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RESUMO

A incorporacdo de Materiais Cimenticios Suplementares (MCS) nos cimentos contribui de
varias maneiras para melhorias na resisténcia, na impermeabilidade, na durabilidade do
material e de concretos com elevado desempenho de forma geral. Por outro lado, observa-
se a necessidade de estudos direcionados a geracdo de aplicacGes tecnoldgicas a novos
materiais, como os compostos de nidbio, frente a grande disponibilidade destes no Brasil. E
evidente que o desenvolvimento de tecnologias que utilize esse elemento e seus compostos
é crucial para um melhor aproveitamento e valorizacdo dessa reserva que o pais possui.
Neste contexto, o presente trabalho busca investigar a influéncia da adicdo de diferentes
teores de Oxido de nidbio(V) anidro e hidratado, em argamassas preparadas com cimento
Portland, os efeitos causados pela associacdao desses materiais nas misturas cimenticias e
sua relagdo com as propriedades de resisténcia mecanica, em variadas idades. Para tal
preparou-se argamassas com adicdo de diferentes teores de éxido de nidbio(V) anidro e
hidratado e, finalmente, avaliou-se o desenvolvimento da resisténcia a compressdo da cada
argamassa até os 28 dias, de acordo com a NBR 7215. Os resultados de resisténcia
aumentaram, nas idades de 1, 3 e 7 dias para o traco de 1% do 6xido hidratado, sendo o
resultado com 7 dias maior que a referéncia. Para o teor de 3% do 6xido hidratado, o maior
resultado da resisténcia ocorreu aos 28 dias. O éxido anidro apresentou maiores resultados
nas propriedades mecanicas nos teores de 1 e 10% aos 28 dias de idade, porém todos
menores que a referéncia. Estes resultados eram esperados pois, com o aumento da idade
aumenta a resisténcia das argamassas. De forma geral, a maior resisténcia serd na maior
idade.

Palavras-Chave: Argamassa. Oxido de Ni6bio. Resisténcia a compressao.
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1. INTRODUCAO
1.1 Cimento Portland

O cimento Portland pode ser constituido somente por clinquer e por substancia
reguladora de pega, 0 gesso, o qual se denomina cimento Portland comum; no
entanto, outros materiais podem ser acrescentados na producdo de cimentos com
Materiais Cimenticios Suplementares — MCSs. A Associagdo Brasileira de Normas
Técnicas (ABNT) classifica o cimento Portland em diferentes tipos de acordo com 0s
seus componentes e propriedades.

O cimento Portland pozolanico € definido pela norma brasileira NBR-5736/1.991
como sendo o aglomerado hidraulico obtido pela mistura homogénea de clinquer
Portland e materiais pozolanicos, moidos em conjunto ou separado, onde é
permitido adicionar uma ou mais formas de sulfato de calcio (CaSO,4) e materiais
carbonaticos em teores especificados.

O tipo de cimento a ser escolhido € funcdo da disponibilidade de mercado e,
principalmente, das propriedades que se deseja do produto cimenticio ou do tipo de
edificacido a que se destina. E de grande importdncia o conhecimento das
propor¢cbes dos compostos presentes em cada cimento, para o0 mesmo tenha a
finalidade de aplicacéo desejada (GOBBO, 2009).

1.2 Reservas e recursos de Nidbio

O nidbio é encontrado em mais de 50 minerais, tais como: niobita, niobita-tantalita,
euxenita e pirocloro-microlita. O pirocloro €, sem duvida, o mais importante, sendo
responsavel pela maior parte do suprimento mundial, sendo que o pirocloro
brasileiro apresenta niveis bastante reduzidos de tantalo (SERAFIM, 1994). Minerais
que contém nidbio geralmente possuem também o tantalo.

O nidbio pode ser encontrado em todos 0s paises, uma vez que eles apresentam
condigBes geoldgicas propicias para a sua ocorréncia. Paises como Canada,
Russia, Brasil e alguns africanos detém as maiores reservas de niobio atualmente.

O Brasil ocupa um importante papel na histéria do nidbio. Enquanto 1801 é
celebrado como o ano da descoberta do elemento, o primeiro produto
comercializado de fato, a liga ferro-niobio, foi obtida pela Companhia Brasileira de
Metalurgia e Mineracdo (CBMM) no Brasil em 1975. Segundo o Departamento
Nacional de Producdo Mineral (DPNM), o Brasil possui as maiores reservas
conhecidas de nidbio, encontrado principalmente nas jazidas de pirocloro, que
equivalem a aproximadamente 98% de todo o niébio do mundo. A fim de agregar
valor, o Ministério de Minas e Energia do Brasil (2010) recomenda ampliar e
disseminar a utilizacdo deste metal no pais, fomentando, por meio de pesquisas,
novas aplicacdes para o niobio e seus compostos. (LOPES et al., 2015).

O Brasil possui a maior reserva de nidbio do mundo, localizada na regido do Estado
do Amazonas no Municipio de Sao Gabriel da Cachoeira. As empresas localizadas
em Cataldo — GO e Araxd — MG sao responsaveis pela producdo de niébio e, a
jazida de Araxa sozinha € capaz de cobrir a demanda de niébio por alguns séculos e
as reservas brasileiras s&o suficientes para muitos anos de producédo (SERAFIM,
1994), portanto fica evidente que o desenvolvimento de tecnologias que utilizem
esse elemento é crucial para um melhor aproveitamento e valorizacdo dessa reserva



gue o pais possui. Com base nesses numeros, pode-se afirmar que o Brasil possui
praticamente o monopadlio da oferta de nidbio (LOPES et al., 2015).

1.3 Oxido de Niobio(V) Hidratado e Anidro

O oxido de nidbio(V) (Nb,Os) € o produto intermediario dos processos industriais de
producdo de nidbio, tendo cor branca e tornando-se amarela com aquecimento, mas
gue desaparece com o resfriamento (SERAFIM, 2007).

O 6xido de nidbio(V) hidratado ou “acido niébico” (Nb,Os-nH,0), apresenta grande
estabilidade com relacdo a maior parte dos reagentes acidos, exceto aos acidos
fluoridrico, sulfdrico concentrado e cloridrico. Nao apresenta quantidade fixa de agua
de hidratagdo — agua retida na molécula do 6xido; a quantidade de moléculas de
agua retidas depende da temperatura de secagem.

O 6xido de nidbio(V) hidratado € um pé branco, fino e amorfo, ou seja, apresenta
tamanho de particulas pequenas, adequadas para sua utilizacdo como adicbes em
cimento. J& o Oxido de nidbio(V) anidro € um po6 fino amarelado, também com
particulas pequenas e cristalinas (ZELIKMAN et al., 1966).

O 6xido de nibébio(V) anidro (Nb,Os) apresenta as mesmas propriedades
guanto a estabilidade que o 6xido hidratado. O 6xido de nidbio(V) anidro possui alto
indice de refracdo e baixa dispersdo otica, diminuindo a espessura e 0 peso das
lentes oftalmicas. A auséncia de moléculas de agua de hidratacao torna o composto
menos reativo, logo, menos adequado para determinadas aplicacdes.

2. OBJETIVOS
2.1 Objetivos gerais

Este trabalho tem como objetivo geral avaliar a influéncia da substituicdo do cimento
por 6xidos de nibbio na resisténcia a compressao das argamassas de cimento
Portland.

2.2 Objetivos especificos

Este trabalho tem como objetivos especificos:

e Preparar argamassa com cimento Portland puro para material de referéncia.

e Preparar argamassa com cimento Portland com adi¢des de diferentes teores dos

oxidos de nidbio(V), o anidro e o hidratado.

e Avaliar 0o comportamento das argamassas preparadas quanto ao
desenvolvimento

da resisténcia mecanica atraves de ensaios de compressao, de cada argamassa até

os 91 dias.

e Comparar os resultados das argamassas com adi¢des e o material de referéncia.



3. FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1 Materiais Cimenticios Suplementares (MCSSs)

Os MCSs sdo materiais inorganicos finamente moidos (normalmente com
granulometria igual ou menor que o cimento) que podem ser adicionados ao
concreto com finalidades de melhorar suas propriedades ou proporcionar
caracteristicas especiais ao concreto, geralmente essas caracteristicas sao
resisténcia mecanica e a durabilidade (DUART, 2008).

Os MCSs podem se dividir em pozolanicos, onde ocorre a reacdo da silica amorfa
com o hidroxido de célcio; cimentantes, que h& a hidratagdo com a presenca de
hidroxido de célcio e gipsita; e os materiais inertes, que ha apenas o efeito fisico do
microfiler (MELO, 2013). Entre os materiais cimenticios suplementares mais
importantes estdo as pozolanas, sendo que as mais comumente utilizadas sdo as
cinzas volantes, a escoria de alto forno, a silica ativa, o metacaulim e, em menor
quantidade, a cinza de casca de arroz (REGO, 2004; CORDEIRO, 2009).

Os MCSs podem proporcionar diminuigdo do consumo de cimento, redugédo de
desperdicios favorecendo menor impacto ambiental e, ainda, a reducédo da emissao
de diéxido de carbono (CO,) dos fornos de cimento (NEVILLE, 1997; MEHTA et al.,
2014). Além das vantagens técnicas, o uso de substituicbes parciais de MCS para
cimento também afetam os custos de producdo por causa do seu baixo custo
guando comparado com o cimento. A escolha de um tipo especifico de material
cimenticio, tal como a cinza de casca de arroz, escorias, cinzas volantes, silica ativa,
€ guiado principalmente por preocupacdes sobre disponibilidade e as caracteristicas
de desempenhos especificados para o concreto a uma determinada idade, bem
como os custos de producédo (PINHEIRO, 2016).

Vale ressaltar que a préatica da utilizacdo de MCSs atende as exigéncias de
diminuicdo do consumo de energia, uma vez que a fabricacdo do clinquer do
cimento demanda grandes quantidades de energia, enquanto alguns materiais
pozolanicos consistem em subprodutos de outros processos industriais e de
agroindustrias (GOBBO, 2009).

Neste contexto, a investigacdo de novos materiais para aplicacdo como MCS,
visando contribuir com o estudo da aplicabilidade destes materiais, vem sendo de
grande importancia. Diante do exposto, visando a necessidade de que estudos
sejam direcionados a geracdo de aplicacBes tecnolégicas a novos compostos é de
grande importancia divulgar as potencialidades do ni6bio e seus compostos em
novas aplicagdes. Para tal, inicialmente seréd apresentada uma descricao historica e
a importancia econbmica do elemento niébio, bem, como serdo discutidas suas
propriedades e de seus principais compostos.

Em 1801, Charles M. Hatchett ao analisar alguns minerais de cromo encontrou um
mineral desconhecido, o qual denominou de columbite, sido descoberto a partir de
um minério Americano. Em 1802, A. G. Ekeberg estudando minerais finlandeses
encontrou um novo mineral semelhante a columbite que, devido a dificuldade em
dissolver esse mineral em meio acido, denominou-o de Tantalo (SILVA, 2007).
Quase cinquenta anos mais tarde, H. Rose descobriu dois novos elementos em uma
amostra de columbite, um deles era semelhante ao tantalo de Ekeberg e o outro ele
deu o nome de niobio, em memodria de Niobe, filha do deus grego Tantalo. Somente
em 1864, Blomstrand, através da reducdo do cloreto aquecido em atmosfera de
hidrogénio, conseguiu isolar o niébio (SOARES, 2004).



4. METODOLOGIA

4.1 Caracterizacao do 6xido de nidbio(V) anidro e hidratado
4.1.1 Composicdo dos oxidos

A ficha técnica apresentada pela Companhia Brasileira de Metalurgia e Mineracéao -
CBMM mostra a composi¢do quimica dos 6xidos anidro e hidratado, apresentados
nas Tabelas 1, 2.

A composicéo informada pelo fornecedor permitiu calcular a formula aproximada do
oxido hidratado como: Nb,0Os-4,6H,0.

Tabela 1 — Analise do 6xido de nidbio(V) hidratado

Elemento Resultado = (L_ir-nite~de
qualificacao)
Nb205 75’5 % NA
LOI 23,7 % 0,01
Fe <2 ppm 2
Cl Free 170 ppm NA

Fonte: do autor (dados fornecidos pela CBMM)

Tabela 2 — Andlise do 6xido de niébio(V) anidro

LQ (Limite de
Elemento Resultado (ppm) ch;”ficagéo)
Nb,Os ~99% | @ -
Ta 1021 305
Fe 3,6 !
Si <30 30
Al 3 2,5
LOI 0,2 % 0,01
Cr <1 0.6
Mn <1 0.6
Co <1 0,6
Cu <1 0.5

Fonte: do autor (dados fornecidos pela CBMM)
4.1.2 Toxidade dos 6xidos

De acordo com a ficha técnica apresentada pela Companhia Brasileira de Metalurgia
e Mineragdo — CBMM para os oxidos de nidbio anidro e hidratado, ambos s&o
classificados como NAO PERIGOSOS, segundo o sistema de classificacéo utilizado
— Norma ABNT-NBR/2010. Os produtos ndo possuem outros perigos.



4.1.3 Difracéo de raios-X dos Oxidos

O método foi desenvolvido por Debye e Scherrer, cujos objetivos principais séao
determinar a estrutura, os parametros de rede e 0s espacamentos interplanares da
rede cristalina do material, e identifica-lo por comparacéo, com estruturas cristalinas
conhecidas (SUBBARAO et al., 1973). Os materiais ndo cristalinos (amorfos),
organicos ou inorganicos, nao apresentam um difratograma com linhas bem
definidas, por ndo apresentarem regularidade interna de cristalizagdo. Entretanto,
uma fase cristalina tem um arranjo atébmico bem definido, com uma estrutura
repetitiva que se estende por muitas distancias atdmicas.

O difratograma de raios-X do oxido de niébio(V) anidro, Figura 1, mostra que o
composto é amorfo e na Figura 2 mostra o difratograma do 6xido de nidbio(V) anidro
e cristalino. A analise por difracéo de raios-X dos 6xidos foi realizada no Laboratorio
de raios-X do Instituto de Geociéncias da UnB.

Figura 1 - Difratograma de raios-X do 6xido de niébio(V) hidratado.
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Figura 2 - Difratograma de raios-X do 6xido de niébio(V) anidro.

20,0

d=3.7353

15.01

=3 6357

d3.4834

Intensidade

10.01

d=2.8253
o=1.9102

3.3479

5.04

v
Il

d=5112
1 6824

o

d=2.5409

791

=20385

2 Ba [ _ =
o 8 3 o ¥ )l 231 8o 8 8 z B
tE ¢B & = izl 8P BB E & g% w
SR ISE SR Mdlsds s 3 33 g
o TR - © ° © -
3 WA w #\"g
! 10 20 30 40 50 60 70 80
| ” Nb20s - Niobium Oxide
L 11 A | T PO 1 A | A e
2 Teta

4.2 Materiais utilizados

Para desenvolver o trabalho foram utilizados os materiais listados a seguir:
e Areia padrédo do IPT
e Cimento Portland CP Il F32
e Oxido de ni6bio(V) hidratado
e Oxido de ni6bio(V) anidro

4.3 Metodologia de ensaios de resisténcia a compressao das argamassas

Corpos de prova de argamassas foram confeccionados de acordo com a NBR
7215/1996, com cimento Portland tipo Il para determinacdo da resisténcia a
compressdo de argamassas com substituicdo de 1, 3, 5, 10 e 15%, em massa de
cimento, pelo 6xido de niébio(V) anidro e hidratado. Os rompimentos foram feitos a
1, 3, 7 e 28 dias de hidratacéo, seguindo a NBR 7215, conforme mostra a Tabela 3:



Tabela 3 — Legenda dos tracos usados

Cimento A;ir:;a n'::jl?a n'::jl?a ;;ii; Nb,0s N::_IO(S)' acf;filgia Teorde.
fina grossa 2 da substitui
(gramas) | (gramas) | (gramas) | (gramas) | (gramas) | (gramas) | (gramas) | (gramas) gdo (%)

Ref?;énc 624 468 468 468 468 | o | e 300 0
1H 617,76 468 468 468 468 | - 6,24 298,52 1
3H 605,28 468 468 468 468 | - 18,72 295,56 3
5H 592,8 468 468 468 468 | - 31,2 292,61 5
10H 561,6 468 468 468 468 | - 62,4 285,21 10
15H 530,4 468 468 468 468 | - 93,6 277,82 15
1A 617,76 468 468 468 468 6,24 | - 300 1
3A 605,28 468 468 468 468 18,72 | - 300 3
5A 592,8 468 468 468 468 31,2 | - 300 5
10A 561,6 468 468 468 468 624 | - 300 10
15A 530,4 468 468 468 468 936 | - 300 15

Fonte: Elaborada pelo autor

Ensaios preliminares de substituicio do Oxido de nidbio(V) hidratado foram
realizados, porém nos calculos da agua adicionada, nao foi descontada da agua de
hidratacdo do composto. Observou-se que nos teores de substituicdo de 6xido, a
partir de 5% ocorreu exsudagao, conforme mostra a Figura 3. Assim, as pastas com
substituicdo do Oxido hidratado, a quantidade de agua inerente a amostra, como
evidenciado na caracterizacdo na Tabela 1 pelo indice LOI de 23,7% em massa, foi
descontada da quantidade de agua estabelecida pela norma do ensaio realizado.
Desta forma, manteve-se a relagcdo a/c constante e igual em todos os tracos e a
mesma ao das pastas com substituicdo do 6xido de niébio(V) anidro.

Figura 3 - Corpo de prova com substituicdo de cimento pelo 6xido de niébio(V) hidratado.

Fonte: Elaborada pelo autor.



5. Resultados e discussao

Os resultados obtidos para a resisténcia a compressdo estdo apresentados nos
Gréficos 1 e 2, para as substituicdes por 6xido de niébio(V) hidratado e por 6xido de
nidbio(V) anidro, nas idades estudadas e nos variados teores de substituicao.

Para as resisténcias a 1 dia de idade, as argamassas com 6xido de niébio(V) anidro
apresentaram maiores resultados comparados com as pastas com o Oxido
hidratado, porém ambas com valores inferiores de resisténcia comparadas a
argamassa de referéncia.

Aos 3 dias de idade, todos os teores de substituicio de ambos os oOxidos,
apresentaram menor resisténcia em relacdo a referéncia.

A partir do ensaio de resisténcia a compressdo aos 7 dias, as médias das
substituicdes por 6xido de niébio(V) hidratado apresentaram maiores resultados que
as médias por substituicdo por 6xido de nidbio(V) anidro, com excecdo dos tracos
5H, 5A, 15H e 15A. Nessa idade, também se observa maior resisténcia, ou seja, a
maior média em relacao aos resultados de resisténcia das argamassas de referéncia
(sem substituicdo do cimento) para o traco 1H1. Desta forma, o traco 1H1, com 1%
do Oxido hidratado apresentou ganhos na resisténcia aos 7 dias, resultado que deve-
se, provavelmente, devido ao efeito filer.

Em 28 dias, os ensaios de resisténcia apresentaram resultados relativos maiores
para argamassas com o Oxido de niébio hidratado(V) do que com Oxido anidro. A
excegao ocorreu nos tracos 10H e 10A. Nesta idade, a diferenca entre o trago 1H e
a referéncia nao foi significativa.

Para as resisténcias a 91 dias de idade, foram obtidos resultados considerados
experimentalmente invalidos, pois apresentaram valores inferiores as resisténcias a
28 dias, sendo assim descartados.

Figura 4 - Resisténcia a compressao para as substituicdes com oxido de niébio(V) hidratado, nas
idades de 1, 3, 7 e 28 dias.
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Figura 5 — Resisténcia a compressao para as substituicdes com 6xido de niodbio(V) anidro, nas idades
de 1, 3, 7 e 28 dias.
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6. Conclusodes

Abordou-se nessa pesquisa, estudo para avaliacdo da influéncia da substituicdo por
variados teores de 6xido de niébio(V) hidratado e por anidro em argamassas de
cimento Portland. Este estudo permitiu dar inicio a investigacbes quanto a
viabilidade de uso de 6xidos de niébio(V) como material cimenticio suplementar em
pastas de cimento, uma vez que nao ha relato na literatura desse procedimento.
Observou-se pelos ensaios de resisténcia a compressdo com substituicées do 6xido
hidratado, que os maiores resultados em relacéo a referéncia, ocorreram com 1% de
substituicdo aos 7 dias e 3% aos 28 dias. Ja o 6xido anidro resultou maiores valores
de resisténcia com 1 e 10% de substituicdo aos 28 dias, porém ambos menores que
a referéncia.

Entretanto, os resultados experimentais obtidos ndo impedem que maiores estudos
com estes materiais sejam desenvolvidos, como por exemplo, utilizando-se
substituicbes conjuntas de 6xido de nidbio (V) anidro e hidratado com outros
materiais cimenticios e avaliar a resisténcia a compressao.

Pode-se também avaliar outras propriedades e aplicacbes de argamassas
resultantes de substituicdes de cimento pelos 6xidos de nidbio(V), pois sabe-se das
vantagens econbmicas e ambientais da utilizacdo de materiais cimenticios
suplementares, destacando-se que 0 nidbio e seus compostos sdo abundante no
Brasil o que agrega a grande importancia na investigagdo de novas aplicacdes para
estes materiais.
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