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EDITOR IAL

A técnica microscópica consti tu i
.um bom mé todo pa ra a ava 1 i a ç a o da
{q ua l i d a d e do clínquer de cimento
~ p o r t l a n d , . p e r m i t i n d o a ob s e r v a ç ã o
'de microestruturas e relaç6es entre
~a s f a ses c o e x i s t e n t e s , q u e mel h o r
I ~ ~

[t r ad uz em a est oria termica de um
[c l f n q u e r •
t
I Muit o e~ bora a necessidade de l a
I • _

b o r i o se preparaçao de amostras, de
!t éc n i c o especial izado e o tempo des
pendido nas análises imprimam ao me
~ o d o um caráter de semi-rotina, sua
~plicação é relevante, na medida em
I' -
r ue fornece um grande numero de d~

do s , possibilitando um bom diagnós
I ­lt i c o sob r e o a n d a me n t o dos pro c e s sos
p e produção,
I

Nesta última década, importante
progresso tem s ido ob servado na apl i
c a ç ào da microscopia na indústria
~ o cimento, incluindo materiais co
L" r -

no c l i nq u e r , cimento e concreto,num
bs f o r ç o de desenvolver a técnica e,
f

Hincipalmente, de apresentar infor
ka'ç õe s válidas no dia a d ia na prQ
~ u ç ã o do cimento.
r! NoBrasil, O Departamento de Fi
iico-Química da Associação Brasilei
~ a de Cimento Portland é um dos po~

~:o S 1a bo r a t ó r i o s n a c i o n a i s o n d e es
. a t é c n i c a é e n c a r a d a como um e n s a i o
;'0t i ne i r o e d e p esq u i s a, p r o c u r a n d o ­
' e a d qui r i r e t r a n s m i t i r i n f o r ma
l.~ e s e t r e i n a r p e s s o a 1 i n t e r e s s a d o -:
r
\ Dentro desta linha, no intuito
~ divulgar e estimular a implan 7
ação do método microscópico junto
05 técnicos 1 igados ao setor c imen
eiro, objetivou-se criar um veícu~

'~b ' sob forma de Bol.eirim Informativo,
ue possa levar às Unidades de Pr o
• ção conhecimentos no campo da mT
!r o s c o p i a do cimento portland e m~
eriais c orrelatos.

Pretend e o Boletim divulgar a s
e x pe r i ê n c i a s adquiridas,a bibliogra
fia existente sobre o assunto e da7
or ientação, na medida do possível.
sobre as apl l c a ç o e s e 1 imi t a ç o e s da
técnica microscópica,

Ao me s mo tempo , julga -se de f unda
mental importância promover um dia
logo com os técnicos das fábricas ~

pois soment e através da troca de c o
nhecimentos e i n f o r rn a ç o e s ating ir-=­
se-á um aperfeiçoamento recíproco .

Enfim, na busca constante de no
vas alternativas energéticas, p o d e r á

a microscopia contribuir como um mé
todo auxi 1 iar p a r a que as unidades
cimentei ras atinjam os seus objet 1 ­

vos, quais sejam, a produção de um
cimento de boa qua l idade com um me
nor consumo de energia .

SUMÁRIO

Editorial

Uti 1 ização da microscopia no acompanhamen­
to da evo 1uçao da res is tênc i a - F,~.•r-c\\. ...U:::~,

Ataque químico de seções po l idas: fator im
portante no estudo da aval iação da res i S­

--reri"c i a do cl ínquer por microscopia - ·:S.;x r;,r:-..
\ ,

o MgO no cl ínquer de cimento portland: suas
o r i gens e suas conseqüênc i as j ; ):.c~,\ :·'G

Como diagnosticar um c 1 í nquer .:\ í-êc.' í'. -.: c• ..;: ..

Como manter o microscópio em ordem ·r ; 'nD~ 8LC

Curso de mi c roscop i a de c l Inque r V v -, l c ,·'_ .

BI BLIOTECA (SlNTESES BI BLI OGRÁFI CAS)

Influência do combustível e dos Qrocessos
de queima nas estruturas microscópicas e
nas características do c l ínquer , ·T l ·e r~. (· (. .e.

Alguns casos históricos que enfatizam a
u t i I i dade da mi c roscop i a no c i mento .:J ',,\ !, r.",



UTILIZACÃO DA MICROSCOPIA NO ACOMPANHAM ENTO DA EVOLU CÃO DA RESISTÊNCIA

Finura Res istência à compressão
Cimento Blaine (kgf/cm2 )

(g/cm 2 ) 3 dias 7 d ia s 28 d ias

A 3740 146 201 278

B 3760 160 217 311

C
3890 184 240 332(Final)

As mudanças e fetuadas, possibi I i t a ram
a obtenção de um clínquer (amostra C) com
uma proporção C3S/C 2S bem maior (4 ,5 con
tra 1,7) mais homogêneo e com cris tais de
C3S mais desenvolvidos.

No quad ro a segu i r, são ap resen t ados os
va lores de resistência dos respect ivos ci
mentos, evidenciando uma boa corre lação en
t re a evolução da resis tência e a melho
r ia dos clínque res. -

Cl ínquer A B C
(Fi nal)

C3S 50,0 % 55,5% 63,2%
C2S 29,9% 23 ,3% 14 , 2%
C3A 9 ,0% 4,9% 6 ,1%
C4AF 8,n 11 ,9% 12 ,1%
CaO 1i vre 2,4% 4 ,4% 4 , 4%
C3S + C2S 79 ,9 % 78 ,8% 77 ,4 %
C3A + C4AF 17,7% 16 ,8% 18 ,2%
C3S/C 2S 1 ,7 2 ,4 4 ,5
C3A/C 4AF 1 ,° 0 ,4 0 ,5

o cimento C final obtido apresentou
uma evolução gene ra li zada na resi stência,
atingindo a 28 dias , um va lor da o rdem de
34MPa 032kgf /cm2 ) , representando um aumen
to de quase 20% em relação à amost ra A~

que lhe permitiu ultrapassar o mínimo pre
coni zado em norma. Es se valor pode ria ser
ainda sensivelmente maior se certas condi
ções fossem melho r otimizadas , par ticular
mente quanto à moagem . -

Verifica -se , portanto , por meio deste
exemplo e de vários ou t ros já conheci dos,
que a microscopia pode con tribui r para a
obtenção de um produ to de boa qua I idade ,
da mesma forma que pode auxi l i a r na otimi
zação do processo de fabricação no tocaií
t e ao consumo de energ i a ou no acompanhã
mento de even tuais modificações int rodu z!
das no processo .

~

respectiv~

quantita ti
estudados

minuição da relação C3A/C 4AF ,
mente . Os dados mic roscópi cos
vos rela t ivo s aos cl í nque res
são a present ados a segui r :

A microscopia de lu z refletida tem se
mostrado uma técnica re levant e como um fã
to r ad ic iona l no control e de qual idade do
cl ínquer e conseq üent emen te do c iment o. A
fim de i l us t ra r pa r te da pot encia l idade
dessa técnica, ap resen ta -se, a segui r, um
caso estudado no DEFIQ.

Foram encamin hada s a ABCP, alguma s amos
tras de cimento portla nd comum - classe
320 que não apresentavam evo lução satisfa
tória da resistência apó s 3 dias , culm inan
do com a res i s t ência a 28 dias s l t uando -i
se aba ixo do va lo r precon izado em norma.
Tendo em v i s ta que não se encon t rou uma
solução pa ra o probl ema por meio dos en
saios f ís icos e qu ímicos , decidiu-se pelã
execução de ensaios microscópicos com o
obj etivo de elucidar ou fornecer subsí
dios para o esc la recimento do prob lema .
Foi estabelecido que seria enviado um
clínquer e o res pec t i vo cimento e em fun
ção dos resultados obtidos, tenta r -se-ia
efetuar as modif icações sugeridas para o
processo, de acordo com as conveniências
e possibilidades da fábrica. Subseqüente
mente seriam enviadas novas amostras de
cl í nque r e cimento com o in tui t o de se
acompanha r a evolução alcançada e estuda r
eventuais sugestões complementares .

O estudo mic roscópico in ic ial , eviden
c iou que algumas condições de fa br icação
do clínquer não estavam adequadas, poden
do-se citar que a moagem do cru estava de
ficiente, t anto para sílica como para cal
cá rio , originando zonas individuali zadas
de C2S e CaO liv re , respec t~vamen t e , d:vl
do ã incomple ta as s imi laçao dos graos
maiotes du ran te o pro cesso de cl inqueriza
ção . Da mesma forma a homogenei za ção do
c ru e sta va def iciente , propici ando o apa
reci ment o de zonas amplas e in te rl igadas
de C2S e , f i na lmente , verificava-s e que o
tempo de c l i nque r i zação estava cur to , orl
ginando o aparecimen to de cristais de C3S
bem pouco des envolv id os . Partindo-se do
pres supos to que as cond i ções do c I í nque r
necessitavam ser ot imi zadas , foram feitas
mod ificações no cl ínquer , acompanhadas me
diante o estudo microscópico , que redunda
ram na melhoria das condições de moagem
da s ílica, na otimi zação signifi ca tiva da
homogenei zação e no aumento do t empo de
clinqueri zação . Paralelamente, atuou -se
nos módulos químicos, e levando-se o FSC e
reduz indo o MA , modificações que puderam
ser ca rac t er izada s at ravés da mic roscopia,
pe lo aumento da re lação C3S/C 2S associada
à el evação do teo r de CaO livre e pela di
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-ATAQUE QUIMICO DE SECO ES PO LIDAS: FATOR IMPORTANTE NO ESTUDO DA AVA LIACÃ,
DA RESISTÊNCIA DO CLÍNQU ER POR MICROSCOPIA
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o bom rendime nto de uma aná lise por m~

croscopia de luz refletida , entre outros
fatores, depende, em grande parte, da qua
I i dade da superf í c i e po I i da e da técn ica
de ataque empregada. Como se sabe, o obje
tivo primordial da microscopia de cl í"n
quer é o de aval iar as condições do pr.s:
cesso de fabr i cação no que se refere a
prepa ração do cru e cond i çoes de que ima,
por meio das características texturais
dos minerais que compõem o clínquer. Por
tanto, para uma avaliação segura dessas
condições, é preciso que os compostos mine
ralógicos sejam deI ineados com precisãõ
e nitidez. Ressalta-se aqui a importância
do ataque químico, cuja apl i cação i nconve
niente dificulta a observação m icroscópi~

ca, podendo até mesmo distorce r algumas
feições aos olhos do observador, levando ­
o a conclusões errôneas ou equivocadas .

A ess~ncia do a taque químico base ia-se
no princípio de que os diferentes mine­
rais de cl ínquer apresentam comportamento
característico frente a um determinado
meio de ataque, o que permite di ferenciá­
los e ressaltar seus detalhes textura is.
Dentre os inúmeros reagentes químicos em
pregados, sal ientam-se a água,HN0 3 , bórax
e HF, por sua comprovada eficiência. Ou

- tros, menos conhecidos, constituem também
opções interessantes , destacando-se entre

_ e les' o NH~C ~, que vem merecendo atenção
es pec i a l do DEFIQ. Estudos prel iminares

J evidenciaram as vantagens da uti I ização
da solução de NH4C ~, entre elas a possibi

: lidade de avaliar qualita tivamen t e a re
1 sistência potencial do clínquer. A seguir~
- são comentadas, sucintamente, suas carac­
~ terísticás e propriedades:
r
i 1. deve ser ut i I i zada sempre em forma de
r solução aquosa, com concentração que pode

variar de 0,1 a 0,3%. Nessas concentrações
e à temperatura de ap roximadament e 22 °C,

e o t empo ótimo de ataque está entre 10 e
, 30 segundos; no DEFIQ tem-se uti I izado so
a lução aquosa 0,1 % com tempo médio de ata
, que de 20 segundos;

n - d,- 2. com a progressao do tempo e ataque , a
~cor dos cristais de C3S muda constantemen
~ t e , na seguinte ordem :

ma rrom c laro
marrom escuro
azul escuro
azul cla ro
azul claro esverdeado
amarelo esverdeado
amarelo alaranjado

Considera-se tempo ó timo de ataque ,aquel E
que con fere a colo ração azul escuro para
a maioria dos cristais de C,S;

3 . o grau de re produt i bi I idade do ataque
é muito bom , podendo-se obter a reprod~

c áo da mesma cor e tona I idade pa ra um
mesmo cri s tal, após repolimento e novo
a taque;

4. em estruturas zonadas de cristais de
C3S, as regiões mai s azulada s i n d i c a~

maior susceptibi I idade ao a taque, s uge ri n
do tratar -se de zonas hidraul icamente
mais reativas, em relação às regiões de
coloração marrom;

5. após ataque de NH 4C t,ob serva - se que en·
um mesmo grão de clínquer, cristais de
C3S pouco desenvolvidos são mais faci l~e~

te atacados do que aqu eles de dimensoes
maiores . Por exemplo , enquanto os cr is­
~ais menores apresentam co lo ra ção azul es
curo ou azul claro , os mais desenvolvidos
exibem, a inda , coloração ma r rom , o que
atesta a maior rea tividade dos primeiros .
Este fato vem corroborar observaç~es rea
) i zadas por d i versos autores a respe i to
da i nf l uênc i a da dimensão dos cr istais de
C3S na resistência do cimen to. Presume-se
que cristais pequenos, mal formados, con
tenham mais defeitos no seu retículo cris
t al ino, tornando-os hidraulicamente mais
reativos , ao passo que cristais maiore s.
mais perfeitos e es t áveis , tornam-se me
nos reativos .

Por fim, embora ca reçam de resul tados
mais conclusivos, os primeiros ensaios rea
lizados em cl ínqueres brasileiros de dife
ren t e s fábricas, . sugerem que há uma rela
ção entre a cor adquirida pelo cristais
de C3S, após ataque de NH~C ~, e sua resis
t~ncia mecãnica. Fixando o tempo de ata­
que, verificou-se que os clínqueres mais
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faci lmente at acados, isto é, aqu eles que
apr esentam maior f reqüênc i a de cr is t a i s
de C S de co lo ração azulada sao os que
poss~em maior re s i s t ênc i a mec~ni ca. Por
outro lado, cl ínqueres de menor re si s t ên ­
cia são cons t i tuídos de cris tai s de C3S
de coloração marrom, e portanto, menos su s
cetíveis ao NH4C ~ .

Acr edita -se que estudos minuciosos e
sistemáticos do emprego do NH4C ~ pos sam
f or nece r subsídios importantes para re l a
cionar os dados mi croscópicos obtidos em
seções pol idas com a resistência mec~ni ca

do c l ínquer, possib il itando , assim, a es
timativa da resis tência por meio da mi
croscopia de luz refletida.

o MgO NO CLÍNQU ER DE CIMENTO PORTLAND: SUAS ORIG ENS E SUAS CONS EQU ÊNCIAS

Os cl ínqu eres brasi leiros, parti cul ar
mente da região sul e sudeste do Brasil
são ricos em MgO, atingindo teores de a té
6 ,5%, decorrentes da ut i 1 i za çao de ca 1cá
r ios magnes ianos, onde o MgO encont ra -se
na forma de dolomi ta [(Ca, Mg) C0 3 ] e s e
cundari amente na forma de s i 1i ca t os com
magnésio (t remo l i t a , talco , antigori ta ,
etc. ) .

t conhecido o fa to de que a t é 1, 5 a 2%
de MgO encontram-se incorporados na fo rma
de so lução só l id a , ao s com ponentes do
c l í nque r . O exce s so de MgO , não comb i na
do , encont r a- se sob a fo rma de pe r ic lãs i~

cuj a s ca racterí st icas dependem das co nd i
çõe s de resf r i amento do c l ínq ue r , do grau
de moa gem do ca lcá r io e do teo r de MgO no
cr u .

Segundo a lg uns au to re s , a e levação do
teo r de MgO de 2% para 10%, não a f e ta a
resistência ao s 7 dias , porém provoca uma
redução marcante da resistência ao s 28
d ias , dev ido ao i nc remento da quant idade
de ma teriais hid raul icamente i ne rtes, com
l ig e iro decréscimo no conteúdo de aI ita.

Aiém disso, o magnésio tem influên cia
impor tante nas reações de c l inqueri zação,
pois devido à seme l hança de raio iônico ,
pode subst ituir o cálcio na formação de
C3S, atuando como fundente, redu zindo a
quant idade máxima de CaO comb i nado e me
lhorando a ap tidão à clinque riza ção das
fa rinhas.

O MgO no c l í nque r , quando oco r re em al
tos teores sob a forma 1ivre (peri clá sioT,
é considerado indesejável e deleté rio no
c ime nto, dev ido à expansão ca usa da por
cond i ções especiais de hidratação em auto
clave, que pode acar retar um aumento do
volume molar de até 117%. Es se ens a io de
ex pa nsão é considerado um assun to polêmi
co , na medida em que sendo exigênc ia da
norma ASTM, não se tem constatado , no Bra
si 1, nenhum ca so de fi ssuramento de con
creto decorrent e da transformação do perI
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c l á s io em brucita (Mg(OH) 2) em condiçõe s
no rmais de hidra tação.

A expansão em au toclave de c ime nt os r i
cos em magnésio é variável de cimento pa
ra cimento, e depende da dimensão, fr eqü ên
cia e modo de ocorrência do periclásio no
cl ínquer.

O des envolvimento dos crista is de peri
clásio (fo rma e dimen são) depend e das con
dições de res friamento do cl ínque rj quanto
mai s len to o re s f r iamento, principalmen t e
no resf r i ado r indus t rial ,maio res e melhor
fo rma dos (idi omó r fi cos ) serão os cr istai s
de peri c lá s io , ao passo que, em co nd ições
de resfr iamento rá p ido , os cr ista is são
pouco desenvo l v idos e mal f o rma dos (xeno ­
mórf icos ). t not áve l a i nf l uê nc ia do re s
f r iado r de grelhas , quando comparado ao
res f r i ado r de satél ites, no crescimento e
cri s tal ização do periclásio .

Alguns pesquisadores admitem que as d i
mensões dos cristais de periclásio sao
também influenciadas pelo tamanho dos
cri stais de dolomita e pelas condições de
tempera tura de cl inquerização.

O teor de periclásio determinado ao mi
croscópio é sempre menor que o teor de
MgO da anál ise química, principalmente de
vido ao fato de que parte do MgO encon­
tra -se comb inado, em solução só li da , nos
componentes do cl ínque r . Entretan to , quan
to mais lentas forem a s cond i çõe s de res
friamento, menores serão a s dife renças en
tre o teor de pe riclásio determinado por
microscopia e o t eor de MgO da aná l i s e
quími ca.

Quanto ao modo de ocorrência , o peri
clásio pode se apresentar disperso ou
ag r upado em zonas, dep endendo das cond i
ções de moagem da matéria -prima . Quando
o calcário utili zado é adeq uadament e mo í
do « 100~m), a combinabilidade dos grãos
é total , não apresentando dificuldades
nas reaçõe s de cl inquerização . Zonas de



periclási o associadas à cal I ivre, com e~
trutura reI iquiar do grão original de cal
cário, indicam condições inadequadas de
moagem, ao passo que, cristais de periclá
sio individual izados e homogeneamente diS­
tr ibuídos no cl ínquer, indicam condições
de moagem adequa das do calcário magnes i~

no.

Todos estes parâmetros podem ser obser
vados através de estudos microscópicos,os
quais permitem a obtenção das seguintes
informações:

1. a presença de periclásio indica geral
mente teor de MgO maior que 2%;

2. cristais bem formados (quad rangu l a re s
ou pseudo-hexagona is ) e de dimensões
maiores que 10~m indicam condições lentas
de resfriamento industrial;

3. cristais de periclásio pouco desenvol
v idos « Zum) e ma 1 formados (xenomórfT
cos ) indicam condições rápidas de resfria
mento industrial;

-4. zonas de pe r i cl á si o , assoc iadas ou nao
à cal 1ivre, indicam a uti 1 i zacao de cal

cário magnesiano de granulação inadequada
(moagem insatisfatória);

5. cristais de periclásio dispersos e
abundantes no cl ínquer indicam uma moagem
insatisfatória do calcário magnesiano;

6. c ristais irregulares a arredondados de
periclásio, bem desenvolvidos (> l Surn), in
dicam assimi lação de refratário cromo-mag
nesiano pelo cl ínquer; -

7. inclusões de periclásio corroído em
cristais de C3S (al l ta) com estrutura zo
nal, indicam condições de queima varia
vei s e pouco co ntroladas;

8. cr istais den drít icos de pe r i cl á s io , a s
sociados às condições de resfriamento len
to, sugerem origem a partir de ex so l uçao
de MgO em C3S.

Dessa fo rma , a aná] ise microscópica
constitui o único método que permi te
observar a freqüência , di stribuição e mo~

f o logi a dos cri s t ai s de peri c lás i o, forne
cendo subsídios para o conhecimento de
sua origem e suas consequencias na hid r a
tação do c ime nt o portland.

ERRATA:

p.

5 i tem 5
7 fo to 5

onde se lê

insatisfa tóri a
do I im í t ica

lê- se

sat isfatória
do l omí tica

ICAR UM CLÍNQUE R

são apresentadas, a seguir,alguma s fe~

ções fotomicrog rafadas que merecem con~

tante atenção do microscopista, poi s podem
atuar como detectores de anomal ia s nos
processos de fabricação do clínque r:

Um t eY'l7lômet ro na es tru t ura do

o tempo e a temperatura de cl inqueriz~

ção são dois fatores inter -relacionados,
responsáveis pela formação e desenvolv~

mento dos cristais de C3S sendo que o pr~

meiro age predominantemente no desenvolvi
mento dos cris tais de C3 S e o segundo
atua no a longamento dos cris t ai s. Desta
forma, clínquer com C3S de dimensão média
entre 25 - 35\lm caracterizam um tempo de
c l inquer ização nOY'l7lal , ao passo que, cri~

tais menores que 15j.lm ou maiores que 60j.lm
ind icam um tempo curto ou longo, respect~

vamente.

Por outro lado, uma t emper at ur a de
c l inquerização elevada condiciona a form~

ção de cristais a longados , sendo que numa
temp eratura nOY'l7la l os cristais são eqüi di
mensionais . Fotos 1 e 2.

Fas e i nter s t i ci a l e es t abi l idade de s:
licatos -- Ret rat os do resfr i amento

o primeiro resfriamento , que ocorre en
t re a zona de c li nquer izaçao e a boca de
saída do f o r no (1500 0 C - 1200 0 C), condici o
na a es tabilidade dos si licat os (a1 ita e
bel i ta). Por outro lado , o segundo resfri~
mento (1200 0C - 50°C), realizado no re~

friador industrial, condiciona principal
mente a cr i s t a li zação ou vitri f icação de
f as e inters ticial. O primei ro ~e sf~iame~

to adequado é caracterizado pe la presença
de cristais de C3 S subidi omórfi cos e cri~

t ai s de C2S arredondados ou em ini cio de
di gi t ação . Em condições de resfriamento
lento, a aI ita apresenta-se decomposta,
com presença ou não de C2S secundário nas
bordas, e a bel ita ocorre com formas dig~

tadas. O segundo resf riamento é consider~

do norma l, quando o al uminat o cálcico apr~

senta-se s emi-cristali zado. A presença de
cr istais regu lares de a lumi nato, bem dese~

volvidos, é indicativa de um resfriamento
lento, ao passo que, em casos de resfri~

mento rápido, o aluminato apresenta-se p~

queno, mal formado e de aspecto dendríti
coo Fotos 3 e 4.
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