materiais cimenticios sao muito semelhantes (Palomo et al., 2002). Cabe ressaltar-se que é
possivel que os teores calculados de cal hidratada estejam superestimados, uma vez que nas
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analises petrograficas, de DRX e termogravimétrica, foi constatada a presenca de argilominerais e
de solo que podem ter sofrido reacdo pozolénica com a cal.

Descartou-se a possibilidade de uso de cal hidraulica em Portugal porque nédo se verificaram
evidéncias historicas para o uso de tal material entre o final do século XIX e inicio do século XX,
sendo coerente a assertiva de uso de cal aérea e adicdo de "material argiloso™ na producdo das
argamasas estudadas.

As relac6es aglomerante/agregado encontradas oscilaramentre 1: 1,8 e 1 : 3,2, em massa.

Ao analisar a microestrutura das argamassas historicas no MEV foi possivel identificar regides
com predominancia de carbonato de céalcio. A Figura 10, referente a argamassa do Caso 1, por
exemplo, mostra uma regido com predominancia de compostos constituidos por alto teor de calcio,
por quantidades menores de silicio e aluminio, e ainda por resquicios de sédio, magnésio e ferro,
como pode ser constatado no espectro de EDS. Os cristais presentes na regido analisada sdo
provavelmente de carbonatos identificados na analise por DRX, a saber, calcita, vaterita e
magnesita (provenientes da pasta da argamassa); as presencas de silicio, aluminio e ferro sdo
explicadas pelos agregados que estdo abaixo dessa pasta. Além da presenca de carbonatos, na
argamassa do Caso 1 foi identificada uma regido com predominancia de sulfato e calcio como
apresentado na Figura 11, o que vai de encontro com a identificacdo de gesso de construcdo nas
analises quimica e de DRX.

15000 | CaKe

10000 |

Si Ka
C Ka AlKa
. Fe Lal C:J&E;SC Fe Ka
T T

0 2 4 6 8

5000

WD14mm  SS10 x10,000 1pm

Figura 10. Micrografia e respectivo espectro EDS de uma regido da argamassa do Caso 1 com
predominancia de célcio.

20000 |
15000
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€ Ka Ca K

10000 & /' aKe
SiKa,
5000 Al Ka.
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0 T T T T
0 2 4 6 8

Figura 11. Micrografia e respectivo espectro EDS de uma regido da argamassa do Caso 1 com
predominancia de sulfato e calcio.
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Na argamassa do Caso 2 foi identificada uma regido caracterizada pela presenca de cristais de
morfologia distinta, constituidos pela preponderancia de silicio e, em menores proporcdes, a
presenca de célcio, aluminio e ferro, o que sugerem que 0s compostos analisados sejam
silicoaluminatos de calcio hidratados, possivelmente provenientes de reacfes pozolanicas, como
pode ser observado na Figura 12. J& no caso da argamassa do Caso 3 foi identificada uma regido
cujos cristais eram constituidos fundamentalmente por ferro e aluminio, e, em quantidades
menores, de silicio e célcio, como apresentado na Figura 13. A presenca de altos teores de ferro
confirma a observacao na analise petrografica de muitos graos de agregados com borda de reagédo
entre material argiloso e hidroxido de ferro na argamassa do Caso 3.

30000
Si Ka
Al Ka
20000+ Mg Ka
C KaNa Ka
Cu Lel
10000 Fo Lal Ca Ka
0 I Fe Ka Cu Ka
T T T T
0 2 4 6 8

Figura 12. Micrografia e respectivo espectro EDS de uma regido da argamassa do Caso 2 com
predominéncia de possiveis cristais de silicatos de célcio hidratados.
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Figura 13. Micrografia e respectivo espectro EDS de uma regido da argamassa do Caso 3 com
cristais a base de ferro e aluminio.

4.3. Estudo da interface

A partir das imagens obtidas na lupa estereoscopia, foi possivel, tanto quantificar a extensdo de
aderéncia, quanto analisar alguns aspectos da interface azulejo/argamassa das amostras.

Os valores médios obtidos de extensdo de aderéncia das amostras de revestimento cerdmico
historicas, apresentados na Tabela 11, mostram que os Casos 1 e 3 ndo apresentam diferenca
significativa entre seus valores, ja 0 Caso 2 apresentou valores inferiores aos outros casos, o qual
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esta diretamente relacionado com um nimero maior de falhas de aderéncia na interface azulejo/
argamassa. Nas Figuras 14 e 15 estdo ilustrados tanto regides com falhas de aderéncia como regides
com boa extensdo de aderéncia identificadas na interface do azulejo/argamassa das amostras de
azulejo com argamassa estudadas.

Tabela 11. Resultados de extensao de aderéncia das amostras de revestimentos ceramicos.

Extensdo de Aderéncia
caso | Amostral Lt Lv A Média | Desvio | Coef.de
(mm) (mm) (%) | porcaso | padrdo | variagdo
(%) (%) (%)
X1 50 4 92
X2 54 4 92
X3 63 11 83
1 X4 63 10 83 82 10 12
X5 52 15 71
X6 42 13 70
Y1 77 21 73
Y2 82 29 64
Y3 38 23 38
2 va 30 7 77 64 16 26
Y5 59 10 82
Y6 73 35 53
Z1 72 11 85
Z2 71 11 84
Z3 85 18 79
3 Z4 67 13 81 83 4 >
Z5 86 16 81
Z6 64 6 91

(a) (b)

Figura 14. Interface entre azulejo e argamassa: regido plana do tardoz do azulejo.
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(a)

Figura 15. Interface entre azulejo e argamassa: presenca de falhas de aderéncia na regido de
relevo da muratura do tardoz do azulejo.

Varios sdo os fatores que podem exercer influéncia na extensdo de aderéncia entre o azulejo e a
argamassa. Com base nas analises realizadas, buscou-se estabelecer algumas relaces entre as
caracteristicas dos materiais constituintes do revestimento (argamassa e placa ceramica) e a
respectiva extensdo de aderéncia, as quais estdo apresentadas a seguir.

Quanto a composicdo das argamassas, poder-se-ia esperar que o aumento do teor de aglomerante,
melhoraria a trabalhabilidade da argamassa e, consequentemente, resultaria em uma maior
extensdo de aderéncia. No entanto, nessa pesquisa observou-se que a relacdo aglomerante/agregado
das argamassas de assentamento ndo exerceu influéncia na porcentagem de extensdo de aderéncia,
uma vez que as argamassas dos Casos 1 e 3 possuem relacdo aglomerante/agregado distintas e, no
entanto, apresentaram extensdo de aderéncia semelhantes, ja o contrario ocorre entre as argamassas
dos Casos 1 e 2 que apresentam relacdo aglomerante/agregado similares, porém porcentagens de
extensdo de aderéncia diferentes. O fator que parece ter influenciado a extensdo de aderéncia
argamassa/azulejo foi o tipo de areia empregado nas argamassas (dimensao e forma dos graos). No
presente estudo, a influéncia da granulometria da areia ficou notéria. As amostras de argamassas
do Caso 2 possuem graos de agregados de dimensdes maiores (entre 0,2 mm a 5,5 mm) do que as
amostras dos demais casos (grdos entre 0,03 mm a 2,5 mm), como identificado na analise
petrografica. Observa-se que estes grdos maiores contribuiram para o aumento, tanto da
quantidade, quanto da dimenséo das falhas de aderéncia, como pode ser visualizado na Figura 13.
Quando os grdos maiores se localizam proximo da superficie do tardoz do azulejo, eles tendem a
impedir o contato da pasta com o tardoz, o qual é necessario para que haja o travamento mecanico
entre o azulejo e a argamassa (Figura 16). Outra caracteristica dos agregados, a esfericidade dos
grdos, também pode ter exercido influéncia na extensdo de aderéncia. Os Casos 1 e 3 possuem
grdos de esfericidade moderada a alta, enquanto o Caso 2 possui graos de esfericidade baixa a
moderada. Assim, quanto maior a esfericidade dos graos, maior a trabalhabilidade das argamassas
e maior é a extensdo de aderéncia entre a argamassa e o0 tardoz do azulejo. Segundo Kwan et al.
(2010), apesar da granulometria e da forma das particulas da areia ndo afetarem diretamente a
reologia das argamassas, elas afetam a densidade de empacotamento e a area superficial dos
solidos, que, por sua vez, exercem forte influéncia no comportamento reoldgico. Assim, 0s graos
menores e mais arredondados propiciam uma reologia mais adequada para a penetracdo da
argamassa nas ranhuras do tardoz. Ademais, relativo a composicdo das argamassas, ndo se pode
descartar a influéncia da presenca de fragmentos de solos ou ceramicos existentes nas argamassas
dos Casos 1 e 3, que s@o aqueles casos que resultaram em maior extensédo de aderéncia. Os
fragmentos de solos, identificados pela analise petrografica em teores préoximos a 10%, séo
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particulas finas que alteram a reologia das argamassas, contribuindo com a trabalhabilidade e
permitindo um melhor contato da argamassa com o tardoz dos azulejos.

e 4

ir, o

@) (b) )

Figura 16. Interface entre azulejo e argamassa: grdos maiores dificultam o contato da pasta com o
tardoz nas amostras do Caso 2.

Com realacdo as propriedades e caracteristicas fisicas dos azulejos, observou-se que estas nao
foram preponderantes no resultado da extensdo de aderéncia. Os Casos 2 e 3 possuem azulejos do
mesmo fabricante e com caracteristicas muito semelhantes quanto a porosidade e a absorcao de
agua; no entanto, a extensao de aderéncia foi bem diferente para esses dois casos. Ja 0 Caso 1, que
apresentava um azulejo diferente, resultou em uma média de extensao de aderéncia muito proxima
a média do Caso 3.

A existéncia de relevos no tardoz dos azulejos visa aumentar a area de contato entre a argamassa e
a superficie posterior da placa ceramica e, assim, favorecer a aderéncia pelo aumento da area de
superficial, bem como pelo travamento gerado pelo atrito dos materiais nas solicitacfes de
cisalhamento (Weiss, 1995). Entretanto, observou-se que as regides de baixo relevo no tardoz dos
azulejos apresentaram mais falhas de aderéncia do que as regides planas, o que mostra a dificuldade
da argamassa, durante o processo de assentamento dos azulejos, de se acomodar nessas regides de
reentrancias. As dimensdes e o formato da muratura do tardoz dos azulejos analisados, associados
a trabalhabilidade das argamassas empregadas, ndo favorecem a aderéncia; em todos 0s casos
estudados, em maior ou menor proporcdo, foram identificados mais defeitos na interface nas
regibes com reentrancias do que nas regides planas. Esse efeito negativo do relevo do tardoz das
placas ceramicas na aderéncia também foi observado para materiais atuais, placas ceramicas de
baixa absorgéo (porcelanato) e argamassa colante, por Wetzel et al. (2011) e Winnefeld et al.
(2012).

Assim, o pior resultado de extensdo de aderéncia, Caso 2, pode ser explicado pela associacdo do
espacamento das reentrancias do tardoz das placas ceramicas com o tamanho das particulas de areia
da argamassa. As pequenas reentrancias, com menores espagamentos entre ranhuras de 4 mm a
6 mm (conforme Figura 5), ndo permitem a penetracdo da argamassa com particulas grandes (entre
0,2 mm a 5,5 mm). Isto porque, de acordo com o modelo do efeito de parede (Roy et al., 1993),
para se minimizar a perturbacdo do empacotamento, que gera uma porosidade proxima as
superficies maior do que no restante da argamassa, 0 espaco a ser preenchido entre as ranhuras do
tardoz deveria apresentar um quociente, pelo menos, 10 vezes maior do que o tamanho das
particulas de areia. Ou seja, para areias com particulas de até 5,5 mm a reentrancia compativel seria
de 55 mm. No Caso 3, onde foi obtida a maior extenséo de aderéncia, nota-se que a granulometria
predominante da areia esta entre 0,4 mm a 0,6 mm, compativel com 0s menores espagamentos
existentes entre ranhuras do tardoz do azulejo (4 mm a 6 mm).
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5. CONCLUSOES

Os azulejos histéricos analisados possuem constituicdo mineraldgica semelhantes, com
predominancia de quartzo, de gehlenita e, em alguns casos, de diopsidio. A identificacdo da
presenca de calcita nas amostras de todos os casos indica que a argamassa de assentamento
penetrou nos poros do azulejo. Os azulejos produzidos no século XIX apresentam porosidade total
entre 43% e 48% e absorcao de agua entre 21 e 27%.

De um modo geral, as argamassas de assentamento de azulejos analisadas sdo constituidas
basicamente por cal e material pozolanico, agregado silicoso e fragdo de argilominerais. Foram
identificados ainda tracos de rochas carbonéticas, de portlandita e de silicatos ou aluminatos de
calcio hidratados em algumas amostras. As relacfes aglomerante/agregado encontradas variaram
entre1:1,8e1: 3,2, em massa.

Vale ressaltar que a caracterizacdo de argamassas histdricas é complexa e envolve uma série de
andlises, tais como petrografica, de DRX, quimica e termogravimétrica. A partir da anélise em
conjunto desses resultados foi possivel determinar com maior precisdo o traco e as caracteristicas
dos constituintes utilizados na produgédo dessas argamassas.

A existéncia de relevos no tardoz dos azulejos que, em principio, visa aumentar a area de contato
entre a argamassa e a placa ceramica e favorecer a aderéncia, ndo promoveu este efeito. As regides
de relevo no tardoz dos azulejos apresentaram mais falhas de aderéncia do que as regides planas,
0 que mostra a dificuldade da argamassa durante o processo de assentamento dos azulejos de se
acomodar nas regides de reentrancias.

Pelo estudo da interface azulejo/ argamassa de assentamento, ndo foi identificada a influéncia da
relacdo aglomerante/agregado das argamassas nos valores de extensdo de aderéncia e tampouco
das caracteristicas (composi¢do, porosidade e absorcdo de agua) dos azulejos. No entanto, foi
observada a influéncia das caracteristicas da areia, granulometria e forma dos grdos, das
argamassas nos resultados médios de extensdo de aderéncia. As argamassas com graos menores
geram melhor contato e, consequentemente, maior extensdo de aderéncia. Os graos menores e mais
esféricos levam a uma melhor trabalhabilidade da argamassa no estado fresco, o que permite um
melhor contato entre a argamassa e o tardoz do azulejo.
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