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RESUMO: O presente trabalho teve o objetivo de evidenciar manifestacdes patoldgicas na superficie
de concreto das lajes de reatores UASB de uma Estacdo de Tratamento de Esgoto (ETE), no bairro de
Santa Quitéria em Curitiba. O ensaio foi realizado no Centro de Microscopia Eletrénica da Universidade
Federal do Parand (CME) e o método de verificagdo empregado foi a Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV) pela técnica denominada EDS (Espectometria de Energia Dispersiva de Raios-X)
sendo que foi utilizado o microscdpio modelo Veja 3 LMU da Tescan. Os resultados obtidos permitiram
concluir que as amostras ensaiadas apresentaram alto grau de composicao da etringita aparentemente
inertes em todas as camadas avaliadas, 0 que causa expansao do concreto e consequente surgimento de
manifestacdes patoldgicas.
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IDENTIFICATION OF ETRINGITE GROWTH IN CONCRETE THROUGH SCANNING
ELECTRON MICROSCOPY: A CASE STUDY IN AN UASB REACTOR

ABSTRACT: The objective of this work was evidencing pathological manifestations on the concrete
surface of the slabs of UASB reactors of a Sewage Treatment Station (ETE), in the Santa Quitéria
neighborhood of Curitiba. The assay was performed at the Electronic Microscopy Center of the Federal
University of Parana (CME) and the scanning method used was the Scanning Electron Microscopy
(SEM) technique using EDS (X-ray Dispersive Energy Spectrometry) and it was used the 3 Tesm LMU
microscope model. The obtained results allowed to conclude that the samples tested presented high
degree of composition of the ettringite apparently inert in all the evaluated layers, which causes
expansion of the concrete and consequent appearance of pathological manifestations.
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INTRODUCAO

Em uma estagdo de tratamento de esgoto (ETE), a estrutura esta exposta a agentes agressivos de
forma direta e a exposicao do concreto a acdo de esgoto sanitario doméstico caracteriza um ambiente de
agressividade muito forte, classe IV (NBR 6118: 2014).

A ETE é o local destinado para tratamento de esgoto doméstico. Constituido basicamente por
um tanque de concreto armado, que na parte superior sdo acoplados um decantador e defletor de gases
formados, (SOUZA; VIEIRA, 2000). Sua estrutura possui um reator UASB e manta de lodo, onde ocorre
a formacdo de &cido sulfidrico (H2S) e Anidrido carbbnico (CO>) a partir de compostos organicos
contendo enxofre como cisteina, cistina e metionina, presentes no esgoto doméstico através da acao de
bactérias anaerdbias redutoras de sulfato (dessulfatacdo). O sulfeto de hidrogénio (H2S) ou gas
sulfidrico, oriundos da reagdo esta associado a producdo de odores desagradaveis, é extremamente



toxico além de ser o precursor para a formacdo de acido sulfdrico (H.SQ.), que corrdi o concreto,
(SOBRINHO; TSUTIYA, 2000).

Os sulfatos podem ter origem nos materiais que comp®de o concreto ou no contato do concreto
com os solos ou &guas ricas com este agente. O ataque produzido por sulfatos é devido a sua agdo
expansiva, que pode gerar tensbes capazes de fissura-lo. Estes agentes podem penetrar desde o exterior
por difusdo ibnica ou por succéo capilar, (SILVA, 1998). Todos os sulfatos sdo potencialmente danosos
ao concreto, reagindo com a pasta de cimento hidratado. No ataque, os ions sulfatos reagem
principalmente com o hidréxido de calcio Ca (OH); e o aluminato tricalcico CsA, originando a etringita
e 0 gesso. Esta formacao expande-se, exercendo pressdo e desintegrando a pasta de cimento, (LAPA,
2008). Este trabalho sugere evidenciar a formacao de etringita causada pelo ataque quimico através do
ensaio por Microscopia Eletronica de Varredura em diferentes camadas de concreto.

MATERIAL E METODOS

A Microscopia Eletronica de Varredura — MEV é um instrumento utilizado para observacéo e
analise de caracteristicas da microestrutura de objetos sdlidos que apresenta alta resolucdo, ou seja,
particulas na ordem de 2 a 5 nandmetros. Apresenta resultado por imagens tridimensionais das amostras
com pequenos aumentos e com grande profundidade de foco, pois, a imagem eletrénica complementa a
informacdo da imagem oOtica. Fornece informagdes sobre a morfologia e identificacdo de elementos
quimicos de uma amostra solida em curto espago de tempo, (DEDAVID; et al, 2007). Este método teve
por finalidade analisar e identificar a presenca de compostos oriundos da degradacdo da estrutura do
concreto, bem como da massa cimenticia, por acdo do ataque quimico por sulfeto, sulfato e
carbonatacéo.

Goodhew et al. (2001), diz que é necessario que a amostra seja eletricamente condutora para
gue as imagens geradas no MEV se apresentem mais nitidas em funcéo da producéo de elétrons. Para
tanto, é realizado um processo de revestimento conhecido como pulverizagdo catodica onde ¢ feita a
aplicacdo de uma camada fina (condutora de ouro ou carbono) sobre a superficie da amostra.

A avaliacdo do material através das imagens dos compostos e a identificacdo dos elementos
quimicos presentes nas amostras sao possiveis através do ensaio de Microscopia Eletronica de Varredura
e com Dispersdo de Raios-X (MEV/EDS), por permitir maiores detalhes de microestrutura das amostras
ao emitir feixes de elétrons para captura das imagens e ampliagdes maiores que 4 mil vezes o tamanho
real do material analisado.

Foi extraido um testemunho da laje do reator 2, conforme figura 1 (A) o qual foi cortado em 8
camadas de aproximadamente 1,5 cm. Posteriormente, cada camada foi fragmentada em pedagos e
imergidos em alcool etilico por 24 horas. Apds esse periodo, as amostras foram colocadas em estuda a
40°C (temperatura maxima que ndo altera a estrutura do concreto) por 24 horas. Ao término da secagem,
as amostras foram armazenadas em um dessecador contendo silica gel até a realizacéo do ensaio.

Primeiramente, as amostras foram acopladas em um stub metalico com esmalte contendo grafite
(figura 18) para tornar as amostras condutoras e permitir o fluxo de elétrons em seu interior, (interagdo
do feixe eletr6nico com a amostra). A figura 1 apresenta o corte da amostra (B) e as amostras acopladas
em um stub metélico (C).
Figura 1- Localizacdo de extra

4o e detalhes da preparacdo da amostra




Para a metalizacdo dos corpos de prova utilizou-se também o processo de evaporagdo ou
deposicdo de ions (sputtering - recobrimento por deposicao de ions metalicos de ouro) com a finalidade
de tornar as amostras mais condutoras e melhorar a constru¢éo da imagem. Este método consistiu em
fixar as amostras no stub e colocar em uma camara com pressdo em torno de 13 milibar em que o alvo
metalico (ouro) foi bombardeado com atomos de gas inerte (argdnio) por aproximadamente 40 segundos
para que o ouro pudesse se depositar sobre a amostra por evaporagdo. O equipamento utilizado para este
fim foi uma metalizadora SCD 030 da Balzers Union F.L. A figura 2 apresenta a cdmara com pressdo
(A), o processo de metalizacdo (B) e a amostra metalizada com ouro (C).

Figura 2: Processo de metalizagdo da amostra

Foi utilizado o microscépio eletronico de varredura modelo Veja 3 LMU da Tescan, para
obtencdo das imagens. Este equipamento tem capacidade de resolucdo de até 3 nm e permite
magnificacOes de até 300 mil vezes e anélise de aspectos tridimensionais através de elétrons secundarios
aplicativo MeX da Alicona.

Os stub, com as amostras previamente acopladas, foram incubados na cdmara do microscopio a
vacuo com pressao controlada entre 3 a 500 Pa para assim permitir a captura das imagens.

Atécnica de EDS - Espectrometria de energia dispersiva de raios-X tem como principio detectar
e captar raios- X e assim, identificar os elementos quimicos presentes no material. O equipamento
utilizado para a analise foi 0 modelo X-Max 50 de 80mm2 da marca Oxford com sistema de detec¢do
por deriva de silicio (SDD - silicone drifit detection), acoplado ao microscdpio eletronico, e interpretado
por um dispositivo computadorizado - AZ Tech (advanced). A figura 3 apresenta 0 Microscopio
eletronico (A), e as amostras acopladas ao equipamento (B e C).

RESULTADOS E DISCUSSAO

Através da andlise dos picos obtidos no espectro, pode-se determinar e identificar os elementos
quimicos presentes na amostra por dispersdo de energia onde a zona analisada foi percorrida pelo feixe
no modo de varredura com formacao de uma imagem de toda a superficie da amostra, por ponto (spot)
e por linha selecionada na imagem.



Figura 4: Resultado fotografico obtido pelo ensaio de microscopia: fatia 1 (A e B), fatia4 (C), fatia 8
(DeE)
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Tabela 1. Espectros quimicos obtidos no ensaio

% do % do % do
Espectro 18 [Wt%  [nimero Espectro 19 [Wt%  [ndimero Espectro 11 |Wt%  |[nUmero
atébmico atbmico atdbmico
(0] 57.11 66.81 (6] 58.11 68.93 0 53.15 66.99
Ca 21.09 9.85 Ca 19.85 9.40 Ca 23.98 12.07
C 10.35 16.12 C 8.07 12.76 S 6.56 4,12
S 4.27 2.50 S 5.53 3.27 C 5.37 9.01
Si 3.22 2.14 Al 4.00 2.81 Al 4.80 3.59
Al 3.15 2.18 Si 3.54 2.39 Si 4.75 3.41
K 0.43 0.21 K 0.42 0.21 K 0.70 0.36
Fe 0.26 0.09 Fe 0.33 0.11 Fe 0.29 0.10
Mg 0.13 0.10 Mg 0.14 0.11 Na 0.20 0.18
Total 100.00 |100.00 Total 100.00 |100.00 Mg 0.20 0.17
% do % do
Espectro 1 [Wt%  [nomero | |Espectro 2{Wt%  [ntmero
atomico atbmico

0 58.86  [75.68 ga ;f;i ii?é

Ca 24.08 12.36 Si 1192 o1l

S 7.37 4.73 Al 112 328

Al 6.09 4.64 S 313 210

Si 3.37 2.47 K 059 032

K 0.24 0.12 Mg 0.58 0.51

Total 100.00 |100.00 Total 100.00 |100.00




CONCLUSAO

Nota-se, a partir do observado no ensaio, a elevada presenca de etringita na microestrutura do
concreto, independentemente da profundidade da camada. Através das imagens obtidas, percebe-se a
formac&o de etringita de forma mais densa nas camadas mais baixas da estrutura, que esta diretamente
em contato com o microambiente rico em enxofre, o que configura a coeréncia com a teoria. Além disso,
nota-se que ha o surgimento dos elementos também na face externa do reator, onde a concentragdo do
gas é menor, bem como nas fatias intermediarias, onde o concreto é mais protegido.

A alta incidéncia de calcio nos espectros quimicos pode ser um segundo indicativo da presenca
de etringita na microestrutura, corroborando o observado nas imagens.

Este resultado mostra que, apesar de a estrutura estar mais exposta na regido interna do reator,
é necessaria a tomada de medidas de manutencdo em ambas as faces da laje, pois a exposi¢do no
ambiente externo ainda é significativa na formacdo de etringita. O surgimento deste elemento nas
camadas internas tem como consequéncia a deficiéncia na resisténcia mecénica do concreto e a
microfissuracdo por expansao.
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