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RESUMO 

 

O objetivo do trabalho foi analisar a influência do tratamento térmico na evolução da 

dureza de pastas cimento com adição de sílica ativa. Para o preparo das amostras 

foi utilizado cimento Portland Comum, fator água/aglomerante de 0,40 e 25% de 

sílica ativa em substituição parcial da massa de cimento. Os corpos de provas foram 

levados ao forno por 24 horas, com regimes de temperatura de 100, 200 e 300°C e 

submetidas a ensaios de ultra-microdureza. A microestrutura foi analisada por meio 

de ceramografia e em microscópio ótico. Os resultados mostraram que a sílica ativa 

inibe a formação de hidróxido de cálcio e o tratamento térmico aumenta a dureza da 

pasta de cimento. 

 

Palavras-chave: Tratamento térmico; pasta de cimento; microdureza. 

 

INTRODUÇÃO 

 

 O tratamento térmico é utilizado para acelerar a taxa de hidratação e o 

desenvolvimento da resistência à compressão das pastas de cimento Portland nas 

primeiras idades(1). Exerce influência direta nas propriedades mecânicas, 

durabilidade e características da microestrutura(2-5). Quando são empregadas 
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temperaturas em torno de 90°C a velocidade das reações pozolânicas aumenta e 

ocorre a modificação da microestrutura dos compostos hidratados, ainda amorfos. 

Com temperaturas superiores a 200°C o silicato de cálcio hidratado (C-S-H), 

principal responsável pelas propriedades de pastas de cimento, começa a se 

cristalizar em xonotlita(6-8)
.  

 A nanoindentação é amplamente empregada na determinação da microdureza 

(H) e módulo de elasticidade (E)(9). Nas pastas de cimento os maiores valores de 

microdureza estão localizados nas fases anidras ou parcialmente hidratadas, ao 

passo que, os menores são obtidos nas fases hidratadas, sendo os resultados mais 

baixos associados ao C-S-H(10-13). Os estudos sobre a evolução da dureza em 

pastas de cimento são realizados em amostras curadas na temperatura ambiente. 

Os estudos sobre a dureza do C-S-H após o tratamento térmico não são descritos 

na literatura. 

 O objetivo deste trabalho é analisar a influência do tratamento térmico na 

evolução da dureza de pastas de cimento Portland com adição de sílica ativa 

através de ensaios de ultra-microdureza. 

 

MATERIAIS E MÉTODOS 

 

 Para o preparo das amostras foi utilizado cimento Portland tipo CPI-S 32, 

adição de 25% de sílica ativa em substituição parcial da massa de cimento e fator 

água/aglomerante de 0,40. As composições químicas da sílica ativa e do cimento 

Portland estão apresentadas pela Tabela 1. As curvas granulométricas e difração de 

raios-X, para a sílica ativa e cimento, estão descritas nas Figuras 1 (a) e (b), 

respectivamente. 

 

Tabela 1 – Composição química da sílica ativa e do cimento Portland (%). 

  SiO2 Al2O3 Fe2O3 CaO MgO TiO2 P2O5 Na2O K2O MnO LOI 

Sílica Ativa 94,7 0,24 0,07 0,97 1,29 0,03 0,09 0,22 0,72 0,02 2,81 

Cimento 
CPI-S 32 

19,6 4,77 3,05 61,4 2,23 0,25 0,117 0,32 0,96 0,05 5,38 
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Figura 1 – (a) Curva Granulométrica e (b) difração de raios X da sílica ativa e do cimento Portland                

 

As amostras foram moldadas e após um dia de cura foram levadas ao forno em 

diferentes temperaturas, por 24 horas. Posteriormente, foram resfriadas até a 

temperatura ambiente, durante 24 horas. Os tratamentos térmicos utilizados são 

descritos na Figura 2. 
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Figura 2 – Temperaturas e duração do tratamento térmico 

 

Para a análise da microestrutura, as amostras foram lixadas em lixas de #220, 

#440, #600, #1000, #2000 e #2500 e polidas com solução de alumina (1µm), sendo 

observadas no microscópio ótico, logo em seguida. No ensaio de ultra-microdureza 

foram realizadas 10 indentações, de maneira aleatória nas regiões correspondentes 
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a região hidratada, em cada amostra. Foi utilizado o ultra-microdurômetro Shimadzu 

DUH-211, penetrador Berkovich, carga de 50 mN e taxa de carregamento de 5,0 

mN/s.   

 

RESULTADOS  

 

 A Figura 3 representa as imagens obtidas com o auxílio do microscópio ótico 

para as amostras produzidas sem sílica ativa, sendo (a) na temperatura ambiente e 

(b) a 300°C. Observa-se uma grande quantidade de partículas mais claras que 

ficaram em alto relevo depois do processo de lixamento e polimento, em ambas as 

figuras. Isto sugere que elas sejam mais duras. Não foi possível verificar a alteração 

da microestrutura devido ao tratamento térmico, uma vez que a ampliação utilizada 

não permite a identificação de partículas nas dimensões dos cristais de C-S-H 

formado a elevadas temperaturas. 

 

 

Figura 3 – Imagens de pasta de cimento sem sílica ativa (a) a 20°C e (b) a 300°C 

 

 A Figura 4 corresponde às imagens obtidas para pastas de cimento 

confeccionadas com sílica ativa à (a) 20°C e a (b) 300°C. Não foi possível observar 

a presença de partículas mais claras e nem modificação da microestrutura devido ao 

tratamento térmico. 
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Figura 4 – Imagens de pasta de cimento com sílica ativa (a) a 20°C e (b) a 300°C 

 

 Os gráficos da força em função da profundidade das amostras com tratamento 

térmico a 300°C estão apresentados nas Figuras 5, sendo (a) sem sílica ativa e (b) 

com sílica ativa. No primeiro, as curvas estão dispersas indicando alta dispersão dos 

valores, enquanto que no segundo caso, as curvas são mais homogêneas. Os 

menores valores de profundidade foram obtidos em (a) indicando a presença de 

partículas mais duras.  Isto acontece devido à presença do CH, que é encontrado 

em quantidade menor quando se utiliza sílica ativa. 
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Figura 5 – Gráfico força/profundidade das amostras com tratamento térmico a 300°C (a) sem sílica 

ativa e (b) com sílica ativa. 
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 Os valores médios de dureza para as amostras com sílica ativa estão 

representadas pela Figura 6. Os maiores valores são obtidos nas temperaturas mais 

elevadas. Comparando os valores da temperatura ambiente com os de 100°C, 

observa-se que a média da dureza teve um aumento de aproximadamente 90%, 

explicado pela modificação da microestrutura devido às reações pozolânicas.  
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Figura 5 – Dureza média 

 

 O valor de microdureza para uma pasta de cimento sem adição de sílica ativa e 

com tratamento térmico a 300°C apresentou um valor de dureza média 405 MPa. 

Contudo, este valor médio só foi conseguido quando a penetração foi realizada de 

maneira cuidadosa, evitando o CH e interfaces com o clínquer. 

 

DISCUSSÂO  

 

 A Figura 3 apresentou uma grande quantidade de partículas mais claras que 

não são observadas na Figura 4.  Estas fases mais claras são atribuídas ao 

hidróxido de cálcio, um dos produtos do processo de hidratação do cimento 

Portland. Dessa forma, a ausência de CH nas amostras confeccionadas com sílica 

ativa, Figura 4, pode ser explicada pelas reações pozolânicas. A técnica de 

microscopia ótica se mostrou eficaz para a identificação de partículas de hidróxido 

de cálcio. 
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 Os valores de dureza em cristais e interfaces são superiores aos dos produtos 

de hidratação, sendo as partículas do clínquer as mais duras. Contudo, dentre as 

partículas hidratadas o CH apresenta dureza maior do que o C-S-H(11). A Figura 5 (a) 

mostra que a pasta confeccionada sem sílica ativa apresentou curvas de força em 

função da profundidade muito dispersas. A grande quantidade de hidróxido de cálcio 

pode ter interferido nos resultados, sendo maior também a probabilidade da 

indentação ter sido realizada entre as interfaces.  

 Na literatura, corpos de provas sem sílica ativa, com fator água/aglomerante de 

0,45, e sem tratamento térmico têm apresentando valores de dureza maiores do que 

as amostras de referência. O valor de H para amostras com 30% de sílica ativa com 

tempo de cura menor do que uma semana e 180 dias foi de aproximadamente 171 

MPa e 400MPa, respectivamente. Contudo, sem a adição dessa pozolana foi 

encontrado 403 MPa a 180 dias(14). Neste trabalho, a dureza média encontrada para 

as amostras com sílica ativa foi de 173 MPa e 387 MPa, para as temperaturas de 

20°C e 300°C respectivamente, enquanto que sem a adição ela foi de 220 MPa e 

405 MPa. Os resultados foram parecidos com o da literatura, sendo os encontrados 

na temperatura de 300°C similares aos de 180 dias. Isto indicaria que o tratamento 

térmico acelera o desenvolvimento da dureza das pastas deixando-as com valores 

similares as de 180 dias.  

 

CONCLUSÕES 

 

 A análise da microestrutura por microscopia ótica revelou a presença de 

hidróxido de cálcio nas amostras de pasta de cimento puro e ausência de CH 

em amostras de pastas de cimento com adição de sílica ativa. 

 A amostra de pasta de cimento puro apresentou grande variação de dureza, 

enquanto que a amostra de pasta com sílica ativa apresentou menor 

variabilidade. Esta diferença é atribuída à presença de CH na primeira. 

 O tratamento térmico acelerou a reação de hidratação da pasta de cimento. O 

aumento da temperatura do tratamento térmico aumentou sensivelmente a 

dureza. 
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EFFECT OF HEAT TREATMENT ON PROPERTIES OF PORTLAND CEMENT 

PASTES: DETERMINATION OF PROPERTIES THROUGH ULTRA-

MICROHARDNESS TEST 

 

ABSTRACT  

 

The aim of this paper was to investigate the influence of heat treatment on hardness 

evolution of cement pastes containing silica fume. The specimens were prepared 

with Ordinary Portland Cement (CPI-S 32), water/binder   ratio of 0,40 and 25% wt. 

silica fume. The specimens were cast at ambient temperatures and after 24 hours, 

they were placed in a furnace for 24 hours, with heat regimes of 100°C, 200°C and 

300°C and submitted the ultra-microhardness test. The microstructure was analyzed 

through ceramography technique on optical microscopy. The results showed that the 

silica fume prevents the production of calcium hydroxide and the heat treatment 

increase the material hardness. 

 

 

 

Key-words: Heat treatment; cement pastes; microhardness. 
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