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RESUMO

Dissertacdo de Mestrado
Programa de Pd6s-Graduacao em Engenharia Civil
Universidade Federal de Santa Maria

CARACTERIZACAO DAS ARGAMASSAS HISTORICAS
DA RUINA DE SAO MIGUEL ARCANJO/RS
Autora: Paula Nader Rodrigues
Orientador: Dr. Geraldo Cechella Isaia
Data e Local da Defesa: Santa Maria, 05 de julho de 2013.

A Redugao de Sao Miguel Arcanjo € um dos sete povos missioneiros que se
instalaram no Rio Grande do Sul, sendo datada de aproximadamente 1687 no atual sitio.
Hoje os vestigios de seus remanescentes, fazem parte do Patriménio Nacional e Declarados
Patrimdénio da Humanidade pela UNESCO desde 1983.

A grande importancia deste sitio histérico sugere a pesquisa, em realizar
estudos sobre as argamassas de revestimento ainda existente em partes da ruina.

Descobrir a composi¢cao quimica e fisica € um dos objetivos da pesquisa, que visa
identificar os principais materiais constituintes da argamassa, bem como a existéncia ou ndo
da cal e a forma com que esta se apresenta, além de levantar a hipotese da procedéncia da
cal utilizada ser ou ndo da regido missioneira do RS. Também visa demonstrar a importancia
das analises laboratoriais, como Difragdo de Raios-X, Analise Termogravimétrica,
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), entre outras, em trabalhos de investigagao e
conservagcéo de monumentos.

Através da analise de DRX e ATR-IR foi possivel verificar o uso de argamassa de
natureza calcitica, como também a presenga de aragonita no conjunto 2 (sacristia) e
hidroxiapatita no conjunto 1 (fachada Norte). De acordo com o histérico do monumento
existe uma probabilidade do carbonato de calcio ser, na variagdo da aragonita, originado da
carapaca de caramujo molusco Physa SP. O caulim presente na analise de difracdo de raios
X (DRX) sugere uma contaminacdo do substrato, pois o tijolo era de argila local. Com as
imagens obtidas por MEV e EDS, constatou-se a presenga de fibras organicas e de um
ligante rico em calcio.

A necessidade de uma conservagcdo preventiva em monumentos ou em
edificagdes de interesse histérico torna este trabalho de cunho investigativo e cientifico. O
conhecimento dos materiais originais e o uso de materiais compativeis para restauro é o
passo inicial para uma boa intervengdo e para ndo acelerar o processo de degradagao de

construgdes historicas.

Palavras-chaves: argamassa histérica; caracterizagao fisico-quimica; preservagao




ABSTRACT

Dissertation of Master’s Degree
Federal University of Santa Maria, RS, Brazil

HISTORICAL MORTARS CHARACTERIZATION FROM SAO MIGUEL ARCANJO RUIN,
RS, BRASIL.
AUTHOR: PAULA NADER RODRIGUES
ADVISOR: GERALDO CECHELLA ISAIA
Date and Place of the defense: Santa Maria, July 05, 2013

Reduction of the Archangel Michael, is one of seven people missionaries who settled
in Rio Grande do Sul, is dated approximately 1687 in the current site. Today the remains of
their remaining part of National Heritage and Declared a World Heritage Site by UNESCO
since 1983.

The great importance of this historic site suggests research in studies on the mortar
coating still exists in parts of the ruin.

Discover the physical and chemical composition is one of the objectives of the
research, which aims to identify the main constituents of the mortar materials, as well as
whether or not the lime and the way it presents itself. In addition, to hypothesize the origin of
the lime used or not of the Misiones region of RS. It also aims to demonstrate the importance
of laboratory tests, such as X-Ray Diffraction, Thermogravimetric Analysis, Scanning
Electron Microscopy (SEM), among others, in research and conservation of monuments.

Through the XRD analysis and ATR-IR was verified using mortar nature calcite as
well as the presence of aragonite in the second set (sacristy) and hydroxyapatite in the first
set (front north). According to the history of the monument there is a probability of calcium
carbonate is, the variation of aragonite, originated from the snail shell snail Physa SP. Kaolin
analysis of this X-ray diffraction (XRD) analysis suggests a contamination of the substrate
because the clay brick was spot. With the images obtained by SEM and EDS, showed the
presence of organic fibers and a binder rich in calcium.

The need for preventive conservation of monuments or buildings of historical interest
makes this work of investigative and scientific nature. The knowledge of the original materials
and the use of compatible materials for restoration is the first step to a good intervention and

not to accelerate the deterioration of historic buildings.

Keywords: historical mortars, physicochemical characterization, preservation.
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ATG/DTG: Analise térmica Diferencial
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Nomenclatura das Amostras

SMA1A - Parede Externa — Fachada da Ruina de S&o Miguel Arcanjo —
Missbes/RS.
SMA1B - Parede Externa — Fachada da Ruina de S&ao Miguel Arcanjo —
Missb6es/RS.
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SMA1C - Parede Externa — Fachada da Ruina de Sao Miguel Arcanjo —
Missbdes/RS.

SMA2A — Parede Interna da Sacristia préximo da cimalha - Ruina de S&o Miguel
Arcanjo — Missbes/RS.

SMA2B - Parede Interna da Sacristia- Cimalha - Ruina de Sao Miguel Arcanjo —
Missdes/RS.

SMA2C - Parede Interna da Sacristia — Base da Cupula - Ruina de Sao Miguel
Arcanjo — Missbes/RS.

SMA2D - Parede Interna da Sacristia da Ruina de Sao Miguel Arcanjo —
Missdes/RS.




16

LISTA DOS ANEXOS

ANEXO - I. Autorizacao de retirada do material para estudo e pesquisa

deSta diSSEIrtACAD. ... ..ccciieeeiei e 131

ANEXO - Il. Procedimento de reconstituigdo de trago pelo IPT/SP........................ 132
ANEXO - lll. Ficha de Descricao do procedimento simplificado de caracterizagao de
argamassa descrito por TEUTONICO, 1988.........ccoooiiiiiiiiccieie e 133
ANEXO - IV. Mapa de localizagéo das regides com jazidas de calcario

Dolomitico encontrado na Regi@o Sul...............oooiiiiie 134
ANEXO - V. Diagramas de Difragdo de raios X.........cccccuuuiiiiiimiiiiiiiiiieieeeeee e 135
ANEXO - VI. Figuras que mostram a analise granulométrica e graficos,

(o7} 011 a1 (o e PSRRI 138
ANEXO - VII. Figuras que mostram a analise granulométrica e graficos,

(o0 18] 01 (o 02O PPPPPRPPPPPRR 139
ANEXO - VIII. Sequéncia de preparacdo das amostras...........cccceeevvveeeeeeeeevnennnnnn.n. 140

ANEXO - IX. Fichas descritivas para a coleta das amostras.............ccccccceeevieeeennnnn. 141




SUMARIO

RESUMO

ABSTRACT

LISTA DAS ILUSTRACOES

LISTA DAS EQUACOES

LISTA DE QUADROS

ABREVIATURAS

LISTA DOS ANEXOS

CAPITULO |

1. INTRODUCAO

1.1 Objetivos Gerais

1.2 Objetivos Especificos
1.3 Importancia da Pesquisa

1.4 Estrutura da Dissertacéao

CAPITULO I

2. REVISAO TEORICA
2.1 Caracterizacao de Argamassas Antigas

2.2 Argamassas Antigas — Visao Geral

2.3 Contexto Historico de Sao Miguel Arcanjo/RS

08

09

10

12

13

14

16

20
20
22
22
23
24

26
26
26
31
33

17



2.4 Argamassas de Revestimento

2.4.1 Caracterizagao

2.4.2 Funcéao

2.4.3 Propriedade

2.4 .4 Constituintes
24.4.1. Cal
2.4.4.2 Agregado
2.4.4.3 Aditivos
2.4.4.4 Substrato

2.5 Técnicas de Caracterizacdo das Argamassas Historicas
2.5.1 Difragao de raios X (DRX)
2.5.2 Espectroscopia no infravermelho por Refletancia Total Atenuada
(ATR-IR)
2.5.3 Analise Térmicas (TG/DTA)
2.5.4 Microscopia Optica (MO)
2.5.5 Microscopia eletrénica de varredura com EDS (MEV-EDS)
2.5.6 Analise quimica

2.5.7 Analise Granulomeétrica

CAPITULO Il
3. PROGRAMA EXPERIMENTAL
3.1 Metodologia Usada

3.2 Descrigdo do Monumento estudado
3.3 Retirada das Amostras
3.4 Preparacao das Amostras
3.5 Técnicas de Caracterizacao
3.5.1 Ensaio de Caracterizagédo adotado - (DRX)
3.5.2 Ensaio de Caracterizagao adotado - (ATR-IR)
3.5.3 Ensaio de Caracterizagao adotado - (TG/DTA)
3.5.4 Ensaio de Caracterizagé&o adotado - (MO)
3.5.5 Ensaio de Caracterizacéo adotado - (MEV-EDS)
3.5.6 Ensaio de Caracterizacido adotado - Analise quimica

3.5.7 Ensaio de Caracterizagao adotado - Analise Granulométrica

37
37
38
39
40
41
46
48
50

52
52

54
55
56
56
57
59

61
61
61
65
68
76
77
77
7
78
78
79
79
80

18



CAPITULO IV

4. RESULTADOS: APRESENTAGAO, ANALISE E DISCUSSAO
4.1 Anélise Historica
4.2 Anélise Visual da Amostras
4.3 ldentificacéo e Caracterizacdo do Aglomerante e Agregado
4.3.1 Aglomerante
4.3.1.1 Difragao de raios x
4.3.1.2 Espectroscopia de infravermelho (ATR-FTIR)
4.3.1.3 Analise termogravimétrica (TG/DTG)
4.3.1.4 MEV-EDS
4.3.2 Agregado

CAPITULO V

5. CONCLUSOES

CAPITULO VI

6. SUGESTOES PARA PESQUISAS FUTURAS

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

19

81
81
81
83
85
85
86
89
98
104
111

115
115

119
119

120




20

CAPITULO |

1. INTRODUCAO

Entender as edificagdes histéricas significa também compreender materiais
que perduraram durante décadas e séculos e como 0s novos materiais de
reconstituicdo se comportam nas obras, € o passo inicial para as intervengdes de
conservagao e restauracao terem sucesso (Kanan, 2008). A compatibilidade entre os
materiais, o substrato antigo e a nova camada de reconstituicdo, torna a
caracterizagdo de argamassa antiga um assunto de grande importancia, pois a
preocupacao com a preservagao cultural, tem se tornado crescente nos ultimos
tempos.

O objeto deste estudo € a argamassa antiga e suas técnicas de
caracterizacao, pois entre as varias fungcbes que desempenha, a de protecdo da
estrutura caracteriza a importancia desta para com os prédios histéricos. Embora
ainda existam profissionais que fagam a retirada de todo os rebocos em uma obra de
restauro, ou por questdes estéticas ou por nao possuir o devido conhecimento de
como resgata-lo. Logo € necessario expandir os conhecimentos sobre técnicas,
ensaios, e métodos de intervengao de como proceder para a reconstituicdo do traco
de argamassas antigas. O uso de técnicas para a caracterizagdo da microestrutura
da argamassa auxilia na fundamentagado tedrica de um tipo de reconstituicdo de
traco a ser adotado, porém busca-se aprimorar as pesquisas para assim poder
ampliar os conhecimentos e chegar a um resultado com confiabilidade aceitavel.

Com base nesta situagao, se propde listar as técnicas de caracterizagao mais
utilizadas para analise de argamassas antigas, utilizando amostras de argamassas
de um monumento.

Para enfatizar a importéancia do tema das argamassas antigas, utiliza-se
nesse trabalho um monumento que possui reconhecimento como Patrimbnio
Nacional pelo IPHAN, e declarado como Patriménio da Humanidade pela UNESCO,
desde 1983. As ruinas de Sao Miguel Arcanjo, fazem parte dos Sete Povos das
Missdes que se localiza no, hoje, Estado do Rio grande do Sul. A reduc¢ao formada

por jesuitas e guaranis, em 1687, possui caracteristicas visiveis na arquitetura, na
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arte religiosa e até mesmo nas ceramicas, da mistura das duas culturas, a européia
com os jesuitas e dos indios guaranis (Stello, 2005).

Este trabalho se restringira apenas as argamassas de revestimento da
Reducédo de Sao Miguel Arcanjo, ndo discorrendo sobre suas intervencbes e
evolugdes. Estes assuntos podem ser vistos em outros autores como Busaniche
(1955), Leal (1984), Custodio (2002), Stello (2005) e outros.

As amostras foram retiradas da argamassa de revestimento na fachada e na
Sacristia Antiga, formando dois conjuntos com trés amostras da fachada Norte e
quatro amostras da sacristia Antiga, totalizando sete amostras. O baixo numero de
amostras se deve a falta de material original no monumento e a postura de néo
realizar procedimentos destrutivos neste, limitando-se apenas ao minimo necessario.

Conforme Kuhl (2004), o tratamento das superficies € um problema de
restauracao e deve ser tratado como um ato histérico-critico. A superficie é a “pele”,
o “érgao de choque” do edificio e ndo uma simples roupagem, mas sim testemunho
do decorrer da historia.

De acordo com Carasek (2007), quanto a aplicagdo das argamassas, em
revestimento ou assentamento, irdo desempenhar fungdes distintas. As argamassas
de revestimento de camada unica, sua fungao principal é a de protegcao da estrutura
contra intemperismo. A fungdo das argamassas de assentamento é unir as partes,
distribuir as cargas, absorver as deformacdes e selar juntas.

Para Cincotto e Carneiro (1999), argamassa € composta de duas partes, uma
ativa (aglomerante) e outra inerte (agregado) que compde uma curva de distribuicao
granulométrica, muito utilizada como método para dosagem das argamassas (trago).

Os revestimentos argamassados ainda sofrem algumas discriminagées em
um processo de restauro, pois ainda sdo tratados sem nenhuma preocupacao
quanto ao registro. técnicas ancestrais sao perdidas como resultado do
desconhecimento da constituicdo e da tecnologia envolvidos, sendo menosprezado
o seu valor histérico. Logo ha preocupagdo com o desenvolvimento de métodos e
técnicas que permitam a conservagao dos revestimentos ainda sobreviventes
(Veiga, 2003).

Em muitos paises o estudo da composicdo de argamassas antigas
desempenha um papel fundamental nas investigagdes evolutivas de uma edificacéo,
pois os conhecimentos de seus constituintes levam a identificar técnicas de

construgao utilizada nos periodos passados.
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Trabalhar com argamassas antigas pressupde um estudo minucioso de sua
composicao e como a nova argamassa de reconstituicdo ira se comportar em um
substrato tdo antigo. Para estudar a composi¢cao destas requer utilizar técnicas de
caracterizagdo quimica, mineraldgica e estrutural, pois somente assim é possivel
conhecer seus constituintes (Veiga et al, 2001).

Conforme Kanan (2008), o trabalho de investigacao nao se responde com um
unico método de analise, mas combinando-os e recolhendo informagdes sobre o
bem.

A Fundacdo de Ciéncia e Tecnologia - CIENTEC centro de pesquisas
tecnolégicas do Rio Grande do Sul, possui um método simplificado de
caracterizagdo de argamassas, o qual indica o agregado e o aglomerante com a
separacao fisica dos materiais constituintes por calcinagdo, a 700°C, e logo apés por
separacao quimica através do ataque por solucédo saturada de cloreto de amoénia, e
posterior ataque de acido cloridrico. A analise granulométrica foi realizada conforme

a NBR NM 248/2003, a qual sera apresentada no texto deste trabalho.

1.1 Objetivo Geral

O trabalho tem por objetivo geral o levantamento e a analise das principais
caracteristicas fisicas e quimicas das argamassas das Ruina de Sao Miguel Arcanjo,

segundo técnicas experimentais especificas aplicaveis a cada caso.

1.2 Objetivos Especificos

e Verificar a possivel origem das cales, suas naturezas geoldgicas mineral ou
animal (concha);

¢ |dentificar e caracterizar o aglomerante e o agregado, e por ultimo aprofundar
o conhecimento dos materiais utilizados a época da construcéao;

e Realizar a analise das técnicas de caracterizacdo de materiais mais utilizadas

na area de restauro de argamassas, tais como, difragdo de raios-X (DRX),
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Espectroscopia no infravermelho por Refletdncia Total Atenuada (ATR),
analise termogravimétrica (ATG/DTA), microscopia 6ptica (MO), microscopia
eletrbnica de varredura (MEV-EDS), analise quimica e analise granulométrica,
(este topico deve vir em primeiro lugar);

e Desenvolver uma metodologia adequada para estudo dos materiais de
argamassas antigas;

e Investigar a origem da fonte de matéria prima (mineral ou animal);

¢ Identificar se a matéria prima se encontra nas amostras bruta ou processada;

e Examinar a existéncia ou ndo de cal na argamassa, podendo, assim,

identificar a possivel época histérica em que esta ocorreu.

1.3 Importancia da Pesquisa

Destacar a importancia de estudos relativos a argamassas (revestimento e
assentamento) antigas pressupde futuras intervengdes restaurativas mais
embasadas, conscientes e respeitosas para com 0s monumentos e obras. A
manutencdo de edificacbes historicas vem se tornando fundamental para a
permanéncia destas, como memoria e como identidade cultural de um povo.
Intervengbes equivocadas e sem embasamento técnico acabam acelerando o
processo de degradacéo da obra e muitas vezes levando a perda total. A utilizagao
das ruinas de S&o Miguel da Miss6es/RS como estudo de caso serve para
evidenciar a importancia do assunto, pois € um monumento que ja passou por varios
processos de intervenc¢do, sempre seguindo os conceitos de cada época na qual foi
realizado. Ainda hoje permanece forte como marco cheio de significancia, onde seus
remanescentes possuem vestigios de materiais originais de mais de 300 anos de
historia, pois datam de 1687.

A caracterizagdo da argamassa desse monumento, declarado Patriménio da
Humanidade, nos ajudara desvendar a mistura utilizada na época, e com isso
contribuir para futuras intervencées quando necessarias.

A idéia de trabalhar com a pesquisa em argamassas histéricas reforca a

importancia dos revestimentos nessas edificacbes. Conforme a literatura indica,
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muitas destas argamassas antigas sdao compostas de materiais inorganicos,
somente barro, ou cal. A tentativa de caracterizar esse material descobrindo sua
composic¢do, principalmente o seu aglomerante, nos ajuda a conhecer um pouco
mais da historia e dos materiais utilizados na época.

Segundo a literatura, consta que na regido das missdes nao havia
disponibilidade a cal, logo sua argamassa era apenas de barro. A utilizagdo de
técnicas de caracterizagdo de microestrutura de materiais ajudara a comprovar ou
nao a existéncia desse material.

Este trabalho ndo somente caracterizara a argamassa de um monumento de
grande importancia, como também mostrara as técnicas utilizadas para analise
desse tipo de material.

No Rio Grande do Sul, destaca-se a instituicdo CIENTEC como centro de
pesquisas com grande conhecimento na area de argamassas. A CIENTEC utiliza um
método simplificado de caracterizagdo de argamassas antigas onde se reconhece o
aglomerante e o agregado buscando a mesma textura da original. Sera apresentado
esse método de uma forma simplificada e complementando-o com demais técnicas
de microscopia eletrobnica de varredura (MEV), difragdo de raios-X (DRX),
microscopia otica (MO), analise quimica, analise granulométrica, analise
termogravimétrica (ATG), Espectroscopia no infravermelho por Refletancia Total
Atenuada (ATR-IR) para a caracterizagdo dos materiais.

Espera-se que esse trabalho auxilie na escolha da técnica de caracterizagao
das argamassas antigas, possibilitando o conhecimento do agregado e do
aglomerante.

Muito embora se saiba que € impossivel se chegar a mesma argamassa
original, a preocupacédo em restaurar com uma argamassa o mais compativel com o

substrato deve ser tratada com grande relevancia em projetos de restauracao.

1.4 Estrutura da dissertacao

Esta dissertagdo esta organizada em 6 capitulos, de acordo com a exposi¢céo
a seguir.
No capitulo |, apresenta-se a Introdugdo com a problematica relativa as

argamassas antigas, como a importancia de entender este material que se mantém
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durante décadas e séculos em uma edificacdo. Utilizando de um monumento
Patrimbnio da Humanidade para demonstrar toda a pesquisa e enfatizando as
técnicas de caracterizagdo. Neste capitulo também se explica os objetivos onde se
destaca a importancia em determinar as caracteristicas fisicas e quimicas com
técnicas experimentais mais adequada, como a Difragdo de Raios-X, Analise
Termogravimétrica, Microscopia Optica, Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV),
ATR-IR e Analise granulométrica,

No capitulo Il sdo apresentados os estudos que os pesquisadores realizam
sobre a caracterizagado deste material, bem como também uma visdo geral das
argamassas antigas e suas misturas. Ocorre ainda neste capitulo a contextualizagcao
Histérica das Ruinas de S&o Miguel Arcanjo/RS, e uma breve descrigdo sobre as
argamassas de revestimento e seus constituintes, com foco nos materiais utilizados
antigamente.

No capitulo Il € mostrado o programa experimental utilizado, detalhando a
retirada e preparagcdo das amostras, metodologia e técnicas de caracterizagdo que
foram realizadas durante a pesquisa.

O capitulo IV contém a analise e discussao dos resultados obtidos, onde se
segmentou a identificagao e caracterizagcao do aglomerante e do agregado.

E para finalizar, ha a apresentacdo de conclusdes e consideragdes finais
demonstradas no capitulo V, seguidas de sugestdes para pesquisas futuras dos

trabalhos com argamassas antigas, no capitulo VI.
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CAPITULO I

2. REVISAO TEORICA

2.1 Caracterizacdo de Argamassas Antigas

O estudo sobre a caracterizagdo de argamassas antigas consolida-se cada
vez mais e adquire relevancia perante a comunidade cientifica. Este assunto esta
intimamente ligado ao tema da preservagcdo do patriménio cultural. Conhecer a
argamassa original o mais possivel e assim obter resultados para uma argamassa
de restauro é um dos aspectos a serem considerados em projetos de intervengao.

Com base no principio fundamental visto em varios tedricos pensadores sobre
restauracdo, como na Carta de Veneza (1964) e por Brandi (2004), dentre os
aspectos que interferem diretamente em restauro de revestimentos, pode-se citar o
conceito de intervencdo minima que é a premissa para trabalhos em argamassas
antigas.

As argamassas sdo um dos produtos mais utilizados na construgéo civil,
desde o tempo do antigo Egito e Oriente Médio, quando o gesso e a cal
desempenhavam a fungdo de material ligante das partes, muito embora a argila
fosse anteriormente usada em seu estado natural como forma de unir pecas de
mesma natureza. Foram os romanos e 0s gregos, entretanto, que exploraram e
utilizaram outros materiais como aditivos para, gradativamente, aumentar a
resisténcia mecanica da argamassa. Foi assim que iniciaram o desenvolvimento da
argamassa hidraulica, Moropoulou, et al (2002, apud Marques, 2005).

As transformag¢des que o produto argamassa vem sofrendo ao longo de
muitas décadas e centenas de anos, fazem com que se tornem necessarias
investigagcbes aprofundadas para conhecimento e melhor aprendizado do assunto,
principalmente quanto ao conhecimento de argamassas antigas.

Para Marques (2005), a compatibilidade fisico-quimica e mecéanica entre a
argamassa de restauro e a original deve ser garantida nos procedimentos de

reabilitacdo de uma edificacdo, porém sem descuidar da estética, o que
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normalmente sé € conseguido utilizando o mesmo tipo de materiais. Mesmo assim a
compatibilidade nao é totalmente assegurada.

Na reconstituicdo de uma argamassa antiga € necessario o conhecimento da
mistura utilizada, do substrato de aderéncia e as condi¢gdes climaticas que poderiam
interferir, uma vez que fatores quimicos, fisicos e bioldgicos interferem diretamente
na composi¢cao dos materiais de construgao.

Conforme Santiago (2002) é praticamente impossivel tirar conclusées
definitivas da composigdo da argamassa caso tenham sido usados aditivos
organicos, ja que tais substancias sofrem altera¢des consideraveis com o passar dos
anos. Logo a reconstituicdo do trago com exatidao é algo impraticavel.

Consoante com a idéia de Santiago (2002) é Veiga (2003), embora seja
sabido que muitas lacunas nao seréao preenchidas pois algumas questdes como as
condigdes climaticas, estado do substrato, relagdo de agua, tipo de agua, modo de
amassadura, tempo, e algumas misturas organicas ndo sejam possiveis ser
analisadas e dificilmente reproduzidas, a compreensdo desse assunto requer
estudos sobre a composi¢cao destas argamassas antigas, tanto para o entendimento
das técnicas, processos e materiais utilizados.

A CIENTEC, Fundacao de Ciéncia e Tecnologia do Rio Grande do Sul, indica
que a argamassa de restauro deva atendar alguns aspectos importantes, que a
reconstituicdo do tragco seguird. Afirma Recena (2007) que estes sdo: a
compatibilidade entre substrato e argamassa de restauro, apresentagao de textura e
cor o mais préoximo da original, e mesma resisténcia, garantindo a preservagao da
imagem do edificio historico cuja argamassa de restauro ndo sera mais resistente
que a original,

Um dos centros de referencias com materiais da area de construgao civil, e
pesquisas com os mais diferentes focos, foi utilizado neste trabalho como fonte
relevante, para a construgdo do pensamento investigativo, o Laboratério Nacional de
Engenharia Civil de Portugal (LNEC). Neste os pesquisadores, na area das
pesquisas em Patologia e caracterizagdao de materiais antigos, realizam diversas
pesquisas sobre os danos as causas, € como soluciona-las. Apds exaustiva
investigacdo € realizado os relatérios e pareceres no qual € disponibilizado a

comunidade em geral, onde estes foram referenciados neste trabalho.
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Desta forma com base cientifica e investigativa, pode-se obter informacdes
sobre os a natureza dos materiais e quais os melhores para serem utilizados de
maneira compativel.

Conforme Nascimento et al (2009), o IPT/SP, realiza em seu método de
trabalho analise mineralogica por difratometria de raios-X, analise petrografica,
analise quimica, e microscopia Optica para caracterizagado de argamassas antigas.
Um ponto de relevancia é o acesso de informagdes histéricas da obra pelo
laboratério, ja que elas auxiliam na interpretagdo dos resultados. Com base neste
procedimento, Nascimento et al, (2009) identificaram no prédio principal da
Faculdade de Medicina de Sdo Paulo, as duas naturezas da cales utilizadas, uma
dolomitica e outra calcitica, como também a provavel procedéncia do agregado de
rio.

Alguns aspectos in loco da obra podem ser utilizados, como foi realizado no
restauro do Mercado Municipal de Sao Paulo. Nessa obra, o aspecto superficial e a
aderéncia ao substrato (som cavo), juntamente com muito bom senso, balizaram as
areas a serem recuperadas, conforme Helene (1997).

Para a caracterizagao de revestimento externo, Gongalves e Oliveira (2009),
realizaram a analise histérica da Catedral Sao Francisco de Paula em Pelotas/RS,
estudando as ampliagdes, e intervengao relatadas na literatura existente sobre a
edificacdo. A identificagdo dos fendmenos patoléogicos e aderéncia dos
revestimentos foram realizadas no local e, para a caracterizagao quimica e fisica das
amostras de argamassa, foram utilizadas técnicas de analises de composicao
quimica, distribuigdo granulométrica, analise petrografica, permeabilidade, absorgéo,
porosidade e densidade aparentes e analise microestrutural por EDS (MEV). Dessa
forma conseguiram identificar que o agregado, na sua maioria, era formado por areia
média; com MEV, identificaram os componentes da argamassa, como a presencga de
mica, do tipo biotita e moscovita.

Na caracterizagao fisico-quimica realizada nas amostras da Catedral de Evora
em Portugal, Adriano (2006) utilizou diversas técnicas como difracdo de raios-X
(DRX), analise termogravimétrica (ATG), microscopia Optica (MO), microscopia
eletrénica de varredura acoplada a espectroscopia de raios-X por dispersédo de
energia (MEV-EDS), espectrofotometria de absorgéo atdmica (EAA), potenciometria,

gravimetria, absor¢ao de agua por capilaridade, resisténcia mecanica, porosimetria
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de intrusdo de mercurio. Com tais técnicas foi possivel determinar a composigao, o
estado de conservagao e as causas da degradacao da argamassa.

Neste trabalho Adriano (2006), mostrou a necessidade de uma metodologia
de caracterizagdo de argamassa antiga e que, pela utilizagdo de diversas técnicas
de analise de material, é possivel ndo apenas determinar o trago e os constituintes,
como também a procedéncia dos materiais utilizados na sua formulagdo e, ainda
relacionar as propriedades fisicas e quimicas com provaveis alteracbes. Com a
analise de DRX, constatou a presenca de cal de natureza calcitica, com perda de
massa entre 500 e 900°C pela ATG, e agregado tipo silicioso. Em outras amostras, a
cal era de natureza dolomitica, demonstrado pelos termogramas.

Para Candeias et al (2006), € clara a necessidade de desenvolver e
sistematizar uma metodologia para caracterizar o estudo de argamassas antigas.
Este estudo inicia-se com uma amostragem, tamanho da amostra, observagao in
loco, observagao ao microscépio (presenca de fibras, cal em pedacgos e ou aditivos)
e, por conseguinte, a desagregacdo da amostra para as analises de caracterizagao.
Logo apds, vém as analises microestrutural, mineralégica e quimica, a composi¢ao
da argamassa, a andlise fisica e das camadas cromaticas.

Para Silvertein (2000), a técnica de analise por radiacdo na banda de
infravermelho fornece dados em relagdo as moléculas organicas, uma vez que estas
absorvem e convertem a radiacdo em vibragcdo molecular, fenbmeno conhecido por
Espectro de Infravermelho por Transformada de Fourier (FT-IR).

A reconstituicdo de trago pelo método do IPT para argamassas convencionais
de cimento Portland, cal hidratada e agregado quartzoso esta baseada em analise
quimica quantitativa. A argamassa € atacada com acido cloridrico, dando origem a
duas fracdes distintas, uma insoluvel e outra soluvel. A fracdo soluvel € composta
pelos aglomerantes e a insoluvel pelo agregado e, ainda, a fragao volatil quantifica
as reagdes ocorridas apos aplicagdo da argamassa. O tragco € dado pela relagéo
aglomerante e agregado. Porém, para as argamassas inorgéanicas, esse meétodo
possui algumas limitagdes relacionadas com a natureza e composicao dos
constituintes. O método é adequado para agregado quartzoso e nao para agregado
carbonatico (este n&o fica insoluvel ao ataque acido). Argamassa com material
pozolanico geralmente se torna insoluvel ao ataque de acido cloridrico, o que

impossibilita a utilizacdo deste método. A caracterizagao por espectrofotometria de
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absorcao atdbmica pode ser utilizada para confirmar parametros dos resultados da
analise quimica por via umida, para Quarcioni (1998).

Motta (2004) em seu estudo objetivou propiciar o embasamento para a
formulacdo de um material de reparo nas edificacdes histéricas de Santa Catarina,
submetendo as amostras a analises de difratometria de raios-X, termogravimetria
(TG) e (DTA), MEV; espectrometria no infravermelho por transformada de Fourier
(FT-IR); espectrometria de absor¢cao atébmica (AAS); analise gravimétrica; analise
das caracteristicas dos agregados por sedimentologia (granulometria) e dissolugéo
da argamassa em HCL quente (relagdo entre aglomerante e agregado). Com base
em suas anadlises foi identificada ndo sé a cal como aglomerante principal e
presenca de aglomerantes hidraulicos, como também a existéncia de fragmentos
ceramicos.

A complexidade dos materiais antigos, no caso as argamassas, torna
necessario mais de um tipo de técnica para a caracterizagao das amostras, em que
muitas devem ser usadas em conjunto, contribuindo para resultados mais realistas,
embora, como ja foi mencionado, existam caracteristicas deixadas nos anos de sua
existéncia que nao serao reproduzidas, principalmente em argamassas organicas.

Para Cruz e Santos (2006) na antiga Sé de Elvas, foi possivel identificar o uso
de pozolana artificial na composi¢cdo da argamassa, com o emprego das técnicas de:
analise quimica por via umida (acido cloridrico e acido nitrico): observagédo a lupa
binocular; microscopia o6tica de transmissédo — Petrografia; difractometria de raios X;
analise termogravimétrica (TG) e (DTG); microscopia eletrbnica de varredura e
microanalise de raios.

As anadlises laboratoriais sdo valiosas para a investigacdo de materiais e
quando se sabe o que procurar. No entanto, a questdo de grande relevancia é
saber: Qual a técnica a utilizar? Assim, na busca das melhores técnicas e com
apoio em referencial tedrico, a proposta € relacionar as técnicas mais utilizadas.

Para a determinacdo das caracteristicas fisico-quimica e mecanicas das
argamassas, utilizam-se técnicas para a investigagdo microestrutural e mineralégica.

As técnicas como difracdo de raios-X (DRX); analise termogravimétrica
(ATG/DTA); microscopia Optica e microscopia eletrénica de varredura com EDS
(MEV-EDS); analise quimica (ataque com acido cloridrico) e analise granulométrica,

conforme referencial tedrico, sdo bastante utilizadas para se obterem informacoes
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by

referentes a composicdo das argamassas antigas, e possibilitar uma
compatibilizagao entre os materiais e o substrato.

Segundo Veiga et al (2001), a utilizagdo de técnicas de observagao e analise
em laboratério e in situ auxiliam na identificacdo do material e orientam para as
solucdes a serem executadas. Embora a eficiéncia das técnicas de caracterizagao
atuais, na complexa dinamica das argamassas diante de tanto tempo de vida dutil,
permanecem as lacunas dos ciclos de cristalizagdo e recristalizacdo, bem como a
continua reacao entre os constituintes e a ambiéncia. Além disso, também se deve
saber sobre técnicas de construgcdo, de mao de obra da época, de cura e das
condi¢des climaticas. Esses pontos tornam impossivel a reprodu¢cdo da argamassa
original.

Logo, o estudo da histéria da edificagdo, as analises in loco e laboratoriais
possibilitam formular argamassas compativeis, sempre respeitadas a autenticidade

dos materiais e critérios de intervengao minima.

2.2 Argamassas Antigas — Visao Geral

Investigar as argamassas antigas com valor histérico no Brasil sugere
indagacgdes sobre o tempo de vida util delas, quais as matérias-primas utilizadas,
qual o processo de fabricagcdo dessas argamassas, qual a proporgéo utilizada e
quais as técnicas empregadas. Para tanto, necessita-se de breve revisdo sobre as
argamassas histéricas no Brasil, entretanto nem sempre possivel responder todos os
questionamentos conforme Santiago (2002).

As misturas que d&o origem as argamassas historicas, na maioria das vezes,
seguem o costume do mestre de fazeres (encarregado das obras) - a utilizagcdo de
matéria prima local. Isso dificulta a compilacdo de informagdes, pois cada caso pode
ter o mesmo material, porém com nomenclaturas diferentes e regionais cita Neves
(1995 apud GOMES, 2000).

Desde muito cedo civilizagdes antigas como egipcia, a grega e a romana ja

utilizavam um material ligante na argamassa de suas construgdes, objetivando maior
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resisténcia. Os aglutinantes inicialmente usados eram argila, gesso e
posteriormente, a cal calcinada. relata Marques (2005) e Kanan (2008).

Os romanos contribuiram muito com a arte de construir. Na busca por maior
resisténcia das argamassas, eles utilizaram misturas de agregados reativos de
natureza pozolanica a argamassa de cal. Os componentes utilizados, tais como
fragmentos de ceramicas, tijolos ou pé destes materiais, que possuiam silica e
alumina em sua estrutura, reagiam com o calcario a temperaturas elevadas,
contribuindo para elevar a resisténcia e propiciar uma maior durabilidade a
argamassa para Marques (2005) e Kanan (2008).

Conforme Kanan, (2008), desde o inicio da colonizacdo no Brasil foram
utilizadas conchas marinhas na obtencdo da cal, fato evidente nas argamassas de
revestimento e assentamento dos fortes e casarios da cidade de Salvador, Bahia.

Conforme Ribeiro, (2003) nas primeiras constru¢gdes no Brasil do séc. XVI, o
tipo de revestimento estava ligado ao tipo de substrato que o antecedia, visto que o
uso dependia da técnica construtiva que era empregada. Sdo exemplos a taipa de
pildo usada em S&o Paulo, a taipa de mé&o (pau a pique), o adobe, em Minas Gerais,
alvenaria de cal e pedra pelos cariocas. Conhecer técnicas construtivas e materiais
envolvidos nas construgdes antigas € de fundamental importancia para qualquer
intervencdo. A primeira forma de obtenc&o da cal foi importada de Portugal, depois
obtida de conchas ou mariscos calcinados, até a cal comum e, quando esta faltava,
usava-se a tabatinga’.

Embora existam dificuldades em determinar os constituintes de sua
microestrutura, pois envelhecem e recristalizam a calcita durante todo seu tempo de
vida, as argamassas antigas registram um pouco de cada regido onde séao feitas,
podendo ser de uma regido maritima com o uso de conchas ou do interior do Brasil
com o uso de aditivos organicos como 0leos, fibras de animais e vegetais, segundo
Gomes (2000) e Kanan (2008)

Vasconcellos (1979, p.62) relata um trecho descrito pelo Padre Florian

Bancke, em visita a um presidio de Sabara, Minas Gerais:

! Tabatinga, argila de barro branco ou esbranquigcado, encontrado junto aos corregos (STELLO 2005,
CUSTODIO, 2000). Segundo o Dicionario Houaiss € uma argamassa feita de argila, geralmente
esbranquigada para caiar e revestir construgdes populares.
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...Hacen diferentes revoques en las paredes: el primero es de tierra, arena
y estiercol caballar secco molido que se mezcla con agua arcilloza; este
revoque no se raja jamas y mucho menos aun. El segundo que se hace de
puro estiercol vacuno fresco sin una mezcla de otro material. El tercero se
mezcla con arena caliza de puras conchas quemadas, y polvo de ladrillo.?

Segundo Sawitzki (2006), sua pesquisa constatou a presenga de cactos como
aditivo nas argamassas antigas em alguns prédios histéricos do municipio de
Piratini/RS, conforme relatos orais e apds simulagdo em laboratério.

Da mesma forma que é complexo caracterizar tecnicamente uma argamassa
antiga por motivos de envelhecimento natural, compostos organicos, desgastes por
intempéries, caracteristicas intrinsecas do material, agdo do homem e influéncia de
agentes deteriorantes, é fundamental ter objetivos claros para saber quais as

caracteristicas deste material interessa para ser reconstituido em uma intervengéo.

2.3 Contexto Historico De Sao Miguel Arcanjo/RS

No que se refere a historia dos Jesuitas e suas missdes ela é ampla e rica,
porém, neste trabalho, restringe-se apenas a posicionar o monumento estudado em
um contexto historico breve, contudo claro.

A Redugao de Sao Miguel Arcanjo faz parte de um dos trinta povos formados
pela companhia de Jesus, os Jesuitas, que iniciaram seus trabalhos na regido em
1609, com a primeira redugdo em Assuncado, no Paraguai - a redugcdo de Santo
Inacio Guazu. Dentre os Sete Povos (Sdo Borja, Sao Nicolau, Sao Luis, Sao
Lourengo, Sdo Miguel, Sdo Jodo e Santo Angelo), todos se localizavam na regido
missioneira a noroeste do atual Estado do Rio Grande do Sul. Estas terras
pertenciam a Coroa Espanhola, que possuia interesse em ocupar a América do Sul,
utilizando-se da Companhia de Jesus para difundir a fé, organizar e estruturar os
indios guaranis em reducgdes.

Segundo Porto (1954), a Redugéo foi fundada em 1632, na margem direita do
Rio Ibicui. Por tentativas de ataques dos bandeirantes em 1637, atravessaram o rio

Uruguai para o lado oriental, perto da Redugédo de Concepcion e em 1687, com a

2 THEDIM BARRETO, PAULO. Pag Casa de Camara e Cadeia. Revista do Servi¢co do Patriménio
Historico Artistico Nacional. Rio de Janeiro n 11, 1947.
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necessidade de criar linhas de defesa e melhor explorar as vacarias, voltam ao lado
ocidental do rio Uruguai e fixam-se em seu atual sitio.

Abaixo Figura 1 mostra a regido atual do Municipio de Sdo Miguel das
Missbes e ao lado Figura 2 mapa com a localizacdo das redugbdes ainda

remanescentes.

Argentina

& L £

Figura 1. Municipio de S&o Miguel das Figura 2. Mapa atual com a localizagdo dos
Missdes, demarcado no mapa de regides do remanescentes dos trinta povos missioneiros.
RS. Fonte: http://pt.wikipedia.org/wiki/S% (IPHAN, 1990). Fonte: Stello (2005), pag 15.
C3%A30_Miguel_das_Miss%C3%B5es.

Conforme Busaniche (1955, apud LEAL, 1984), a evolugado da arquitetura nas
reducdes jesuitica possui trés fases: a inicial - de expansao com constru¢gées mais
provisorias. A segunda - com estrutura de madeira, de 1635 a 1767 - com a
expulsdo dos padres jesuitas. Dentro desta fase é evidente a terceira etapa mais
para o final do periodo, quando ocorre a construcdo de templos e obras com
caracteristicas semelhantes as existentes na Europa. Destaca-se Trinidad no
Paraguai e Sao Miguel Arcanjo no Brasil.

Como prédio mais importante de uma reducdo, a Igreja de Sao Miguel
Arcanjo comegou sua construgdo em 1735 e foi concluida entre 1744 a 1747,
conforme autores como Gutierrez (1987) e Leal (1984), entre outros. O projeto e a
execucao foram conferidos ao arquiteto nascido em Mildo, Gian Battista Primoli.

A antiga igreja de Sao Miguel Arcanjo, hoje conhecida como ruina de Sao

Miguel das Missdes, segundo relatos e memoriais de Levinton (2008), a obra
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demorou 10 anos para se realizar, ja que a falta de cal em maior quantidade
contribuiu em certa parte para tal fato.

Segundo Gutierrez (1987), as semelhangas entre o sistema construtivo e o
movimento cenografico barroco utilizado na Redugdo de Trinidad (1706) no
Paraguai, com a de Sao Miguel Arcanjo (1735) conferem a elas o conceito de obra
maxima da arquitetura dos Jesuitas naquele periodo, com a utilizacdo do mesmo
arquiteto como autor. O que facilitou a monumentalidade e beleza desta obra da
Igreja de Trinidad foi, em meados do século XVIII, a descoberta da cal. E conforme
Leal (1984), na regido da redugao de Sao Miguel ainda n&do se havia encontrado
jazida de calcario, por isso erguiam-se as paredes de alvenaria de pedra com barro.

Posteriormente ao ano de 1756, com a descoberta de algumas caleras na
regido, comegou-se a usar cal em algumas construgdes de modo muito escasso,

pois era dificil sua extragao, conforme Stello (2005).

. a cal se usa para branquear as Igrejas e habita¢cdes, com caracéis
grandes calcinados, que os tem nos campos em abundancia e dele se faz
6tima cal, mas esta somente alcanca pra branquear e nao mais...Busaniche
(1955 apud STELLO, 2005)

Abaixo, as Figuras 3 e 4 mostram fragmentos de reboco original da
construcdo, parte interna da sacristia. Segundo indicagao dos técnicos responsaveis,

os rebocos contém fragmentos de caracois.
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Figura 3: Fragmento de reboco utilizando Figura 4: Fragmento de Reboco utilizando
tabatinga e fragmento de caracois. material a ser identificado, amostra SMA2D.
Fonte: Stello, 2005 pag. 40. Fonte: Arquivo pessoal

Para Leal (1984) a decadéncia do sistema reducional proposto comega com o
Tratado de Madri (1750), com troca de territério entre a Coroa Portuguesa e
Espanhola (Colonia dos Sacramentos e Sete Povos). A troca de poderes, nao foi
pacifica para os indios Guaranis que,em 1756, abandonaram a reducédo e atearam
fogo em suas residéncias e colégio, culminando a decadéncia em 1789, com o
incéndio da igreja, provocado por um raio.

Em 1756 Gutierrez (1982) relata que foram descobertas minas de cal na
regido, fato esse que facilita a primeira intervencédo entre 1762 e 1768, depois do
incéndio da igreja advindo guerra guaranitica, em 1756.

Apds o sinistro que destruiu a sacristia, ocorreu a primeira intervencao entre
1762 e 1768, na cupula da igreja cuja estrutura era de madeira e que foi
reconstruida com tijolos e argamassa de cal, relata Stello (2005).

Cabe ainda ressaltar que em 1794 Bartolomé Coronil, administrador do Povo
de Sao Miguel, requisitou a Buenos Aires ferramentas e material como 5 mil fanegas
de cal (180.300 Kg) para recuperagao da Igreja, demonstrando assim, que a obra a
ser recuperada era de grande proporgdo, descreve Leal (1984). Em 1801, os

portugueses agregam o territorio dos Sete Povos definitivamente.
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2.4 Argamassas De Revestimento

2.4.1 Caracterizacao

Conforme Carasek (2007) e NBR 13529 (1995) argamassa € a mistura de um
ou mais aglomerantes, com agregado miudo e agua, podendo conter aditivos e
adicbes minerais, cujas propriedades especificas sdo de aderéncia e endurecimento,
definigdo muito utilizada nos dias atuais.

Porém, se citando Oliveira (2006), a argamassa € obtida através da mistura
de um aglomerante e de um inerte. Conforme suas pesquisas sobre estudiosos da
antiguidade, os relatos, em alguns casos, ndo enunciavam a presenga de agua na
mistura e, em outras, n&o havia a certeza de que o agregado era mesmo a areia.

Conforme Oliveira (2006), de uma forma simplificada, em casos de
argamassas antigas, pode-se definir a mistura como sendo composta de um
aglomerante e um elemento inerte.

O conceito basico dessa mistura de materiais denominada argamassa que se
utiliza desde a antiguidade como forma eficiente de unir, proteger ou compor partes
na construcao civil é relevante para se estudar as argamassas historicas.

Para Fiorito (1994), é necessario saber a destinagao a ser dada a argamassa,
pois somente conhecendo-a € possivel determinar o tipo de aglomerante ou a
mistura destes.

A argamassa de revestimento, material de estudo deste trabalho, é a mistura
definida anteriormente com objetivo de revestir e proteger paredes, muros e tetos,
recebendo ou ndo acabamento em sua superficie externa.

Ainda Carasek (2007) e NBR 13529 (1995) firmam que as argamassas
possuem uma classificagdo que analisa alguns critérios como: a natureza, o tipo e o
numero do aglomerante, a consisténcia, a plasticidade e a densidade da argamassa
e também a sua forma de preparo. O revestimento argamassado pode ser formado
por camadas como chapisco, embocgo, reboco, camada unica e monocamada.

Abaixo, na Figura 5, as diferentes combinacbes em que a argamassa de

revestimento pode ser encontrada na superficie aderida ao substrato.
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emboco pintura c_:a_mada _ RDM
Unica
Mono Camada
substrato substrato substrato
chapisco nfeboco chapisco T —
Brasil: 13 a 30 mm
(a) (b) (c)

Figura 5. Camadas de argamassa de revestimento.
Fonte: Carasek, (2007).

Para a compreensao de uma argamassa antiga, € necessario saber quais as
camadas que compdem o revestimento que esta aderido ao substrato.

Neste trabalho apenas se discorrera sobre a funcdo, propriedades e seus
constituintes das argamassas de revestimento, como itens essenciais para o
desenvolvimento deste estudo. As argamassas das ruinas de Sdo Miguel Arcanjo,
RS, onde as amostras originais foram retiradas, referem-se apenas a argamassas de

revestimento.

2.4.2 Funcgéo

Das funcbes basicas e principais de uma argamassa, pode-se citar a
propriedade de unir (assentamento) e a de revestir e proteger (revestimento)
alvenaria e estrutura de partes em uma edificacdo. A fungdo da argamassa de
revestimento além da protegdo, Carasek (2007) ainda cita o isolamento térmico,
acustico, estanqueidade de agua, seguranga ao fogo e resisténcia ao desgaste

superficial.
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2.4.3 Propriedades

As propriedades da argamassa de revestimento, podem ser mais bem
consideradas quando se conhece 0 seu substrato, ou seja, o meio o qual ela esta
interagindo com contato direto, cita Carasek (2007).

Para Cincotto (1989), e Carasek (2007) o bom desempenho das propriedades
das argamassas de revestimento para que nédo aconteca ocorréncia de patologias e

permaneca a edificacdo estavel, sao:

e Trabalhabilidade, (consisténcia, plasticidade e ades&o inicial);
e Baixa retracao;

e Aderéncia;

e Baixa permeabilidade a agua;

e Resisténcia mecanica;

e Capacidade de absorver deformagdes.

As propriedades como trabalhabilidade e retencdo de agua sao constatadas
no estado fresco e as demais no estado endurecido da argamassa, para Dubaj,
(2000).

Segundo Carasek (1991 apud Dubaj, 2000) as patologias das argamassas
tem como forte causa a perda de aderéncia ao substrato, por problemas nas
propriedades da interface argamassa-substrato como baixa resisténcia de aderéncia
a tracao, ao cisalhamento e deficiéncia na extensido de aderéncia.

A forma de preparo das argamassas € uma propriedade importante, porém,
por se tratar de argamassas antigas, todavia muito dos saberes fazer foram perdidos

com o tempo, tornando-se dificil de ser reproduzido igualmente. (OLIVEIRA, 2006)
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2.4.4 Constituintes

As pesquisas na area das argamassas novas ou de reparos buscam cada vez
mais a melhoria das propriedades acima citadas no critério de desempenho,
qualidade e durabilidade. As propriedades das argamassas dependem diretamente
dos constituintes e das proporgdes com que é feita a mistura entre o aglomerante e
0 agregado. Basicamente estes, na sua maioria, sdo obtidos de uma regido préxima
da construcgéao, pois isso facilita sua extragéo e locomogao expde Marques (2005).

Mattos (2001) confere que a escolha, propor¢cdo, mistura e execugcdo dos
constituintes envolvidos tem um papel fundamental nas propriedades da argamassa,
relacionado diretamente ao seu desempenho. A relagdo do meio ambiente (umidade,
calor, seca) com o substrato que vai ser adicionado a argamassa deve ser analisada
em conjunto, para ter propriedades de desempenho eficiente.

Abaixo, no Quadro 1, seguindo Cedrola et al. (2009), sdo apresentadas nao
sO as caracteristicas no preparo, mas também e as propriedades apds
endurecimento, que devem ser observadas e analisadas dos materiais constituintes

para investigacdo de argamassas antigas.

Caracteristicas Propriedades
Tipo do agregado Dureza
Forma do agregado Resisténcia
Cor do agregado Porosidade
Distribuigdo granulométrica Textura
Natureza do aglomerante Aparéncia

Quadro 1. Relagao caracteristica e propriedade conferida a argamassa.

Conforme Gomes (2000), é muito antigo o uso pelo homem de materiais para
a construgao civil como os aglomerantes, as argila, o gesso e a cal, contudo é

impreciso datar corretamente o periodo que se iniciou o uso. E sabido que estes
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foram os precursores, e eram utilizados como forma de unir e solidificar os
agregados, formando uma argamassa.

O aglomerante e o inerte (agregado), juntos, devem ser capazes de conferir a
argamassa resisténcia mecanica e aderéncia, como principais propriedades
representativas, cita Dubaj (2001).

No Brasil, temos como principais aglomerantes o cimento Portland e a cal.
Este trabalho restringir-se-a a apresentar apenas a cal, principal aglomerante usado
nas construgdes com argamassas historicas.

A natureza do aglomerante pode ser de origem aérea, onde o CO, do ar é o
agente desencadeador do endurecimento ou origem hidraulica em que a agua
confere rapidamente o aceleramento da propriedade de endurecimento. A origem do
aglomerante é responsavel pela coesédo do agregado.

Dependendo da composigdao do aglomerante, as propriedades caracteristicas

da argamassa variam diretamente.

2.4.4.1 Cal

Conforme Guimaraes (2002), em 1549 Thomé de Souza, primeiro Governador
do Brasil, chegou pela costa de Salvador da Bahia onde criou a primeira mineragao
no Brasil utilizando material conchifero, fabricando a cal virgem para uso nas
argamassas e na caiagéo das construgoes.

De formagao sedimentar e metamorfica, as rochas carbonaticas (mineral), na
sua maioria, tém origem biolégica formada pela deposi¢cdo de conchas e outros
organismos, contudo ha uma parcela de processos deposicionais por reagdes
inorganicas gerados de atividades vulcanicas na formagé&o das rochas, tipo travertino
e marga.

Alguns produtos formados junto com as rochas carbonaticas, tais como os
argilo minerias (caulinita, ilita, clorita, etc) e produtos de reagcdes metamorficas
(muscovita, biotita, diopsidio, etc) constituem impurezas originadas da matéria-prima,
os quais a cal leva consigo, Guimarées (2002).

Guimaraes (2002), NBR 6453 (2003), e Kanan (2008) compartilham que em

um aglomerante inorganico, a matéria-prima para a produgao da cal é encontrado
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em reservas de rochas calcarias, ostras, mariscos, conchas marinhas, corais. A
calcita, ou seja, o carbonato de calcio (CaCO3;) € o mineral mais importante das
rochas de origem carbonaticas, sendo a matéria-prima obtida pelo processo de
calcinagdo com temperaturas entre 850°C e 1200°C, originando a cal virgem ou
oxido de calcio (CaO).

A cal aérea € a matéria prima, carbonato de calcio que se decompde em
funcdo de alta temperatura e origina o oxido de calcio. Este reage com o anidrido
carbdnico do ar e, dessa forma, endurece lentamente. Calcarios puros originam
cales aéreas gordas, ou seja, com alto teor de pureza, o contrario seria cales
magras, expde Rodrigues (2004).

A cal hidraulica que se origina da calcinagdo da matéria prima de calcarios
impuros com silica e alumina, (argila) da origem a cal hidraulica natural, cuja
propriedade é hidratar-se com agua, compartilha do conceito Guimaraes (2002) e
Kanan (2008).

As Cales em fungéo do teor de 6xidos podem ser classificadas segundo sua

composi¢cao quimica segundo Guimaraes, (2002):

- Cal Calcita (CaCOg): produto com alto teor de 6xido de calcio. — Sistema cristalino
hexagonal, clivagem geralmente romboédrica. O teor de oxido de calcio superior a
90%;

- Cal Dolomitica: possui em sua composicao a relacao entre oxido de calcio e de
magnésio (58 a 65% de CaO) Dolomita — CaCO3; + MgCO3; (carbonato de calcio e
carbonato de magnésio) e apresenta sistema cristalino hexagonal, cristais
romboédricos com faces curvas, dureza Mohs, 4, densidade 2,7, coloragéo

geralmente branca ou rosa e temperatura de calcinagéo entre 500° e 700°C.

- Cal Magnesiana: possui teores de 6xido de magnésio e calcio intermediarios entre
a cal calcita e cal dolomitica (65 a 90% de CaO). Magnesita ou carbonato de
magnésio — MgCOj; — apresenta sistema hexagonal, geralmente em massas
granulosas ou terrosas, dureza de Mohs 3,5 a 4, densidade 2,96 a 3,1, cores:
branco-cinzento, amarelo, vitreo, incolor; composi¢ao quimica tedrica: 47,62% MgO
+52,39% CO..
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A forma que se encontra cal no mercado consumidor é a cal virgem e cal
hidratada, segundo Guimaraes, (2002):
e Cal Virgem
Depois de calcinar a rocha carbonatica € originada a cal virgem, onde esta é
constituida na sua maioria de 6xidos de calcio e magnésio.
e Cal Hidratada
P6 seco, cal virgem ou oxido de calcio (CaO) que quando misturada a agua
ocorre a formagéo do hidroxido de calcio (Ca(OH)), hidratagcado dos oxidos.
Abaixo na figura 6, se demonstra o ciclo da produg¢do e do endurecimento da
cal, através da obtencao da matéria prima, apds calcinagao e hidratagao desta até a

produgao da pasta para uso nas argamassas, tradicionais ou nao.

CaCQO,
(Carbonato de cacio)
Conchas, Calcarios
Matéria-Prima

4 \HZO

Gas Carbonio do ar Argamassa v"‘-_:l__
incorpora a Endurecida \
argamassa o

%, \

Calcinacao
T=+900°C
>, \ Sai da pedra Gas
Argamassa % Carbénico
Fresca ()
\ H,0
Areia ¥
Ca (OH), ¢ H,0 ., Ca0O
(Hidréxido de calcio) < (Oxido de Calcio)
Pasta ou P6 de Ca Hidratagao Gal Virgem

Cal Hidratada

Figura 6. Ciclo de fabricagdo e endurecimento da Cal (Fonte: Karam, 2008) Adaptado

A experiéncia do operador e principalmente a qualidade do forno séo fatores
relevantes para uma eficiente calcinacdo das rochas calcarias. A procedéncia da

mateéria-prima pode ser indicador de qualidade. Dependendo o uso da cal, as
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impurezas encontradas, como silica, alumina, ferro, magnésio, enxofre, fosforo,
potassio, oxido de sodio podem ser importantes ou nao.

Abaixo, a figura 7, registra imagens obtidas no site oficial de servigos
geoldgicos do Brasil (CPRM), demonstra onde € possivel visualizar a localizagao da
ocorréncia de minerais no estado, como o calcario e, respectivamente, as regides
que possuem jazidas de calcario no Rio Grande do Sul (RS). E possivel verificar nas
imagens que a regido de localizagdo do monumento estudado (com circulo em
vermelho) ndo abrange a area de ocorréncia das jazidas demarcadas no estado.

No anexo IV, é possivel verificar 0 mapa das regides onde é encontrado
calcario dolomitico no estado do Rio Grande do Sul, cuja imagem foi obtida no site

oficial de servigos geologicos do Brasil (CPRM).
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Figura 7. Ocorréncia de minerais no RS e respectivamente a imagem da regido com jazidas de
calcario no estado do RS. Fonte site: http://www.cprm.gov.br/, (Servigo Geoldgico do Brasil, ou
Companhia de Pesquisa de Recursos Minerais)

Abaixo a Figura 8, que identifica as fases cristalinas, compostos encontrados

no processo de calcinagdo, Guimaraes (2002).
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Figura 8. Compostos Presentes na Calcinagéo (Fonte: GUIMARAES, J. E. P. 2002 pag. 84.)
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2.4.4.2. Agregado

O agregado mais utilizado na composicdo das argamassas é a areia
quartzosa, com origem de rio, cavas, britagem, residuo, areia de praia ou dunas,
erosao de rochas e sedimentagcdo mineral, e, por conseguinte, com reacdes
resultantes dos compostos variaveis.

Segundo Kanan (2008), e Dubaj (2000), propriedades como: textura, cor,
porosidade, resisténcia mecanica, sao influenciados diretamente pela escolha do
agregado, o qual deve se ter conhecimento sobre as caracteristicas como:
composi¢cdo quimica e mineraldgica (tipo de agregado), caracteristica geométrica
dos graos (tamanho, cor, forma) e composi¢cdo granulométrica (distribuicdo de
graos).

A composicdo granulométrica e o tipo do agregado possuem grande
influéncia na trabalhabilidade e na retengdo de agua, pois estas sao propriedades
que asseguram a aderéncia da argamassa ao substrato e que, conjuntamente,
interferindo nas propriedades mecanicas (resisténcia e deformacéo) da argamassa,

conforme mostra o Quadro 2.

Caracteristicas da areia
Propriedades Quanto menor o Quau?o o Quanto maior o teor de
médulo de finura dExcontinna fc,'r a araos angulosos
granulometria
Trabalhabilidade Melhor Pior Pior
Retencdo de dgua Melhor Pior Melhor
Resiliéncia Vanavel Pior Pior
Retragio na secagem Aumenta Aumenta Variavel
Porosidade Aumenta Aumenta Variavel
Aderéncia Vanavel Pior Melhor
Resisténcias mecanicas Variavel Pior Variavel
Impermeabilidade Pior Pior Variavel

Quadro2. Influéncia das caracteristicas da areia nas propriedades da argamassa
Fonte: Sabbatini (1986, apud POSSER, 2004)

Conforme Guimaraes (2002), as propriedades mecanicas das areias que
interferem no comportamento das argamassas sdo o inchamento, higroscopia,

coesao aparente e friabilidade (finura, capacidade de reduzir-se a po).
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Os agregados podem ter compostos de natureza pozolanica como a presenca
de silica amorfa (SiO;) e alumina (Al,O3) natural (terra, argila) ou artificial (pé de
tijolo ou telha). Algumas impurezas encontradas aos agregados como argila, matéria
organica, sais soluveis, sulfeto de ferro, biotita (mica) e outros devem ser retirados
pois € possivel ocorrer algum tipo de manifestacdo patoldégica segundo Carasek
(2007).

Os agregados miudos, segundo NBR NM 248 (2003): Agregados -
determinacdo da composicao granulométrica, se caracterizam por passar na malha
com abertura 4,74mm e ficar retidos na malha de 0,074mm. Os tamanhos dos graos
e o formato do agregado miudo influenciam na mistura da argamassa. Os agregados
das amostras sdo analisados segundo as observagdes conforme NBR 7389-1 (2009)
no que refere a forma das particulas que é relacionada pelo grau de arredondamento
(anguloso, subanguloso, subarrendondado e arredondado), pelas dimensdes dos
graos (alongadas, achatadas e equidimensionais ) cujas arestas podem ser
arredondadas ou angulosas.

O tipo de areia é classificado pelo médulo de finura (MF), ou seja, areia fina
(MF < 2,0), média (3,0 = MF = 2,0) e grossa. (MF > 3,0), Selmo (1986° apud DUBAJ
2000).

Para Tristao (1995 apud MATTOS, 2001), para argamassas com areia muito
uniforme ocorre um aumento no consumo do aglomerante e de agua de
amassamento, interferindo na resisténcia a compressao e a tracdo de uma maneira
nao eficiente. A relagcdo dos agregados entre volume de vazios e coeficiente de
uniformidade mostra que a areia bem graduada apresentam menor volume de vazios
influenciando diretamente na retragdo da argamassa.

Posser (2004) e outros autores, descrevem a composi¢ao granulométrica do
agregado miudo como continua, descontinua e uniforme. Esta distribuicdo de
tamanho de grdo da areia tem influencia direta no trago como também nas
propriedades da argamassa.

A representacdo da distribuicdo granulométrica dos graos entre continua,

descontinua e uniforme, é apresentada na figura 9.

*SELMO, S. M. S. Agregado miudo para argamassa de revestimento. In: | Simpdsio Nacional de
Agregados. EDUSP. Sao Paulo, 1986, Anais.
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Figura 9. Classificagdo granulométrica dos agregados
(adaptado de Carasek, 2007 e Farias e Palmeira, 2007)

Para uma argamassa de recuperacao, Posser (2004) indica a granulometria
uniforme. A uniformidade é uma caracteristica que propicia a formacao de vazios
logo aumenta a porosidade do material. Com isso, a um acréscimo também na
permeabilidade, cuja propriedade para argamassa de recuperagdao nao deve
ultrapassar 5mm de altura de agua.

Segundo Mattos (2001) e outros, a utilizagdo de argamassa com
granulometria continua apresenta menor volume de vazios e, com isso, menor
retracao da mistura.

Da mesma forma, Carasek (1996 apud POSSER, 2004) afirma que a
resisténcia de aderéncia diminui com o aumento de agregado miudo na argamassa,

mas confere ao revestimento longevidade com diminui¢ao da retragao.

2.4.4.3. Aditivos




49

O termo aditivo, segundo definicdo da NBR 13529/1995, para revestimentos
de paredes e tetos de argamassa inorgéanica indica: Materiais inorganicos naturais
ou industriais finamente divididos, adicionados as argamassas para modificar as
suas propriedades e cuja quantidade ¢é levada em consideracdo no
proporcionamento.

Muito usados nas argamassas antigas de cal, na maioria de origem natural
conforme Kanan, (2008), refere-se aos aditivos organicos que possuiam origem mais
variada possivel e de acordo com cada regido e técnica dos mestres da época.
Propriedades das argamassas antigas como a resisténcia mecénica e a
trabalhabilidade melhoravam através de alguns compostos organicos abaixo citados.

O Quadro 3 apresenta os aditivos naturais utilizados em argamassas antigas.

Aditivos Orgénicos

Onde encontrar

Polissacarideos

Mucilagem vegetal

Proteinas Caseina do leite, clara de ovo
Oleos animais Peixes
Vegetais Linhaca
Gorduras Sebo
Fibras vegetais Palhas
Fibras de animais Crina, estrume

Quadro 3. Aditivos Naturais utilizados nas argamassas antigas. Fonte: Kanan,(2008)

Alguns aditivos de natureza pozolanica como a silica amorfa (SiO;), e a
alumina (Al,O3) foram muito usados nas argamassas antigas, por terem
propriedades aglomerantes e porque apresentam reagdo na presenga de agua e/ou
da cal. Quanto maior é a finura do material pozolanico mais aglutinante ele se torna
na mistura. O uso de pozolanas artificiais como pé de tijolo, telhas ceramicas
trituradas ou em po, cinza volante e argilas calcinadas ocorreu deste o tempo de
Roma Antiga, assim como os solos originarios de pozolanas naturais relata Kanan
(2008) e Rodrigues (2004).

A pozolana natural, proveniente de rochas magmaticas ricas em silica,
através de um processo de britagem, moagem e peneiragdo, € um material inerte

que, ao se combinar com a cal, ocorre o processo de endurecimento. Em
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contrapartida as pozolanas artificiais, como as argilas e rochas metamorficas
laminares, necessitam ser aquecidas a temperaturas entre 500 e 900 °C para passar
a ter as propriedades pozolanicas, estas podem ser chamadas de pozolanas
naturais calcinadas que, apos a calcinagdo, sdo moidas finamente para uso e
quando em contato com a cal ddo origem ao material aglomerante. Estas em
combinagdao com o hidroxido de calcio formam um composto com propriedade
cimenticia.

Vitrivio em sua obra “Dez livros da arquitetura” faz recomendacgdes precisas
em relagdo as técnicas de construgdo sobre os materiais areia cal, pozolana,
conforme volume Il do livro. Destaca: “ha um p6 que efetua coisas admiraveis:
encontra-se nas regides situadas em volta do monte Vesuvio: misturado com cal e
com pedras contribui ndo s6 para a solidez dos edificios ordinarios mas também
consegue endurecer debaixo d’agua nos molhes que se constroem no mar”.

Atualmente os aditivos sao produtos de origem quimica, adicionados nao so a
mistura da massa, como também s&o utilizados para modificar as propriedades das
argamassas no estado fresco ou endurecido, uma vez que eles sdo agentes
incorporadores de ar, aditivos hidrofugantes, e aditivos retentores de agua, Posser
(2004).

2.4.4.4 Substrato

Parede ou teto formado por material inorganico ndo-metalico sobre o qual é
aplicado a camada de revestimento (NBR 13529/1995) sdo definidos como
substrato.

Uma das propriedades mais exigida pela argamassa de revestimento
endurecida € a aderéncia ao substrato.

As construgdes histéricas, na grande maioria, possuem o substrato formado
por materiais com espessuras consideraveis e suficientemente porosos, o que torna
o desempenho da permeabilidade ao vapor de agua e a aderéncia do revestimento
melhorada diz Veiga, (2003). E muito comum os substratos usados antigamente

apresentarem espessura superior a 50 cm e de materiais altamente porosos, como
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os tijolos de barro ou adobe (barro cru, secado a sombra e depois exposto ao sol), e
substrato de pedra, materiais que absorvem rapidamente a agua da argamassa.
Mattos (2001) e outros autores relatam a importancia em analisar o tipo de
substrato, pois este influencia a resisténcia de aderéncia das novas argamassas,
assunto este que esta diretamente ligado ao tipo de agregado miudo a ser usado.
Kanan (2008) destaca a importancia da compatibilidade entre os materiais
novos, principalmente entre a nova camada e o substrato. Desconsiderar desse fato

de grande relevancia pode acelerar o processo de deterioragao da edificagéo.
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2.5 Técnicas de Caracterizacdo das Argamassas Historicas

As técnicas de caracterizagao de materiais estao atualmente consolidadas no
meio cientifico. A ciéncia dos materiais € utilizada exaustivamente para investigar a
relacdo das propriedades da estrutura dos materiais. A caracterizagao, identificagao
e descoberta de novos materiais e dos ja existentes propiciam a compreensao de
suas aplicacdes e relagdes, para Callister (2006).

Estudar a composicdo das argamassas antigas através das técnicas de
caracterizagdo quimica, mineralégica e microestrutural permite obter informagdes
como: relagdo agregado e aglomerante; materiais constituintes; tipo e forma dos
graos do agregado; existéncia ou nao de fibras, tipo de fibras, animais, vegetais ou
humanas; quantidade de vazios e camadas utilizadas no revestimento; aproximacao
da época da construgdo e, principalmente escolha de uma nova argamassa de

reparo compativel com a preexistente e com o substrato.

2.5.1 Difracao de raios X (DRX)

Para Bleicher e Sasaki, (2000) a fase cristalina das argamassas pode ser
estudada através da difragao de raios X, que € uma das técnicas de caracterizagcao
de materiais que permite determinar a composicdo mineraldégica dos varios
constituintes cristalinos. Sabe-se que, em estado sélido, os atomos de certos
materiais podem assumir diferentes arranjos geométricos dependentes da natureza
de cada atomo presente e do tipo de ligacdo atdmica possivel. Estes arranjos, por
sua vez, podem formar uma matriz periddica que se repede ao longo de grandes
distancias atbmicas, originando um padrao tridimensional recorrente, onde os
atomos estdo estruturados em planos cristalinos. O numero de planos cristalinos
possiveis, e as distancias interplanares (medidas em termos de comprimento de
onda) sao préprios de cada material, e podem ser obtidos por um equipamento de
DRX. (CALLISTER, 2006)
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A técnica basicamente estabelece que a relagdo entre o angulo de incidéncia
da radiagao e a distancia interplanar caracteristica de cada fase cristalina ocorre

segundo a Lei de Bragg (equagéao 1)

ni. = 2d sen (Equacéo 1)
onde:
/ = comprimento de onda do raios-X incidente
d = distancia interplanar
0 = angulo de incidéncia

N = numero inteiro de comprimento de onda

Cada material possui uma estrutura molecular ou arranjo atébmico formando
uma rede cristalina que é identificada por suas simetrias relacionadas com os
parametros de rede e os angulos existentes em uma célula. Abaixo no quadro 4 se

descreve a relacdo das simetrias com seus respectivos parametros.

Sistema Parametros de rede
Cubico a=b=c a=B=y=90°
Tetragonal a=b#c a=B=y=90°
Ortorrémbico azb#c a=p=y=90°
Romboédrico a=b=c a=pB=y#90°
Hexagonal a=b#c a=0p=90°y#120°
Monoclinico azb#c a=y=90°#pB
Triclinico azb#c a#B#y#90°

Quadro 4. Relagdo entre simetrias e parametros de rede. Fonte: Bleicher e Sasaki, (2000).

Deste modo ¢é possivel distinguir tipos de agregados como a areia,

aglomerante como gesso e também as argamassas de cimento, mistas ou de cal.
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2.5.2 Espectroscopia no infravermelho por Refletancia Total Atenuada (ATR-IR)

A espectroscopia no infravermelho baseia-se na observagao de que as ligagdes
quimicas apresentam frequéncias especificas de vibragdo associadas a niveis de
energia bem definidos. Tais frequéncias de vibragao ou frequéncias de ressonancia,
dependem da forma da molécula, dos seus niveis de energia e da massa dos seus
atomos constituintes. A técnica consiste em submeter uma amostra a radiagao
eletromagnética na faixa de frequéncias do infravermelho (i.e. faixa relativa a
comprimentos de onda entre 2,5 uym e 25 um). Neste processo, as frequéncias
(energias) absorvidas pelo material equivalem as frequéncias vibracionais naturais
das moléculas presentes na amostra, causada por sobreposicdo, combinacdo e
absorcao de vibragbdes fundamentais, que identificam os tipos de ligagbes presentes
no material, que estao relacionas com o tipo de composto da amostra, relata Pavia,
(2010).

A faixa de energia correspondente ao infravermelho engloba frequéncias
vibracionais de estiramento e dobramento das ligagbes quimicas na maioria das
moléculas mais covalentes. Estas vibracbes sado também classificadas
respectivamente como de deformacgdo axial ou de deformagé&o angular, ou seja,
estdo relacionadas a distancia entre os nucleos, ou a mudanga de angulo entre o
plano formado entre os nucleos e um plano de referéncia. Assim, para cada tipo de
configuracdo molecular, havera valores distintos de energia convertida em aumento
de amplitude vibracional associada ao comprimento de onda da radiagao incidente
que correspondera, por sua vez, na assinatura caracteristica da molécula presente
na amostra, conforme Silverstein, (2000).

O Quadro 5 ilustra esquematicamente algumas ligagdes quimicas mais comuns
distribuidas no infravermelho vibracional, relativo apenas a vibragdes de estiramento.

As vibragdes de dobramento entre outras foram omitidas por motivo de clareza.
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Frequéncia (ecm-1)
4000 2500 2000 1800 1650 1550 650
O-H C-H Cc=C MUITO Cc=0 C=N c-Cl
POUCAS c-0
C=N FAIXAS C—N
N-H c=C c-C
X=C=Y
(C,O,N,S) N£0 N+0
1
25 4 5 5.5 6.1 6,5 154

COMPRIMENTO DE ONDA ()

Quadro 5. Regides aproximadas relativo a absor¢ao de tipos comuns de ligagdes quimicas (apenas
vibragdes de estiramento). Fonte: Pavia, (2010).

2.5.3 Analise Térmicas (TG/DTA)

Basicamente, a anadlise termogravimétrica fornece informagdes sobre o
conteudo dos componentes volateis presentes na amostra, frente ao comportamento
de decomposicdo do material a variacdo de temperatura, onde €é medida
simultaneamente sua massa em atmosfera controlada. Esta técnica auxilia na
determinacao de constituintes organicos e inorganicos de forma qualitativa e
quantitativa, a determinacdo de umidade e a estabilidade térmica de uma amostra.
Ou seja, ela pode ser usada para monitorar qualquer reagado que envolva a presenga
de uma fase gasosa, bem como a oxidagdo ou desidratacdo do material.
Tipicamente as curvas de TG, ou termogramas (e suas derivadas DTG), relacionam
a perda de massa da amostra versus a temperatura ou o tempo durante o ensaio,
gerando informagdes sobre as velocidades de reacdo, além da composigdo e
estabilidade térmica da amostra.

Moropoulou et al, (1999), utilizou esta técnica relacionando a perda de massa
de CO; e a da agua para auxiliar a identificagdo de alguns compostos como o
aglomerante e o agregado nao identificados pelas técnicas de DRX, e FTIR.
Segundo Marques et al, (2005), a TG ¢é utilizada essencialmente para a

determinacao do teor dos carbonatos presentes e o tipo de ligante nas amostras.




56

2.5.4 Microscopia Optica (MO)

Callister, (2006) descreve a microscopia Optica como uma ferramenta
importante na caracterizagdo mineralégica e petrografica dos constituintes da
argamassa e também na observacdo das suas fases minerais. E uma técnica
bastante vantajosa, na medida em que permite obter informacao relevante, de forma
rapida e pouco dispendiosa. As informacgdes obtidas podem ser por meio de
iluminagao de luz refletida e luz transmitida. Cameras acopladas permitem registrar
fotograficamente as imagens. Com essa técnica podem-se analisar solidos e alguns
liquidos. A forma de preparar as amostras é por impregnagao e polimento, e a
superficie da amostra deve estar lixada e polida.

Esta técnica é utilizada através do material na forma de seccdo polida ou
lamina delgada, onde a primeira forma é mais frequente, pois sua preparacao € um
pouco mais simples, sendo o corte milimétrico a dificuldade maior para poder fazer
a lamina delgada. A partir dela, conforme Genovez (2012), é possivel através da
analise estratigrafica em amostras de seccédo polida, identificar a ordem dos
aparecimentos das camadas, ndo apenas no ambito das pinturas, mas nas camadas

do conjunto revestimento em si.

2.5.5 Microscopia eletronica de varredura com EDS (MEV-EDS)

A Microscopia eletrbnica de varredura (MEV) possibilita a obtencado de
informacdes da composi¢cao microestrutural (morfologia e textura) das amostras em
forma de imagem eletronica e, com o auxilio de uma sonda EDS acoplada ao
microscopio, € possivel também realizar a analise quimica das amostras por
espectroscopia por dispersao de energia (EDS). A analise por EDS é uma das
ferramentas importantes do MEV para a caracterizagao de materiais, pois permite
identificar a composicdo quimica elementar de uma amostra, mesmo que
qualitativamente, em pontos especificos da imagem relata Cruz et al., (2006).

O principio basico de funcionamento do MEV, consiste na emissdo de um

feixe de elétrons de pequeno didametro, por um filamento de tungsténio, e acelerado
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por uma diferenca de potencial de 1 a 50 kV em direcdo a superficie da amostra.
Este feixe focalizado varre a superficie da amostra segundo uma malha retangular, e
como resultado da interacéo destes elétrons incidentes com a superficie da amostra,
resulta na emissado de fotons (raios x) e elétrons pela amostra que podem ser
coletados por detectores especificos.

Para Dal Molin, (2007) dentre os sinais emitidos, os mais utilizados para
obtencdo da imagem sao originarios dos elétrons secundarios e/ou dos elétrons
retroespalhados. As imagens geradas por elétrons retroespalhados, sao obtidos pelo
espalhamento elastico dos elétrons cuja trajetéria foi desviada em mais de 90° em
relacdo a direcao do feixe incidente. Sua intensidade mostra dependéncia com o
numero atdbmico. As imagens de elétrons retroespalhados sdo representadas em
tons de cinza e, os tons claros, os elementos com numero atbmico meédio
relativamente maior do que aquelas com tons mais escuros. .As imagens geradas
por elétrons secundarios possibilita a visualizagdo da topografia da amostra por
diferenga na profundidade de foco.

Para as analises EDS é utilizado basicamente um detector de raios X,
adaptado ao microscopio, que identifica os raios X (fétons) emitidos pelos elementos
quimicos da amostra devido a interagdo com o feixe de elétrons incidente.

Quanto as amostras, estas podem ter sua superficie polida ou ndo, mas
sempre devem ser condutoras de eletricidade, utilizando-se de uma metalizagdo a
vacuo de revestimento metalico muito fino como ouro ou carbono, confere Callister,
(2006).

2.5.6 Andlise quimica

Embora esta andlise ndo ser o objetivo central do presente trabalho, pelas
razdes adiante citadas, entretanto, com o intuito de formar um conjunto sequencial
de estudo das técnicas experimentais de argamassas oriundas de construgoes
histéricas, € realizada a seguir a sua descricdo para complementar os demais
experimentos ja nomeados e incluidos nos objetivos da presente pesquisa.

Para Motta (2004), esta técnica no geral tem como objetivo obter as

propor¢cdes mais proximas do agregado e do aglomerante, pois o procedimento
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dissolve a argamassa em solugdo acida, relacionando quantitativamente o
aglomerante e o agregado. Este método da origem a duas fragdes distintas, uma
soluvel composta por aglomerante e outra insoluvel composta por agregado.

Por outro lado Kanan (2008) relata que a desvantagem desta técnica € que
todo carbonato (aglomerante) é dissolvido com o ataque acido e existem agregados
que possuem partes soluveis (principalmente os que possuem concha, ou qualquer
outra forma de calcio), o que pode superestimar a propor¢dao de um deles, como
também nao identificando os aditivos orgénicos.

Como um dos objetivos especificos € poder propor uma rotina, ou
metodologia de analise de forma a facilitar o processo de investigacao, sao descritos
trés procedimentos, embora todos com o mesmo principio de dissolugao por ataque
acido usados na reconstituicdo de traco de argamassas antigas séo eles:
Reconstituicdo de Trago de Argamassa pelo método IPT/SP, Reconstituicdo de
Traco de Argamassa pelo método CIENTEC/RS, e reconstituicdo de trago adotado
pelo NTPR/BA, procedimento descrito no ICCROM* por Teutonico, (1988).

No primeiro caso, segundo Quarcioni (1998), o método preconizado pelo IPT
para concretos tem sido utilizado para argamassas com adaptagdes. A argamassa
ao ser atacada por acido cloridrico gera duas fragées: uma insollvel (agregado) e
outra soluvel (aglomerante).

No segundo caso, similar a técnica anterior a reconstituicdo de trago por
ataque quimico usada pelo Laboratério de Materiais de Construcdo Civil da
Fundacao de Ciéncia e Tecnologia do Estado do Rio Grande do Sul (CIENTEC), tem
em seu procedimento separagao quimica: primeiramente com solugdo saturada de
cloreto de aménia e posterior, com ataque quimico com acido cloridrico.

Por fim no terceiro caso, o NTPR (Nucleo de Tecnologia da Preservagao e
Restauro/BA), utiliza o método simplificado de caracterizagdo descrito por Teutonico
(1988) que determina a proporgao dos trés principais componentes: aglomerante,
agregado e os finos (impurezas como a argila com textura muito fina) (anexo V -
Ficha de Descrigdo do procedimento). A relagcdo da mistura do acido cloridrico e

agua deionizada na proporgao de 1:4, até nao ocorrer mais efervescéncia.

* ICCROM, International Center for the Study of the Preservation and the Restoration of the Cultural
Property.
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Finalizando o procedimento a relagdo da propor¢gdo do aglomerante é
determinada através da diferenga entre a massa inicial da amostra e a massa final
da areia mais os finos.

Um consenso entre os autores sobre reconstituicdo de tragco de argamassa,
as limitagdes desta técnica de analise quimica refere-se a relagao de agregados com
calcario, como também ao p6 de minerais presentes como impurezas, mascarando a
propor¢cao correta. Para um proximo estudo, € necessario utilizar outras técnicas

complementares e conhecer o historico e a regido onde se encontra a edificagéo.

2.5.7 Anélise Granulométrica

E a técnica que trabalha com foco no agregado da amostra, onde esta é
levemente fragmentada para que suas particulas fiquem inteiras e, com isso, a
distribuicdo das fragdes distribuidas nas aberturas das peneiras seja classificada de
acordo com as normas da ABNT.

Os autores Lima e Luz (2001) e Santos e Veiga (2012) acreditam que embora
simples a analise, e sem equipamentos complexos, possui relevancia para a
investigacdo de argamassas antigas. A granulometria do agregado influencia
diretamente na composicdo da nova argamassa, no requisito textura, cor,
compacidade e nas principais propriedades das argamassas resisténcia,
trabalhabilidade e retengado de agua.

Para realizar a distribuicdo granulométrica a norma NBR NM 248/2003 foi a
utilizada, onde € possivel através desta obter o moédulo de finura do agregado e
dimensao maxima. A limitacdo desta técnica esta ligada a quantidade de massa
minima necessaria para sua determinagao, pois a extragdo de material em prédios
histéricos € minima. Nas argamassas antigas para Santos e Veiga (2012), de um
modo geral, utilizam peneiras de 0,15 mm (150 um) a 4,75 mm (agregado miudo),
reafirmando os procedimentos descritos nas normas de granulometria, para a
separagao do agregado, onde a resisténcia mecanica na argamassa é aumentada
pela maior quantidade dos finos, dependendo assim da distribuicdo granulométrica.
Abaixo da peneira 0,075 mm (200 um) se situam os siltes, até 0,002 mm, e abaixo

deste valor, as argilas.




Peneiras Norma ABNT NBR NM 248:2003 / Serie Normal

75 mm

37,5 mm

19 mm

9,5 mm

6,3 mm

4,8 mm

2,4 mm

1,2 mm

0,6 mm

0,3 mm

Agregado Miudo

0,15 mm

Quadro 6:

Tamanho das peneiras mais utilizadas para analise granulométrica de agregados.
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CAPITULO Il

3 PROGRAMA EXPERIMENTAL

A obtencdo de dados e a analise experimental se mostra fundamental nesse
estudo, com o escopo de demonstrar o aprofundamento do presente estudo.

A pesquisa envolve dois momentos: o estudo das sete (07) amostras retiradas
das Ruinas de Sao Miguel Arcanjo, onde foi realizada a parte experimental das
analises, e outra, descritivo-explicativa para os resultados encontrados.

A retirada do material para amostragem foi autorizada pelo responsavel do
Escritério Técnico | — Missbes, do Rio Grande do Sul, IPHAN/RS, autorizacdo em
anexo |. Durante a retirada das amostras de argamassas, profissionais técnicos
habilitados estavam presentes. As amostras foram retiradas conforme indicagao dos
técnicos e de acordo com a leitura prévia de material histérico referente as
intervengdes realizadas no monumento, para que nao se cometessem equivocos
quanto ao material coletado. O procedimento para retirada das amostras sera

explicado no item 3.3.

3.1 Metodologia Utilizada

A metodologia aplicada neste estudo de caracterizacdo das argamassas
antigas das Ruinas de Sao Miguel Arcanjo (1698) utiliza algumas técnicas de
caracterizagao fisico-quimicas de materiais, as quais se complementam e
respondem aos objetivos propostos neste trabalho, ja listados no capitulo I.

Devido ao pouco material original extraido, sem datar-lhe precisamente a
época, apenas serao analisadas as argamassas de revestimento, interna e externa.

Conhecendo o que cada técnica pode fornecer de informacgéao sobre o tipo de
material a ser coletado, direcionou-se para a retirada da menor quantidade possivel
de material, embora as quantidades estabelecidas por alguns autores variem em

torno de 150 g, valor ndo alcangado em todas as amostras. Agredir o minimo
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possivel os substratos e o monumento como um todo foi objetivo principal na
retirada das amostras.

Para analise do material retirado das ruinas de Sado Miguel Arcanjo ou Séo
Miguel das Missdes, optou-se por realizar as técnicas de caracterizagao

microestrutural, térmica, mineralégica, quimica e organica, abaixo relacionadas

A. Difrag&o de raios X (DRX)

B. Espectroscopia no infravermelho por Refletancia Total Atenuada (ATR-
FTIR)

C. Andlise termogravimétrica (TG) e termogravimétrica diferencial (DTG)

D. Microscopia Optica (MO)

E. Microscopia eletrbnica de varredura com sonda EDS (MEV-EDS)

F. Andlise quimica”

G. Andalise Granulométrica

Tais técnicas foram selecionadas com base em trabalhos realizados por
diversos pesquisadores, como mostra esta dissertacdo. Embora neste trabalho o
objetivo ndo seja a reconstituicio de uma nova argamassa, contudo ha
embasamento para tal, € importante organizar registros mais completos sobre a
composicdo das argamassas antigas para que n&o se percam os vestigios das
tecnologias tradicionais.

A metodologia de caracterizacdo das amostras contou com a colaboragao de
uma equipe multidisciplinar de pesquisadores parceiros, como Fisicos, Quimicos,
Gedlogos, Engenheiros e Arquitetos. Para isso, no laboratério de Microanalise do
Instituto de Fisica da Universidade Federal do Rio Grande do Sul (IF-UFRGS) foram
realizadas as analises de DRX, e no Centro de Ciéncias Exatas e Tecnoldgicas da
Universidade de Caxias do Sul (CCET-UCS), andlises de TG/DTG e ATR-FTIR. As
demais, como analises de Granulométrica, MEV-EDS e MO, foram realizadas no
Centro de Tecnologia da Universidade Federal de Santa Maria, (UFSM).

Com base em Veiga et al (2001) e Nascimento et al (2009), cuja metodologia
apresentada esquematiza a caracterizagdo de argamassa antiga, utilizou-se destes

modelos para compor um diagrama de procedimento e técnicas de acordo com as

* Dissolugao acida nao foi realizada por ser destrutiva e por motivo da pequena quantidade de
material disponivel em cada amostra.
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condicbes e recursos disponiveis para essa investigagdo, mostrando o minimo
necessario de técnicas destrutivas para uma investigacdo, conforme resume o

diagrama da Figura 10.

Coleta das Amostras Observacdo Visual Pesagem das
in loco Amostras
Observagao
Com Lupa

Fracionamento das

Amostras
Reserva de 20%
das Amostras
“testenunho”
. _ - Tamanho e
Preparacao Embutimento da distrli&u't(;éﬁ dos goros_
; = — - Mineralogia dos
Caracterizagao Amostra p/ MO s, pol
- Relagéo aglomerante
e agregado.
* -
DRX ATR-IR MEV-EDS | | ATGIDTG | (GRANULOMETRI | “DissoLUGAO
- Determinagao de compostos - Composig:éo quantitativa - Proporgao do
organicos e inorganicos. de certos compostos aglomerante e agregado
(Natureza - Vegetal ou Animal) organico e inorganico (Perda total da amostra)
(Tipo da Cal)
- Identifica natureza dos - Microestrutura da - Distribuigédo dos graos,
componentes com argamassa (poros, - Forma granular,
minerais cristalinos Desgaste) - Tamanho
- Principais aglomerantes - Identifica composicao - Cor,

quimica dos elementos. - Natureza,
(adigdes, pigmentos) - Origem

(dados do agregado)

*Dissolugao acida nao foi realizada por ser destrutiva. (adaptado Veiga et al (2001) e Nascimento et
al (2009)

Figura 10. Diagrama da Metodologia utilizada para a caracterizacdo das amostras de argamassas de
revestimentos das Ruinas de Sdo Miguel Arcanjo.
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As amostras extraidas foram todas consideradas de revestimentos, pois
continham uma camada de embogo com espessuras variadas € uma fina camada de
acabamento. Contudo, era visivel a diferenca de granulometria do agregado na
massa, assim, ndo sendo considerada apenas a camada de revestimento de pintura
como muito autores sugerem como sendo a tabatinga (ver nota rodapé 1, pagina
32).

Para uma melhor representacdo, embora exista padrdes internacionais, aqui
utilizar-se-a para nomenclatura propria. Existem padrdes consagrados
internacionalmente, entretanto como ha controvérsias entre alguns paises adotar-se-
a uma nomenclatura propria para efeito de melhor descrever a constituicdo dos
revestimentos estudados na redugdo. De uma forma geral os rebocos antigos sao
constituidos das seguintes camadas: embo¢o, reboco e barramento (pintura, caiagéo
ou acabamento de origem mineral).

Neste trabalho, utilizou-se a convengao de acordo com o material encontrado:
emboco e barramento, podendo ser este ultimo uma camada mais espessa e com
mais de uma camada; o conjunto das duas camadas tera nomenclatura de reboco,
termo usado atualmente.

Abaixo, a figura 11 demonstra as camadas habitualmente encontradas em

revestimentos antigos e a convengao utilizada.

embago pintura
substrato
. Barramento
L _1eboco LA A
L oo Reboco
Camadas habituais Convencéo utilizada para camadas

Figura 11. Corte esquematico das camadas encontradas nas amostras de argamassa de
revestimento. Fonte: Carasek (2007), cap. 26 — Adaptado.
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3.2 Descrigdo do Monumento estudado

Como ja foi mencionado no capitulo 2, no item 2.3 deste trabalho com um
breve histérico sobre a Redugao de Sdo Miguel Arcanjo e sua localizagdo no tempo
€ no espacgo, cabe aqui complementar sobre a estrutura arquitetdnica, hoje ruinas,
porém ainda com remanescentes de grande encantamento e monumentalidade.

A construgédo da Igreja de Sao Miguel data provavelmente de 1735, tendo
sido terminada com datas préximas entre 1744 a 1747. Porém conforme Lucio
Costa® (1997, apud CUSTODIO, 2002) em suas descrigdes sugere ser de 1729, em
fung&o de uma carta de Gervasoni cita Custddio(2002).

Caracterizando a terceira fase, conforme descrita no capitulo I, item 2.3 deste
trabalho, a redugdo de Sao Miguel Arcanjo teve seu inicio em 1735 e concluida
préximo do ano de 1747 marcando o apogeu da estrutura arquiteténica missioneira e
também seu declinio. A estrutura das paredes eram portantes em cantaria de pedra
grés aparelhadas®, conforme relatos de viajantes da época. Em 1846 o francés
Alfred Demersay fez um desenho do que era encontrado das Ruinas de Sao Miguel
Arcanjo (FIGURA 12). Com cinco arcos o portico era sustentado por colunas de
pedra branca e vermelha, possuia sobre ele uma balaustrada da mesma pedra,
completando o frontispicio com a imagem de Sao Miguel, e dos lados, os seis
apostolos (Custddio, 2002).

® Lucio Costa. A Arquitetura dos Jesuitas no Brasil. In. Revista do Patriménio Histérico e Artistico
Nacional, n° 26, Rio de Janeiro: IPHAN, 1997. (apud CUSTODIO, 2002, pag, 120)

® Ribeiro, 2003. Técnica que trabalha todos os lados das pedras de uma forma uniforme, dispostas
em fiadas.
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Figura 12. Ruinas de Sao Miguel Arcanjo, 1846, DEMERSAY. Fonte: Custddio (2000)

Visconde de Sao Leopoldo em relatos de participante da campanha de 1756,
fala do templo e todos os vestigios encontrados da redugdo de Sao Miguel, Leal
1984

... Na frente de uma grande praga quadrangular, na qual desembocam nove
ruas, via-se o templo, bem que de paredes de pedra e barro, mas muito
grossas, e branqueadas de tabatinga... a igreja é de trés naves, de
trezentos e cinquenta palmos com de comprimento, e cento e vinte de largo,
com cinco altares de talha dourada, e excelentes pintura....A Torre também
de pedra com seis sinos.” (PINHEIRO, 1982, p. 84 e 85)

Este simples relato demonstra a beleza e grandiosidade da construgéo da
Igreja de Sao Miguel Arcanjo, que tem motivado varios pesquisadores.

O portico da Igreja € obra provavelmente posterior do restante da nave do
templo, que se verifica pelo fato de estarem as suas paredes somente encostadas
as do corpo principal da Igreja, sem qualquer amarragao, conforme Leal (1984).

Complementando o relato anterior de Visconde de S&o Leopoldo, pelo
Capitdo espanhol D. Francisco Graell em 1756, que visitou a Igreja de Sao Miguel

em 1756 assim se expressou, Custddio, 2000:

A igreja é muito grande, toda em pedra grés, com trés naves em "meia-
laranja", muito bem pintada e dourada, com um pértico magnifico e de

" PINHEIRO, José Feliciano Fernandes, Visc. de Sao Leopoldo, Anais da Provincia de Sdo Pedro.
Porto Alegre, Mercado Aberto, 1982, p. 84 e 85.
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belissima arquitetura; as abdbadas em forma de meia laranja s&o de
madeira; o altar-mor é de entalhes sem dourar, faltando-lhe a ultima parte:
no cruzeiro ha trés altares esculpidos, dois em estilo italiano, também
dourados;.® (GRAEL, 1998, p. 89).

Conforme Custddio (2000), e Stello (2005), entre outros, afirma-se que a
importancia do conjunto arquitetdbnico das Missbes de Sao Miguel da-se pela
relevancia de ter estado no centro dos acontecimentos da Guerra Guaranitica (1750-
1756) e do Tratado de Madri (1750), pela riqueza do conjunto da redugédo jesuitica,
onde se destaca a referéncia com a Igreja de Gésu em Roma (1575-1584) projeto de
Giacomo Vignola.

Apés expulsdo dos Jesuitas (1768) e decadéncia dos Sete Povos das
Missdes, somente em 1924 com a Comissdo de Terras comegaram as providencias
para nao serem perdidos por completo os vestigios da Redugao Jesuitica e da Igreja
de Sao Miguel Arcanjo, hoje, municipio de Sdo Miguel das Missdes/RS, confere,
Custodio, (2002). Abaixo Figura 13, a imagem das Ruinas de S&o Miguel Arcanjo na

situacao atual, ano de 2011.

Figura 13. Ruinas da Igreja de Sdo Miguel das Missdes, 2011. Foto do autor

¥ GRAELL, Francisco. O passado missioneiro no diario de um oficial espanhol. EDUNISC, Santa Cruz
do Sul, 1998, p.89
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3.3 Retirada das Amostras

A realizacdo da retirada dos fragmentos para estudo foi baseada na
metodologia descrita por Kanan (2008), em que se busca extrair amostras
representativas e integras das argamassas, visando a quantidade suficiente de
material para que ndo houvesse excesso causando danos ao monumento.

Em campo, foram utilizadas fichas descritivas para todas as amostras, como é
visivel no anexo lll, para realizar uma avaliagao visual das condigdes e situagcdes
encontradas no momento da retirada das amostras, bem como a do seu entorno
préximo.

Para a prospeccado das amostras em campo, utilizou-se talhadeira de ponta
fina e martelinho pequeno para demarcacao e coleta. Como as espessuras das
amostras eram relativamente pequenas, em média 1 cm, o material coletado foi
acondicionado para manté-lo o mais possivel integro.

Acondicionou-se o0 material em sacos plasticos identificados, e mantidos
abertos no laboratério do Escritério Técnico | — Missdes por um dia, para evaporagao
de possivel umidade.

Selecionado o local para a retirada das amostras a aproximadamente cinco
metros (5 m) do nivel do solo, constatou-se estar livre de zonas visiveis de
deterioragao e, ainda, com vestigios de material original. Todo material coletado foi
devidamente fotografado e registrado por meio de croqui ilustrativo e descrigdo
macroscopica da amostra.

As amostras totalizaram sete (07) exemplares, dos quais trés (03)
compreenderam as argamassas de revestimento da fachada externa Norte da
Ruina, formando o conjunto 1, como mostra a figura 14. As outras quatro (04),
correspondentes a argamassa de revestimento interno da sala da sacristia da Ruina,

formam o conjunto 2, conforme a figura 15.
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Figura 14.Conjunto | - Fachada da Ruina (externa, Norte). Fonte: Foto do Autor

Figura 15. Conjunto Il - Sala da Sacristia (interna) Fonte: Foto do Autor

Na Figura 16 esta indicado o local, em planta baixa, onde as amostras foram
retiradas, conjunto 1 para as amostras da fachada Norte, e conjunto 2 para as

amostras internas da sacristia.
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Figura 16. Planta Baixa da Antiga Igreja de S&o Miguel Arcanjo. Fonte: Material cedido Escritdrio
Técnico | Sado Miguel das Missdes - IPHAN-RS. As elipses pontuam o local das retiradas das
amostras. |: amostras do conjunto 1, Il: amostras do conjunto 2

O processo e a definicao do local de retirada das amostras foram indicados e
supervisionados pelos profissionais responsaveis do escritério do IPHAN/RS das
Missdes, pois, devidas as varias intervengdes de consolidacado e estabilizacdo que
ocorreram em varios e diferentes periodos, sdo pouquissimos lugares que ainda

restam material original.
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Nas Figuras 17, 18 e 19 esta ilustrado esquematicamente o procedimento de

extragdo das amostras.

Figura 17. Fachada Norte
Escolha do Local da retirada das amostras
SMA-1A , SMA-1B, SMA-1C.

Fonte: Foto do Autor

Figura 18 Marcagao Local a ser extraida a
amostra. Fonte: Foto do Autor

Figura 19. Pesagem e Armazenamento das amostras
Laboratério do Escritorio Técnico das Missdes do IPHAN/RS. Fonte: Foto do Autor

As imagens do quadro 7 a seguir ajudam a ilustrar o material retirado de cada
local, pois embora de mesma fungao, revestimento, ambas sao de caracteristicas
visuais diferentes. O conjunto 1 pertence a fachada norte externa, junto ao pértico de

entrada e o conjunto 2 ao revestimento interno da sacristia velha.
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Fragmento da Amostra | Argamassa | Amostra | Peso Substrato Local
‘“”“ ‘ Fachada
VR s R 1 SMA-1A | 40g Parede; Pedra Arenito Norte
AR Altura: 5m
L

Parede: Fachada

2 SMA-1B 40g . Norte

Pedra Arenito .

Altura: 5m
Fachada

3 SMA-1C 439 Parede; Pedra Arenito Norte
Altura: 5m
Friso da cimalha; Sacristia
4 e 1439 Arenito Altura: 5m
Friso da cimalha; Sacristia
5 e 1750 Arenito Altura: 5m
Base da Cupula; Sacristia

6 S 39 Tijolo de Barro Altura: 5,5m

7 SMA-2D | 61g | Parede; Pedraarenito | JS2cistia
Altura: 1m

Quadro 7. Registro da Massa, Local, e Posigao da extragdo das amostras da Ruina de Sao Miguel

Arcanjo (SMA)

Amostras do Conjunto 1

Amostras do Conjunto 2

Nas Figuras 20 e 21, pode-se visualizar melhor a localizagdo em uma escala

maior, dos locais de retirada das amostras.
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Figura 20. Esquema em Planta Baixa, local da extragdo das amostras da Fachada Norte
Provavel material de revestimento tabatinga. Fonte: Material cedido Escritério Técnico | Sao Miguel
das Missbes - IPHAN-RS.
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Figura 21. Esquema em Planta Baixa, local da extragdo das amostras da Sacristia
Provavel material de revestimento cal de calera da regido. Intervencdo em 1762.
Amostra SMA-2D, provavel argamassa de tabatinga e caracéis. Fonte: Material cedido Escritério
Técnico | Sdo Miguel das Missdes - IPHAN-RS.
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O Quadro 8 e 9 apresentam imagens do locais das amostras em sua

respectiva posigcao na fachada.

Amostra Imagem Localizagéo

SMA-1B

SMA-1C

Quadro 8. Relagao Fachada Norte e local de retirada. Fonte: Fotos do autor




Amostra Imagem Localizagéo

Quadro 9. Relagao Imagens internas da Sacristia Velha, local retirada, hoje museu.

Fonte: Fotos do autor
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3.4 Preparacao das Amostras

Apos o procedimento de extragdo das amostras, prosseguiu-se com a
preparacao destas em laboratério.

Cada amostra armazenada em saco plastico foi deixada aberta em
temperatura ambiente em torno de 27°C, por um dia, para que houvesse perda de
umidade. A primeira descrigdo a olho nu foi realizada “in loco”, e registradas as
informacdes na ficha de cada amostra. Posteriormente, foi complementada com
analise preliminar auxiliada por uma lupa de mao com aumento de 2,5x em
laboratério, antes de ser levado ao microscoépio 6ptico. Foram descritos, de cada
mostra: o tipo do substrato existente, as quantidades de camadas, a existéncia de
vazios ou nao, a granulometria do agregado, bem como cor, formas, textura e fibras
de origem animal ou vegetal, conforme procedimento indicado por LNEC, 2006.

Antes de serem desagregadas as amostras para as proximas analises, todas
foram fotografadas e registradas, e posteriormente foram secas em estufa a 60°C,
por 24hs. A desagregacao foi realizada, de tal modo que, sempre que possivel,
sobrasse uma reserva para eventuais estudos futuros, e que suprisse a necessidade
das diversas técnicas a serem aplicadas para as caracterizagoes.

Utilizou-se um almofariz de cerdmica e um pistilo de ponta emborrachada
para nao mascarar o agregado e, naquelas amostras com elevada resisténcia, usou-
se um socador metalico e um pistilo de rocha granitica, para fazer o pd necessario
aos experimentos com a finalidade de determinar o teor retido na peneira de malha
de 150 pm.

Da mesma parcela das amostras separadas para as analises, utilizou-se um
pequeno fragmento intacto e de maior fidelidade entre as camadas de argamassa e
realizou-se a microscopia 6ptica. O fragmento foi impregnado com resina acrilica
transparente e cortado ao meio, posteriormente polido para a visualizacdo das

camadas estratigraficas do reboco.
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3.5 Técnicas de Caracterizacao

As técnicas de caracterizagao fisica, quimica ou conjuntamente, possibilitam a
analise da microestrutura, tendo como referencial especificamente o objeto focado
em cada estudo. Para tanto alguns aspectos revisionais sdo fundamentais para

compreensao do conjunto, em cada contexto.

3.5.1 Ensaio de caracterizacdo adotado — DRX

O ensaio teve como objetivo obter a composigao e natureza do aglomerante e

agregado. O equipamento utilizado foi um Diffraktometer D500 da Siemens com uma
fonte de radiacdo Cu K, (17,5 mA, 40 kV e 4 = 1,54 A) e filtro monocromador de

grafite, do Instituto de Fisica da Universidade Federal do Rio Grande do Sul. Foram
efetuadas varreduras na geometria 8 - 20 entre 5° < 28 < 70° de intervalo de leitura e
passo de 0,05°. As amostras constaram de pd seco com particulas de 20 mg e @ <
0,074 mm. A identificacao dos picos e padrdes de difracado foi feita com o programa
da Philips X Pert HighScore versdo 1.0 (PANALYTICAL, 2001), utilizando padrdes
difratométricos do JCPDS-ICDD. No anexo V estédo os difratogramas individuais das

amostras com relevancia para este trabalho.

3.5.2 Ensaio de caracterizacdo adotado — ATR - FTIR

As anadlises de infravermelho foram realizadas em um espectrobmetro de
infravermelho de transformada de Fourier (FTIR) — PerkinElmer Spectrum 400,
disponivel no Laboratério de Caracterizacdo de Materiais 2, da Universidade de
Caxias do Sul (UCS). A espectroscopia por FTIR € uma técnica que produz o
espectro de infravermelho mais rapidamente, comparado com espectrometros de
infravermelho dispersivos, onde ambos possuem a mesma faixa de espectro de
4.000 a 400 cm™. Os ensaios foram realizados no modo ATR, este geralmente

utilizado para se obter espectros de amostras como: pastas, adesivos e pos que nao
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podem ser analisados pelos métodos normais como pastilhas ou filmes, além de ser
realizado com maior rapidez. Foi empregada a faixa de varredura compreendida
entre 4.000 e 400 cm™ e com 32 corridas de leitura.

Para o ensaio as amostras foram usadas em forma de pd, e sem a necessidade
de uma quantidade especifica, porém neste trabalho foi utilizado aproximadamente
50 mg de p6 (F < 0.074mm) “in natura”, sobre uma janela de cristal de diamante do

equipamento. Ver Figura 22 abaixo.

Figuras 22. Imagens do equipamento utilizando o modo ATR — FTIR. Fonte: Fotos do autor

3.5.3 Ensaio de caracterizagdo adotado — TG e DTG

As analises termogravimétricas foram realizadas no Laboratério de Polimeros
da UCS, em um equipamento Shimadzu TGA-50, em atmosfera de N, com fluxo de
40 mL/min, em cadinho de platina. A massa utilizada foi de aproximadamente 40 mg
e 0s ensaios realizados com rampa de aquecimento de 10°C/min na faixa de

temperatura entre 23 a 910 °C.

3.5.4 Ensaio de caracterizacdo adotado — MO

Conjuntamente com a analise visual realizada in loco, através de lupa manual
de aumento 5x, a microscopia Optica se dara através de seccgao polida da amostra,
observa-se detalhes relativos ao agregado e das camadas de barramento, com o
recurso da analise estratigrafica, muito utilizada em arqueologia, mas que também

imprime bons resultados para conhecimento das camadas da amostra. A analise
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visual das amostras tem como obijetivo inicial identificar, quantificar e diferenciar os
substratos das amostras coletas. As analises de microscopia optica foram realizadas
no Laboratorio de Metalurgia Fisica da UFSM, por meio de microscopio 6tico com

capacidade de aumento de até 2000x, tendo sido empregada ampliagao de 7,5x.

3.5.5 Ensaio de caracterizacao adotado — MEV-EDS

As amostras foram embutidas em resina acrilica transparente e lixadas para
uma completa regularizagdo da superficie, e na sequéncia, revestidas com um filme
fino de ouro, através de elétrons secundarios. As observagdes foram realizadas no
microscopio eletrénico de varredura da modelo Jeol JSM-6360 com sonda EDS

acoplada da marca Noran, no Laboratério de Metalurgia Fisica da UFSM.

3.5.6 Ensaio de Caracterizacdo adotado (Raz6es da nédo realizacdo da analise

quimica)

Embora este ensaio seja descrito neste trabalho e nos demais da revisao
bibliografica, optou-se por nao realiza-lo, pelos motivos abaixo:

1. Falta de quantidade significativa de material para realizar o ensaio.

2. Com a quantidade de material existente n&o teria nenhum resultado expressivo
para esta pesquisa.

3. A relagado da proporgao de aglomerante e agregado nao é o objetivo principal e
nem secundario desta pesquisa mas sim sua caracterizagdo quanto a tipo,
natureza, e origem, podendo ser constatado por outros métodos na investigagéo.

4. O IPHAN construiu seu trago padrao para material com cal, realizados em outras
pesquisas complementares a esta. Utilizado apenas neste caso da ruina, com
objetivo de consolidag&o das estruturas em risco.

5. Optou-se em resguardar o material restante das amostras, entregando-o ao

IPHAN/RS no Escritério Técnico de Sao Miguel das Missdes, para uso quando
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necessario para algum tipo de investigacdo. Assim preserva-se o pouco de

material original que ainda permanece com vestigios na ruina.

3.5.7 Ensaio de caracterizacdo adotado — Granulometria

Apdés o destorroamento, e apiloamento sem maceracdo dos gréaos, as
amostras permaneceram em estufa em temperatura proxima a 85°C por um dia, € o
peneiramento ocorreu na sequéncia. Para determinar a composi¢ao granulométrica,
nao foi usada a quantidade recomendada para esta analise, conforme norma NBR
NM 248/2003, de minimo 500 g por amostra para agregado miudo, por motivos ja
mencionados anteriormente como a falta de material e intervencdo minima no

monumento, mas o procedimento utilizado foi o descrito acima.
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CAPITULO IV

4 RESULTADOS: APRESENTACAO, ANALISE E DISCUSSAO

Neste capitulo, a analise, interpretagcdo e discussdo dos resultados serdo
realizadas com base nas relagdes historicas da obra estudada, suas origens e suas
evolucdes. Para isto, primeiramente sera feito uma analise histérica do monumento
com base na revisdo bibliografica, concomitante com as analises in loco e por
microscopia Optica das amostras, com respectivas descricbes de textura, coloracéo
e observacao das camadas e do substrato. Na sequéncia, serdo apresentados os
resultados obtidos pelas técnicas analiticas (DRX, TG/DTG, ATR-FTIR, MEV-EDS e
granulometria) conforme descritas no capitulo 3, com a identificacdo e

caracterizagao do aglomerante e agregado presentes nas amostras.

4.1 Analise Historica

De acordo com Stello (2005), ao estudar as origens, evolugéo e intervengdes
da Redugdo Jesuitica de Sao Miguel Arcanjo, constatou-se que em 1687 foi
implantada no seu atual sitio, e somente em 1735 teve inicio a construgdo da Igreja,
hoje ruina. Sua construgao foi realizada em quatro etapas , comegando pela capela-
mor, sacristia e contra sacristia e transepto. Uma observacéo de grande relevancia &
a data inscrita em um dos capitéis da torre onde se 1€ “1739 afos”, talvez data
provavel de sua construg¢ao. Tendo sido concluida com datas de término entre 1744
a 1747, havendo um lapso de tempo entre 9 a 12 anos de construgdo. Ou seja, 48
anos sem um espago sagrado de grande monumentalidade, apenas com
construgdes provisodrias e secundarias com estrutura de madeira.

Somente em 1756 foram encontradas algumas caleras na regido, com dificil
exploragdo. Em 1768 ocorreu a expulsao dos Jesuitas e a decadéncia das redugdes
e em 1828 completo abandono e desocupagdo do povoado de Sdo Miguel, relata
Leal (1984).
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Em 1793, foi trazido de Buenos Aires pelo administrador da Reducgao 5.000
fanegas® de cal. De acordo com o relato dos historiadores e autores sobre o assunto
da cal que era usada na época as hipoteses indicam cal de concha de caracol
calcinado, existente em abundancia nos campos. Esta cal, por sua vez, era usada
apenas para branquear superficies.

A partir desta analise histérica, e com recursos reduzidos, tanto de técnicas
como material para investigagdo de uma datagdo da cal encontrada, construiu-se

alguns questionamentos, para orientagado das analises.

o se comprovada a presenca da cal, tentar saber qual a sua procedéncia, se
local ou de outras regides dentro do atual territério argentino ou paraguaio,
conforme é encontrada as outras reducoes.

° uma vez que o material usado em construgdes da época era barro e suas
misturas, a presenca da cal nas amostras coletadas seria um indicativo da

intervencao de 1762.

o em analises prévias constatou-se a presenca da cal nas amostras coletadas,
mas nao sendo possivel fazer uma analise de sua procedéncia ou origem.

Logo, por ndo se ter um comparativo de caracol da regido e de mesma época.

o Apud STELLO 2005, fanegas conforme LEAL, 1984, equivale a 180.300 kg de cal. Ver nota de
rodapé 3, item 2.4.1
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4.2 Anélise Visual das Amostras

Logo apd6s a coleta das amostras, antes de serem acondicionadas e

preparadas para a caracterizagao fisico-quimica, estas foram analisadas

visualmente conforme as seguintes observagdes:

amostras do Conjunto 1 (fachada norte): ao serem extraidas possuiam
boa aderéncia, porém facilmente desagregavam ao toque depois de
extraidas do substrato de pedra arenitica. Possui uma pequena camada
de embogo e 5 camadas de acabamento mais grossa, formado por
basicamente uma pasta branca. Além da presenca de fibras de origem
animal e vegetal, na camada de embog¢o, como palhas, cabelo e crina

animal;

amostras do Conjunto 2 (sacristia): possuiam boa compacidade/rigidez e
boa aderéncia ao substrato (pedra arenitica, exceto a amostra homeada
SMA-2C que o substrato era de tijolo de barro). A amostra SMA-2D,

possui uma pasta branca que envolve o agregado;

visualmente em nenhum dos dois conjuntos de amostras foram

constatados fragmentos de concha de caracol, ou caramujo.

A partir da analise no microscopio observaram-se 0s seguintes aspectos

sobre o0 agregado: agregado miudo, de origem natural, provavel areia de campo da

mesma regido ou das bacias dos rios Piratinim e ljui e seus afluentes que circundam

as ruinas , de natureza de formacgédo quartzosa e graos de dimensdes e cores

variadas.

Nas amostras foram constatados agregados de forma variada, de anguloso a

subarredondado, conforme NBR 7389-1 (2009), no que se refere a forma das

particulas e as dimensdes dos graos (alongadas, achatadas e equidimensionais) e

suas arestas arredondadas ou angulosas.

No quadro 10 a seguir se refere aos aspectos encontrados de cada amostra

no local da sua extragao.
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Amositas | Quanidage| ACCIEIa 30 | Maniestagocs | Espeseura | gypsiarg | OUS
SMA-1A 4049 moderada nao 4 mm arenito quebradica
SMA-1B 4049 fraca sim, umidade 8a12mm arenito quebradigo
SMA-1C 43 g fraca nao 8 mm arenito quebradico
SMA-2A 143 g fraca sim, umidade 5 mm arenito compacta
SMA-2B 1759 moderada nao 5 mm arenito compacta
SMA-2C 739 fraca sim, umidade 7 a11 mm | tijolo barro | pouco compacta
SMA-2D 61g forte nao 4 mm arenito compacta

Quadro 10. Observacao visual das amostras

No Quadro 11 se apresenta as caracteristicas observadas em cada amostra,

depois de retiradas e preparadas com o procedimento de embutimento em resina

acrilica, como: A) Fibras — Animal (Ani), Vegetal (Veg), B) Cor — apds a

desagregacao das amostras determinadas pela tabela de cores Munsell Soil Color

(1994), C) Tipo Agregado, D) Tamanhos Agregado, E) Forma do Agregado, F)

Distribuicdo Graos, G) Vazios — razoavel, pouco e coeso, H) Numero de Camadas, I)

Resisténcia a desagregacao — Fraca, Moderada, Forte.

Amostra AniAVeg B C D E F G H I
SMA-1A |sim| x |10YR 7/6 |quartzo | agreg peq. | subang | continua | razoavel |5 |fraca
SMA-1B |sim | sim | 10YR 7/6 | quartzo | agreg peq. | subang | continua | razoavel |5 |fraca
SMA-1C | x | x |10YR 7/6 |quartzo | agreg peq. | subang | continua | razoavel |5 |fraca
SMA-2A |sim| x |2,5Y 9/4 |quartzo |varios subang | continua [pouco |2 |forte
SMA-2B | x | x |10Y 9/2 |quartzo |vérios subang | continua [pouco |2 |forte
SMA-2C | x | x |10YR 7/6 |quartzo | varios subang | continua | razoavel |2 | moderada
SMA-2D | x | x [N95 quartzo | varios subang | continua | coeso 1 | moderada

Quadro 11. Caracteristicas observadas com microscopio 6ptico das amostras de agregados.

No Quadro 12 é possivel observar o aspecto geral das amostras, tanto do

agregado como das camadas de revestimento encontradas. Para tanto foi utilizado

aumento de 7,5x por microscopia 6ptica. As amostras do conjunto 1 indicam uma

predominancia em relacdo ao agregado de mesma cor,

e textura quando




85

homogeneizados. As amostras do conjunto 2 como mostra as imagens do material
homogeneizados, a cor é variada indicando possiveis agregados de fontes e

granulometria diferentes.

SMA-2D Conjunto de amostras 1 Conjunto de amostras 2
homogeneizado (A,B,C) homogeneizado (A,B,C,D)
Quadro 12. Aspectos gerais das amostras de agregados miudos.

4.3 Identificacéo e Caracterizagdo do Aglomerante e Agregado

4.3.1 Aglomerante
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4.3.1.1 Difracao de raios x

O anexo V apresenta os difratogramas individuais das amostras coletadas
cuja identificagdo das espécies cristalinas presentes nas amostras, por padrées de
DRX, é apresentada no Quadro 13 . As andlises revelam claramente a presenca
abundante de calcita e quartzo (agregado) em ambos os conjuntos (1 e 2) de
amostras. Os padrées de DRX indicaram também a intensidade de picos distintos de
caulinita e hidroxiapatita predominantemente nas amostras do conjunto 1, e picos de

aragonita e forsterita predominantemente nas amostras do conjunto 2.

Composigéo SMA-1A |SMA-1B |SMA-1C |[SMA-2A |SMA-2B |SMA-2C |SMA-2D
Calcita +++ +++ +++ ++ ++ ++ +++
Quartzo ++ ++ + +++ ++ ++ +
Caulinita + vig + - - vtg -
Hidroxiapatita + + + - - - -
Aragonita - - - + - + +
Fosterita - - - + vig vig Vig
Wewelita - ? - - - - -
Dolomita - - - ? ? ? ?
Nitrato de Potassio - - - - ? - ?
Diopside - - - - - ? -
Magnetita - - - - - - ?

Quadro 13. Composi¢ao mineraldgica das amostras por DRX e sua abundancia relativa.
Convengao: (+++) muito abundante; (++) abundante; (+) pouco abundante;
(vtg) vestigios de presenca; (?) possivel presenga; (-) ndo detectado.

Ainda, conforme o quadro 13, além dos picos principais identificados, ha
também em algumas amostras a presenca de padrdes de picos de difracdo de
intensidade extremamente fraca. Como exemplo, a possivel presenga de wewelita'®
(oxalato de célcio monohidratado) na amostra SMA-1B, com seu pico mais intenso

em 14,9° surgindo como provavel contaminagao da calcita. Bem como a possivel

' A presenca de wewelita (CaC,0,.H,0) pode ser explicada tanto pela ocorréncia natural quanto pela
acado de microorganismos como fungos e liquens (mais provavel neste caso), pois excretam acido
oxalico, que ao entrar em contato com carbonatos produz sais de calcio.
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presenga de dolomita e diopsita nas amostras do conjunto 2, e nitrato de potassio na
amostra SMA-2B, este de origem animal (provavel fezes de morcego).

A Figura 23 apresenta um comparativo dos difratogramas obtidos de duas
amostras representativas de cada conjunto, com as suas diferengas devidamente
indicadas. Em preto somente o material encontrado nas amostras do conjunto 2,
vermelho o encontrado nas amostras do conjunto 1 e, em azul, € indicado o material
comum em ambos os conjuntos 1 e 2. A escolha particular da amostra SMA-1B é
devida a clara indicagao da presenca de hidroxiapatita, e a SMA-2C pela indicagao
clara da presengca de aragonita e a possivel presenca de dolomita e diopsita.
Observa-se que os picos da calcita nas amostras do conjunto 1 sdo maiores que os
do conjunto 2, revelando que as primeiras contenham maior teor de cal do que as

segundas, conforme ilustram as figuras 23a e 23b, assim como os difratogramas do

Anexo V.
a)
100 LENN I BN B AN NS I N A N ENNLAN ENNL AN L A R
L —— Amostra SMA-2C ¢ - CaCo, : calcita i
— Amostra SMA-1B s - 8i0, : quartz
80 - : k - AL(Si,0,)(OH), : caulinita
L a-CaCo, : aragonita :
-"‘é 60 f- Mg SiO, : forsterita N
o . h - Ca, (PO,) (OH), : hidroxiapatita
7]
; _
=
0 T T T T T T T T T T T T

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70




88

100 — I I rr- 1Tt "7 T 7T 1T 1
| ¢-CaCO, : calcita — Amostra SMA-2C |
s - Si0, : quartz —— Amostra SMA-1B
k- AIE{lSiQO{)(OH)J : caulinita
- a-CaCo, : :dragonita P
| - Mg,SiO, - forsterita

h-Ca (PO,) (OH), : hidroxiapatita *

1

80

60 CaMg8i,0, : diopside ? -

CaMg(CO,), : dolomita ?

Intensidade

0 T I T ||| T II II I] III T
150 17,5 20,0 225 250 275 30,0 32,5 350 37,5 40,0 425 450

20

Figura 23. — Difratogramas: amostra SMA-1B e SMA-2C: a) comparativo entre amostras do conjunto
1 e 2 com a respectiva identificagdo dos picos: Em azul material comum as amostras, preto somente
nas amostras do conjunto 2 e vermelho somente nas amostras do conjunto 1. b) comparativo em
regiao ampliada

Portanto em sintese, as analises dos difratogramas do Anexo V, Quadro 13 e
Figuras 23a e 23b, considerando-se o0s picos principais de cada composto
identificado, mostram que para o conjunto 1, amostras SMA-1A, SMA-1B e SMA-1C
(fachada norte), o pico que mais se destaca é o da calcita (d = 3,04 nm e 6 = 29,4°)
com intensidades entre 75 e 95 counts. A presenca deste CaCOj3; é evidéncia muito
forte da presenca de cal nos revestimentos amostrados deste local, apesar da
caréncia da cal na época da construcao da Igreja. Outro pico que se destaca € o do
quartzo (d = 3,34 nm e 6 = 26,7°) mostrando a presenca de areia em todas as
amostras, juntamente com a caulinita (d = 7,13 nm e 6 = 12,4°), com célula unitaria
hexagonal, composto argiloso que faria parte do que antes foi homeado como
tabatinga pelos historiadores. Por ultimo, a hidroxiapatita'’ (d = 0,94 nm e 6 = 32°),
poderia ser proveniente de ossos e dentes pulverizados.

No conjunto 2, amostras SMA-2A, SMA-2B e SMA-2C (sacristia) repetem-se
as presencas de calcita e quartzo praticamente com a mesma intensidade que no
conjunto 1 (fachada norte), apresentando-se ainda a aragonita (d = 3,40 nme 6 =

26,1°), de mesma composi¢do da calcita embora com célula cristalina unitaria

M Hldroxiapatita: mineral composto de fosfato de calcio cristalino, representa de 30 a 70% da massa
dos ossos e dentes dos seres vertebrados, sendo o principal constituinte mineral destas estruturas.
Atualmente é utilizado como um material bioceramico para enxertos e proéteses.
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ortorrdbmbica, podendo ser de conchas de caramujos que se encontravam no local,
como relata a literatura. Geralmente esses dois minerais ocorrem juntos por serem
polimdrficos, ou seja, com a mesma composigdo quimica mas com moléculas de
formas geométricas diferentes, assim como a dolomita — carbonato de calcio e
magnésio - com possivel presenga em conjunta com as anteriores, conforme
apresenta o Quadro 13. Por fim, também com picos intermediarios, aparece a
forsterita (d = 2,44 nm e 6 = 36,8°), um silicato de magnésio provavelmente
associado ao material argiloso utilizado, junto com a caulinita, porque ambos s&o
provenientes da meteorizagdao da rocha matriz. Neste local ndo foram encontrados
picos de hidroxiapatita o que revelaria nao ter sido utilizada cal de origem animal, ao
menos em teores mais elevados que pudessem ter sido detectados nos
difratogramas.

As Figuras 23a e 23b mostram muito bem a quase superposicdo dos
difratogramas SMA-1B e SMA-2C, representantes dos dois locais amostrados,
evidenciando que existe praticamente a mesma composi¢gdo mineralégico nos dois
revestimentos, com as exceg¢des acima comentadas, apenas ambos distintos nas

intensidades dos picos.

4.3.1.2 Espectroscopia de infravermelho (ATR-FTIR)

As analises realizadas por espectroscopia de infravermelho (ATR-FTIR)
complementam as observagbes feitas por DRX para ambos os conjuntos de
amostras. No Quadro 14 a seguir se apresenta as diferentes bandas do espectro de
infravermelho reportadas na literatura para os principais materiais identificados
anteriormente por DRX (i.e. Calcita, Quartzo, Caulinita, Hidroxiapatita, Aragonita e

Forsterita, além da Dolomita).

Band Identificacao
cm™
3714 estiramento OH’ plano basal [Friolo 2003] caulinita
3696 esti.ramentg OH' plano basal [Bougeard 2000, Saikia 2003], 3689 caulinita
argilas [Reig 2002]
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3664 estiramento OH" intrarede [Jiang 2009, Friolo 2003, Bougeard 2000] caulinita
3624 estirameptg OH" intercqmada [Bougeard 2000, Friolo 2003, Jiang caulinita
2009, Saikia 2003], argilas [Reig 2002]
3570 estiramento OH" hidroxiapatita [Rehman 1997] hidroxiapatita
3420 estiramento OH" (v1 + v3) agua agua
3375 estiramento OH" v3 agua adsorvida agua
3230 estiramento OH" v4 4gua adsorvida agua
2510 carbonato Cng" (v1 + v3) [Andersen 1991, Zeng 2008, Biscontin, 2002] | calcita
1793 carbonato COs* (v1 + v4) [Andersen 1991, Zeng 2008, Biscontin, 2002] | calcita
1640 estiramento H-O-H v, dgua adsorvida agua
1488 carbonato CO3” v3 [Andersen 1991] aragonita
1487 carbonato CO3” v3 [Andersen 1991] vaterita
1445 carbonato CO3> v3 [Andersen 1991] vaterita
1440 carbonato CO3> v3 [Andersen 1991] aragonita
1420 ?ggb;ngiligﬁi \2/8([)/-2\51dersen 1991, Reig 2002, Chu 2008, Rehman calcita
1165 estiramento Si-O [Biscontin, 2002], 1170 [Friolo 2003] quartzo
1110 estiramento Si-O-Si vz [Saikia 2003, Bougeard 2000] caulinita
1090 fosfato PO, vs [Rehman 1997], quartzo [Reig 2002, Biscontin, 2002] hidroxiapatita, quartzo
1088 carbonato COs? v [Andersen 1991] vaterita
fogp | CBonet 0 v rsgonta (Cheny 2008, artnesRamies 0031 | g, quarizg
1042 fosfato PO4> v3 [Rehman 1997] hidroxiapatita
1034 estiramerjto Si-Q caulinita [Jiang 2009, Saikia 2003, Bougeard 2000] caulinita
1033 argilas [Reig 2002]
foo7 | Selrameno S cauints [Bougear 2000, Saii 2003, 9125 K6 | i st
986 silicato SiO4* vs [Tavangarian 2010] forsterita
962 fosfato PO, v [Rehman 1997] hidroxiapatita
960 silicato SiO4* v4 [Tavangarian 2010] forsterita
912 deformacgao Al-OH, caulinita [Bougeard 2000], argilas [Reig 2002] caulinita
874 ;?)Bb;nsitsc::grﬁi \2/6([)(23;-1U 2008] 873 [Rehman 1997, Reig 2002, Zeng calcita / vaterita
873 silicato SiO4* v4 [Tavangarian 2010] forsterita
857 g;rrtr)]?rr;aztc;(%os]gz v, fora do plano de ligagdo [Chengyu 2009, Martinez- aragonita
850 carbonato CO32 v, [Hughes 1995, Biscontin, 2002] calcita
838 silicato SiO4* v4 [Tavangarian 2010] forsterita
798 estiramento Si-O quartzo [Reig 2002, Biscontin, 2002] , Friolo 2003] quartzo
795 estiramerjtg Si-O [Friolo 2003], estiramento Si-O-Si v1 [Bougeard caulinita
2000, Saikia 2003]
779 estiramento Si-O [Reig 2002, Biscontin, 2002] [Friolo 2003] quartzo
759 estirarpt_ento Si-O [Friolo 2003, Bougeard 2000], estiramento Si-O-Si caulinita
v1 [Saikia 2003]
746 carbonato CO3> v4 [Andersen 1991] vaterita
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713 carbonato CO3> v4 [Andersen 1991, Luzinova 2011, Chu 2008, Reig calcita / aragonita
2002, Zeng 2008]

700 carbonato CO3> v4 [Andersen 1991] aragonita

694 est!ramento S!-O quartzp [Re@g 2002, Biscqqtin, 2002] quartzo, caulinita
estiramento Si-O caulinita [Friolo 2003, Saikia 2003, Bougeard 2000]

632 fosfato PO4> v4 [Rehman 1997] hidroxiapatita

616 silicato SiO4* (v2 ou v4) [Tavangarian 2010] forsterita

602 fosfato PO4> v4 [Rehman 1997] hidroxiapatita

566 fosfato PO, v, [Rehman 1997] hidroxiapatita

538 e§tiramento O-.Si.—O [Friolo 2003, Bougeard 2000], estiramento Al-Si-O caulinita
[Jiang 2009, Saikia 2003]

527 silicato SiO4* (v2 ou v4) [Tavangarian 2010] forsterita

507 silicato SiO4* (v2 ou v4) [Tavangarian 2010] forsterita

475 modos do MgOg da forsterita [Tavangarian 2010] forsterita

474 estiramento O-Si-O [Friolo 2003] caulinita

472 fosfato PO4> v, [Rehman 1997] hidroxiapatita

469 [esg:'gr;gg;c]) Si-O caulinita [Saikia 2003, Bougeard 2000], 467 quartzo caulinita, quartzo

428 estiramento Si-O caulinita [Saikia 2003, Bougeard 2000] caulinita

Quadro 14. Bandas de espectros no infravermelho reportados na literatura.
Legenda: v; — estiramento simétrico, v, — deformag&o angular simétrica,
V3 — estiramento assimétrico, v, — deformacao angular assimétrica

Nas Figuras 24 e 25 sao apresentados os espectros de infravermelho obtidos
para as amostras do conjunto 1 e conjunto 2 respectivamente. Nestas figuras estao
indicados os picos de absor¢do observados, além do detalhe da regido entre 1.300 e
400 cm™.
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Figura 24. a) Espectros de infravermelho das amostras do conjunto 1 com a indicagao dos picos

principais de absorgdo. b) Detalhe da regido entre 1300 e 400 cm™”
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Figura 25. a) Espectros de infravermelho das amostras do conjunto 2 com a indicagéo dos
picos principais de absorgdo. b) Detalhe da regido entre 1300 e 400 cm”

De acordo com os espectros de infravermelho observam-se trés regides
distintas de absorgdo. A primeira entre 3.600 a 3.000 cm™ refere-se a presenca de
agua livre e adsorvida nas amostras juntamente com estiramentos OH das argilas. A

segunda, entre 1.300 a 1.600 cm’', corresponde a presenca de diferentes variagdes
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do carbonato de calcio devido a sobreposicdo de picos de absorgao relativos a
estiramentos assimétricos do COs;>. A terceira regido entre 900 a 1.150 cm™
corresponde basicamente a presenca de argilomineriais e ao aglomerado de quartzo
(além de outros minerais presentes), devido a sobreposi¢ao de picos relacionados a
estiramentos simétricos e assimétricos de SiO".

No Quadro 15 abaixo tem-se o resumo as principais bandas de absorgao

observadas nas analises de ATR-FTIR para ambos os conjuntos de amostras.

Banda SMA-1A SMA-1B SMA-1C SMA-2A SMA-2B SMA-2C SMA-2D
3727 f f f f - - -
3697 f f f - - f -
3624 f f f - - f -
3568 f f - f f f f
3546 - - - f f f -
3525 - - - f f f -
3423 - - f - - - F
3371 - mf - - mf m -
3230 - mf - - mf m -
2512 mf mf mf mf mf mf mf
1795 mf mf mf mf mf mf mf
1639 mf f -

1455-1410 F F F F F F

1165 f - f f -
1090 (o] f f - - - -
1082 - - - f o o] f
1041 m m m - - - -
1032 - - - m m m -
1009 f o] o] m m m M
964 - o - - - - -
914 f f o] o - f
874 F F F F F F F
856 - - - m - m m
849 f f f - - - -
798 mf mf f mf mf mf -
780 mf mf f mf mf mf -
746 - f - o] - o] -
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Quadro 15. Bandas de absorgéo no infravermelho observadas nas amostras de ambos os
conjuntos em relagéo a intensidade. Convengéo: (F) forte; (m) médio; (mf) médio fraco; (f) fraco;
(o) ombro; (-) ndo observado.

A partir destas analises é possivel observar picos de absorgao caracteristicos
para diferentes variagcbes do carbonato de calcio (CaCOs3;). A calcita é verificada
pelos picos em 2.512, 1.795, 1.410, 874, 849 e 713 cm” presentes em todas as
amostras de ambos os conjuntos. A variagdo aragonita é identificada pelos picos
caracteristicos em 1.082 e 856 cm™ e observada somente nas amostras do conjunto
2: SMA-2A, 2C e 2D, confirmando o observado pelas analises de DRX. A presenca
de pico de intensidade fraca em 746 cm™ observado em especial na amostra SMA-
1B pode indicar a presenca da variagao vaterita, ndo confirmada por DRX.

A presenca de hidroxiapatita (Cai1o(PO4)s(OH)2) encontrada somente no
conjunto 1 de amostras é verificada pelos picos caracteristicos em 1.090, 1.042, 964,
632, 603, 568 e 472 cm™. Ja a forsterita (Mg.SiO,4) identificada somente nas
amostras do conjunto 2 nao foi possivel verificar sua presenga nos espectros de
infravermelho, provavelmente, pela baixa concentracdo deste mineral ou por este
apresentar picos caracteristicos em sobreposicdo as regides caracteristicas de
argilominerais (caulinita) e carbonatos (calcita). Quanto a possivel presenga da
forsterita, 0 que se observa &€ somente um alargamento da banda de absor¢do na

regido entre 900 a 1.150 cm™.
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A caulinita (Alx(Si.Os)(OH);) € observada pelos picos de absorgdo
caracteristicos encontrados em 3.697, 3.624, 1.009, 914 cm™ nos espectros obtidos
para as amostras do conjunto 1, e também na amostra SMA-2C conforme as
observacgdes por DRX. A caulinita pode também estar presente nas demais amostras
do conjunto 2, devido ao picos encontrados também em 3.697, 3.624, 1.009, 914 cm’
' além do pico em 1.032 cm™, mas n&o confirmadas pelas analises de DRX. Com
relacdo a regiao entre 3.700 a 3.600 cm™ esta possui picos de baixa intensidade de
dificil identificacdo, que segundo a literatura, estdo geralmente associados a
estiramentos de ligagcbes OH que indicam a presenga de componentes argilosos.
Quanto a dolomita CaMg(COs3),, de acordo com Reig (2002), esta relacionada a
picos encontrados em 1.446, 881 e 730 cm™ associados a rochas calcarias, o que
nao é possivel afirmar a sua presenca pelos espectros de infravermelho obtidos.

O agregado de quartzo é verificado pelos picos caracteristicos em 1.165, 798
e 780 cm” em ambos os conjuntos de amostras. As menores intensidades de
absorcéo observadas para estes picos foram para as amostras SMA-1C e SMA-2D,
0 que esta de acordo com as andlises de DRX, indicando que o pico em 1090 cm™ é
relativo a presenga de hidroxiapatita no conjunto 1 e o ombro em 1082 relativo a
presenca de aragonita no conjunto 2.

Abaixo, a Figura 26 e a Figura 27 (regido ampliada) comparam os espectros
de infravermelho das amostras SMA-1B e SMA-2D a fim de evidenciar as diferencas
e semelhangas entre os dois conjuntos de amostras. Na Figura 27 estao
identificados os picos referentes aos compostos como calcita (+), quartzo ($),
aragonita (#) e hidroxiapatita (*), além da caulinita observada nas bandas de 1009 e
914 cm™ e a possivel presenca de vaterita em 746 cm™. A escolha da amostra SMA-
2D para comparagao € devido por esta apresentar o menor teor de quartzo do
conjunto 2, e a amostra SMA-1B por apresentar o maior conteudo de hidroxiapatita

do conjunto 1, conforme os resultados apresentados de DRX.
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Figura 26. Espectros de infravermelho das amostras SMA-1B e SMA-2D,
caracteristicos do conjunto 1 e 2, com seus principais picos indicados.
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Figura 27. Espectros de infravermelho das amostras SMA-1B e SMA-2D, regido ampliada indicando

a presenca de bandas caracteristicas de: calcita, aragonita e hidroxiapatita.

Observa-se, portanto, pelos resultados das analises realizadas por meio da

espectroscopia de infravermelho (ATR-FTIR), ha confirmagédo, em praticamente
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todos os minerais detectados, dos resultados obtidos por DRX comentados em
4.3.1.1.

4.3.2.3 Analise termogravimétrica (TG/DTG)

Por meio da analise termogravimétrica (TG/DTG) é possivel observar as
perdas de massa e os picos endotérmicos das amostras analisadas. A Figura 28
ilustra duas curvas particulares de TG e DTG para cada um dos conjuntos de
amostras. A perda de massa observada no intervalo de 50 a 130°C esta relacionada
a agua fisicamente adsorvida ao material (i.e. agua higroscépica). Entre 360 a 500°C
devido a perda de agua intersticial (zeolitica) das argilas, ou a desidratagdo de
Ca(OH), (portlandita — ndo observada nas analises de DRX), e entre 600 a 900°C, a
decomposicdo de CaCOj; (calcita, aragonita ou vaterita). As curvas TG, a 900°C,
mostram as perdas de massa totais, em %, e os volateis: agua, CO; e outros gases

e ainda, eventual material carbonoso (complemento para 100%).

100 | U V_L—--— 0,00
- -0,05
95 |- . :
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de CaCO, =
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—2C DTG '
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Figura 28 — Termogramas TG/DTG: amostras SMA-1B, e SMA-2C.
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Na Figura 29 estao representadas as curvas de perda de massa obtidas para
todas as amostras analisadas, e na sequéncia na Figura 30 as respectivas curvas de
DTG.
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Figura 29 — Termogramas: curvas de perda de massa de todas as amostras.
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Figura 30 — Termogramas: curvas DTG para todas as amostras.

No Quadro 16 se apresenta a perda de massa percentual, por intervalo de
temperatura, para todas as amostras obtidas por analise termogravimétrica
(TG/DTG).

Amostra|50-130°C|T,,°C|130-360°C|360-500°C| T,,°C|500-600°C|600-900°C|T,3s°C|Residuo
SMA-1A | 0,5% - 1.2 % 1.1% 444 0,4 % 28,4 % 760 | 68,5 %
SMA-1B | 0,5% - 1,0 % 21 % 455 0,5 % 15,9 % 746 | 79,9 %
SMA-1C | 0,7 % - 1,3 % 0,8 % - 0,3 % 37,4 % 767 | 59,6 %
SMA-2A | 0,8 % 62 0,9 % 0,9 % - 1,3 % 171 % 750 | 79,0 %
SMA-2B | 0,9 % 61 0,9 % 0,9 % - 1,5 % 12,6 % 741 | 83,2 %
SMA-2C | 13% 75 1,5% 24 % 462 2,8% 16,1 % 746 | 75,8 %
SMA-2D | 13% 60 1,5% 1.5% 451 1,9 % 29,6 % 764 | 64,2 %

T, = temperatura de pico de reag&o observada.

Quadro 16 — Resultados de TG/DTG. Perda de massa por intervalo de temperatura, e
temperatura de pico obtida por DTG para todas as amostras.




101

De acordo com Moropoulou et al (1995) e Bakolas et al (1998) a perda
gradual de massa entre 200 a 600°C ¢é atribuida a desidratacdo de agua
quimicamente ligada, indicando a presengca de compostos hidraulicos no
aglomerante como silicatos, aluminatos e aluminosilicatos de calcio hidratados
provenientes da reagao da cal e alguns tipos de argilominerais, pozolanas ou p6 de
ceramicas. Ja a perda de massa proxima a temperatura de pico de 750°C indica a
perda de CO; ndo advinda do carbonato de calcio (CaCOs3) puro (queima entre 820 a
840°C), mas sim da presenga da cal re-carbonatada, que inclui algum composto
hidraulico.

Conforme apresentado no capitulo Ill se¢do 3.5.3, Moropoulou et al (2005),
classificam as argamassas histéricas de acordo com os niveis de hidraulicidade do
material através da analise térmica, relacionando a perda de massa de CO; (ligada a
carbonatos) e a da agua (ligada a componentes hidraulicos). A classificacao é
baseada na razao entre os respectivos volateis, e esta resumida no Quadro 17

abaixo, onde sdo apresentados resultados tipicos de analise termogravimétrica.

H,O fisicamente H;0 ligada a
Tipo de argamassa azldsorvida (%) componentes CO; (%) CO,/H,0hiq4
> | hidraulicos (%)
Cal tipica <1 <3 >30 >10
Cal e portlandite inalterada > 1 4-12 18 - 34 1,5-9
Cal h|dr'agl|ca de calcinagéo -1 3_7 24 _ 34 4-9
de calcario e argila
Cal e pozolana artificial 1-4 3-9 20 -30 3-6
Cal e pozolana natural 4-5 5-14 10-20 <3

Quadro 17 — Resultados de TG/DTG tipicos para ligantes a base de cal de acordo com Moropoulou
(2005) e Marques (2005).

E possivel obter a porcentagem de carbonato de calcio presente em cada
amostra analisada, calculada pelo fator de conversao entre a perda de CO, devida
ao CaCOs, que é igual a 2,27. O fator de conversdo € a razdo entre as massas
moleculares de CaCO3/CO,. O Quadro 18 resume os resultados de TG/DTG como
seus respectivos volateis, e apresenta os provaveis teores de carbonato de calcio

presentes em cada amostra, juntamente com a razdo CO,/H,0njg.




Amostras hig:{:;(':zé%ica hiZor:uzl(iJca % CO, % CaCO; | CO,/H,0niq
SMA-1A 0,5 % 2,7 % 28,4 % 64,4 % 10,7
SMA-1B 0,5 % 3,7% 15,9 % 36,1 % 4,3
SMA-1C 0,7 % 2,4 % 37,4 % 84,8 % 15,7
SMA-2A 0,8 % 3,1% 17,1 % 38,7 % 54
SMA-2B 0,9 % 3,3% 12,6 % 28,7 % 3,9
SMA-2C 1,3 % 6,8 % 16,1 % 36,6 % 2,4
SMA-2D 1,3 % 4,9 % 29,6 % 67,1 % 6,0

Quadro 18. Tabela resumida de volateis, teor de CaCO3; em % e razédo CO,/H,04q
obtidos a partir da TG/DTG.

Com base nestes resultados, a Figura 31, apresenta a razdo CO,/H,0niq em
relagdo a perda de %CO,, juntamente com dados reportados por Moropoulou et al
(2005). A razao CO,/H,0yq basicamente expressa inversamente o carater hidraulico

de uma argamassa. Foram adicionados na figura os valores obtidos nesta

dissertagao.
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Figura 31 — Razao CO,/H,04y em relacao a perda de %CO, para as amostras do conjunto 1 (SMA-
1) e conjunto 2 (SMA-2), em comparagao com dados e classificagdo da cal reportados por
Moropoulou et al (2005).
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Segundo Marques (2005), estes resultados obtidos devem ser sempre
ponderados levando em conta os dados obtidos na analise dos agregados e nas
observagdes microscopicas. Analisando-se os resultados a partir dos dados dos
Quadros 17 e 18 e da Figura 31 observa-se que para o conjunto 1 (fachada externa)
as relagdes CO,/H,0hig sao 10,7 e 15,7 para as amostras SMA-1A e SMA-1C,
respectivamente, enquanto que para a SMA-1B a relagao é 4,3. A julgar pelos
valores das duas primeiras trata-se de uma cal tipica e/ou mistura com cal hidraulica,
enquanto que a terceira seria uma cal hidraulica de calcinagéo de calcario e argila
ou, ainda, cal e pozolana artificial. O Quadro 5 mostra a posi¢do onde essas
amostras foram retiradas observando-se que sao bastante préximas umas das
outras, podendo-se presumir que o revestimento tenha sido realizado
aproximadamente na mesma época, 0 que levaria a supor que as trés amostras
deveriam ser de cal com a mesma classificagao, segundo Maropoulou et al. (2005).
E possivel que a cal da amostra SMA-1B tenha sofrido alguma contaminacéo
localizada, como excrementos de animais, pela proximidade com a cimalha (friso)
que ali pousam as aves, ou originada de uma intervengao realizada sem critério,
sem autorizagao e sem ser documentada. Em todo caso, para todos os fins praticos
e dadas as incertezas quantitativas que cercam a amostragem e elaboragdo dos
ensaios, aliadas a observacdo das fotos constantes do Quadro 12 para as 3
amostras do conjunto 1, essas se mostram visual e morfologicamente muito
semelhantes, podendo-se considerar para fins praticos que a cal utilizada nas
argamassas da fachada norte € uma cal tipica, com eventual mistura de cal
hidraulica. Considerando-se que as amostras do conjunto 1 foram retiradas da
fachada norte e sejam originarias, provavelmente, do periodo da constru¢ao original
da Igreja (1735-1747), nesta época, segundo os relatos histéricos ainda ndo tinham
sido encontradas jazidas de calcario na regido. Acredita-se, portanto, que essas
cales sejam provenientes da trituracdo de ossadas de animais dado que foi
constatada a presenga de hidroxiapatita nos difratogramas das 3 amostras deste
conjunto 1, conforme revela o Quadro 13.

Para o conjunto 2 (sacristia) as relagées CO2/H,0niq variam entre 2,4 para a
amostra SMA-2C e 6,0 para a SMA-2D, o que leva a considerar essas argamassas
terem sido confeccionadas com cal hidraulica de calcinagdo de calcario e argila ou
de cal e pozolana artificial. As amostras SMA-2A e SMA-2D que apresentaram as

maiores relagdes CO,/H,Onq 5,4 e 6,0, respectivamente, estariam dentro do
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intervalo da cal hidraulica, provavelmente cal e tabatinga, raciocinio que é reforcado
pelas fotos das mesmas no Quadro 12, que apresentam coloragdo mais
esbranquicada. Igualmente para as amostras SMA-2B e SMA-2C cujas relagdes
foram de 3,9 e 2,4, respectivamente, seriam argamassas com cal e pozolana
artificial (argila e/ou tijolo moido), cujas fotos no mesmo Quadro 12 mostram
similaridade com relagdo a uma tonalidade mais escura em relagcdo as duas
anteriores.

Conforme a analise histérica, as amostras da sacristia (conjunto 2) sdo
originarias de periodo posterior a 1756, quando houve o incéndio nesse local e
posterior restauro (1762-1768), época em que foram descobertas caleras na regiao
(STELLO, 2005), supdéem pelas evidéncias dos resultados obtidos por TG/DTG que
essa cal seja proveniente destas jazidas. Constata-se que os teores de CaCOs;
calculados no Quadro 18 e relagdes CO2/H204iq sGo menores do que os do conjunto
1, revelando que essa cal € menos pura contendo argilas em sua composigao, o que
a classifica como cal hidraulica, conforme mostrado acima pelo estudo de
Maropoulou et al. (2005).

Dentro das limitacbes de amostras, pelo tamanho pequeno e pouca
quantidade, as classificagdes dos compostos acima juntamente com suas analises e
resultados €& bastante genérica embora embasada nos dados reais dos ensaios
realizados, podendo-se afirmar que seriam as melhores aproximagdes possiveis

para caracterizar as argamassas coletadas.

4.3.2.4 MEV-EDS

Uma observacéo inicial se faz necessaria sobre os ensaios de MEV dada a
sua singularidade e a pequena representatividade sobre uma amostra como um
todo. Com efeito, Diamond (1986) enfatiza que, ao se realizar um ensaio em MEV
num local de uma amostra com 1 cm?, com magnificacdo de 10.000x, obtém-se a
amostragem de apenas 0,001% da superficie em estudo. Dada as proporgdes micro
ou nanométricas das areas em estudo, pequenos deslocamentos da sonda para a
determinacdo do EDS podem resultar em dados distintos, para um mesmo local.

Assim, os resultados dos ensaios em MEV-EDS tem que ser analisados e avaliados
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com cuidado e, as analises e discussdes serem consideradas como um indicativo

qualitativo do que esta sendo pesquisado.

Para efeito de analise, através da microscopia eletrénica de varredura por

elétrons secundarios, os resultados das micrografias foram divididos em faixas de

ocorréncia em relacao a intensidade do pico maximo dos EDS observados em todas

as amostras, em um sistema similar ao do Quadro 13 para os picos de DRX. Assim,

o Quadro 19 resume as escalas de deteccbes dos EDS nos locais de todas as

amostras ensaiadas, conforme mostram as micrografias das Figuras 32 a 34 para o

conjunto 1 (fachada norte) e Figuras 35 a 38 para o conjunto 2 (sacristia).

Conjunto 1 (fachada Norte)

Conjunto 2 (Sacristia)

Elemento

quimicos SQAAA' Sg"BA' SMA-1C || SMA-2A | SMA-2B | SMA-2B’ | SMA-2C | SMA-2D
Célcio (Ca) vig + +++ +++ + +++ +++ +++
Silicio (Si) ++ vig vtg vig ++ vig ++ vig
Aluminio (Al) ++ vig vig vig + vig vig vig
(MMag)néSio vitg vitg vig + ++ vig ++ vig
Oxigénio (O) vig vig vig vig vtg vig - -
Ferro (Fe) - vitg vig vtg vtg vig vig -
Potassio (K) - vig - vig + vig vig vig
Sédio (Na) - - - vig vig vig vig vig
Fésforo (P) - - vig vig vig vig vig vig

Quadro 19. Composig¢ao elementar das amostras por MEV-EDS e sua ocorréncia.
Convengao: (+++) muito abundante; (++) abundante; (+) pouco abundante;
(vtg) vestigios de presenca; (?) possivel presenga; (-) ndo detectado
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Amostras: SMA-1A

Espectro - EDS

100

Figura 32. Micrografia da argamassa. Amostra SMA-1A. Ampliagdo1.700x.

Amostras: SMA-1B

Espectro - EDS

Figura 33. Micrografia da argamassa. Amostra SMA-1B. Ampliagéo 100x.
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Amostras:

SMA-1C

Imagem - MEV

Espectro - EDS

Figura 34. Micrografia da argamassa. Amostra SMA-1C. Ampliagdo 6.000x

Amostras:

SMA-2A

Ima_ em MV

Espectro - EDS

Ca

eV

Figura 35. Micrografia da argamassa.

Amostra SMA-2A. Ampliagdo 100x.
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Amostras: SMA-2B

Espectro - EDS

Figura 36. Micrografia da argamassa. Amostra SMA-2B. Ampliagdo 370x, e 4.000x respectivamente.

Amostras: SMA-2C

Imagem - ME Espectro - EDS

18 mm

Figura 37. Micrografia da argamassa. Amostra SMA-2C. Ampliagédo 2.200x.
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Amostras: SMA-2D
Imagem - MEV Espectro - EDS

29
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Figura 38. Micrografia da argamassa. Amostra SMA-2D. Ampliacao 4.500x.

Para analisar os resultados das observagdes detectadas pelo MEV-EDS é
importante ressaltar, como ja abordado no inicio deste item, que se trata de uma
técnica experimental que fornece, avaliagdo qualitativa pelos elementos quimicos
encontrados em cada um dos locais analisados, enquanto que os demais ensaios
realizados, DRX, ATR-FTIR e Tg/DTG, forneceram os compostos encontrados nas
amostras. A interacdo entre a primeira técnica com as demais serve para dar
elementos adicionais, confirmar ou ndo os resultados encontrados por meio das
mesmas.

Para o conjunto 1 (fachada norte), o Quadro 19 e Figuras 32 a 34 mostram a
presenca de calcio com mais intensidade nas amostras SMA-1B e SMA-1C e
vestigios na SMA-1A; assim como de silicio e aluminio com mais evidéncia na SMA-
1A e vestigios em SMA-1B e SMA-1C. Esses resultados ratificam as composicoes
mineraldgicas mostradas no Quadro 13 por DRX, Quadro 15 (ATR-FTIR), Quadro 18
e Figura 31 (TG/DTG), as quais mostraram a presenca de calcita e caulinita
confirmando que essas argamassas tenham sido confeccionadas com cal tipica e/ou
hidraulica, dada a presenca de argila caulinitica nas argamassas. A presenca de
vestigios de Mg mostraria a presenca fosterita — SiOsMg, - (apesar de néao

detectada por DRX neste conjunto) e, ainda, Fe que estaria associado a impurezas
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da caulinita. Foi detectado fosforo (P) somente na amostra SMA-1C, enquanto que
por DRX, Quadro 13, a hidroxiapatita (fosfato de calcio) esta presente em todas as
amostras do conjunto 1, o que evidenciaria 0 uso de ossadas animais moidas para
obtencao da cal das argamassas. A presencga do fésforo somente em SMA-1C e n&o
nas demais amostras do conjunto 1 deve-se ao carater singular (localizado) dos
pontos escolhidos para as amostras SMA-1A e SMA-1B no ensaio MEV-EDS. A
micrografia SMA-1B mostra ainda a presencga de fibra animal ou vegetal, conforme
constatado visualmente por microscopia éptica no Quadro 11.

No conjunto 2 o calcio aparece com picos maiores e mais nitidos do que no
conjunto 1, confirmando os resultados apresentados no Quadro 18 e Figura 31, onde
ficou evidente a presencga de cal hidraulica, ou seja, cal associada com caulinita ou
tabatinga, como também mostram os EDS de todas as amostras do conjunto 2 com
picos de silicio e aluminio associados ao calcio. Também, nos quatro locais
estudados deste conjunto ressalta-se a presengca do magnésio em niveis mais altos
que no conjunto 1, conforme também mostrou o Quadro 13, com a provavel
presenca de forsterita (silicato de magnésio), provavelmente contida junto com o
material argiloso utilizado nas argamassas. Esse magnésio também pode ter como
origem a dolomita cuja possivel presenca foi mostrada no Quadro 13 no conjunto 2.
Os vestigios de fésforo originario de hidroxiapatita n&o foram detectados por DRX no
conjunto 2 embora o EDS tenha revelado sua presenga em todas as amostras. Isto é
um indicativo que o seu teor na mistura com a cal hidraulica ou de concha estaria em
pequenas proporcgdes, sendo de dificil detecgao por DRX.

As evidéncias de picos maiores de calcio (calcita, aragonita) detectados por
EDS no conjunto 2, aliados também a maior constatacdo de magnésio (forsterita,
dolomita) evidenciam que essas argamassas conteriam maior quantidade de
aglomerante que as do conjunto 1 e, por consequéncia, maior resisténcia mecanica.
Esta inferéncia é corroborada pela analise visual realizada por meio de microscopia
optica, conforme quadros 10 e 11, onde todas as amostras do conjunto 2
apresentaram maior resisténcias que as do conjunto 1.

O silicio detectado em ambas os conjuntos, por meio de MEV-EDS sao
provenientes ndo somente da caulinita, como acima comentado, como também do
quartzo (areias) que foi encontrado em todas as amostras, conforme mostrou o

Quadro 13, na composigao mineraldgica por DRX.
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Os vestigios de potassio que foram evidenciados no conjunto 2 poderiam ser
originario do nitrato de potassio, conforme mencionado no comentario dos ensaios
de DRX, com provavel proveniéncia de fezes animais (morcegos). De um modo geral
a técnica experimental de MEV-EDS confirmou praticamente todos os resultados
obtidos anteriormente pelos demais ensaios, especialmente DRX e TG/DTG
tratando-se, pois, de uma ferramenta qualitativa importante porque reproduziu,
quase sempre, os dados das demais técnicas experimentais, sendo assim, sido de

muita valia para ratificar a caracterizagdo das argamassa objetos desta dissertagao.

4.3.2 Agregado

A composicdo mineraldgica do agregado possui grande importancia na sua
relacdo com o aglomerante na formagdo da argamassa. Além da origem, a
distribuicdo, forma e tamanho do grédo também influenciam na argamassa, uma vez
que, quando necessario 0 que se tenta recuperar em uma nova argamassa € a
textura superficial e cor.

As analises visuais e exames em microscépio Optico das areias das amostras
coletadas estédo descritas no item 4.2 deste capitulo, sendo apresentados a seguir os
resultados das caracteristicas granulométricas das mesmas e suas provaveis
procedéncias.

A analise granulométrica revelou que o agregado presente nos dois conjuntos
de amostras apresenta, através de sua curva granulométrica — Figura 39, com
caracteristicas de distribuicdo de graos predominantemente continua, indicando um
menor indice de vazios no material analisado, com provaveis finos de natureza
argilosa. No anexo VI estédo representados diagramas de distribuicdo granulométrica
passante e retida para cada amostra analisada. Observa-se nessa figura que as
curvas granulométricas dos dois conjuntos s&o praticamente paralelas, ou seja,
apresentam aproximadamente a mesma distribuicdo de graos e, ainda, formam dois
grupos distintos: as curvas das amostras do conjunto 1 (fachada norte) s&o de

gradagao mais fina do que as do conjunto 2 (sacristia), menos fina.
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Retido Acumulado (%)
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Figura 39. Curvas granulométricas do conjunto 1 e conjunto 2

O Quadro 20 resume os dados obtidos pela analise granulométrica:

distribuicdo percentual retida acumulada da série normal de peneiras mais o fundo,

modulo de finura e dimensao maxima caracteristica. Nele é possivel verificar que a
maior parte dos agregados do conjunto 1 (SMA-1A, SMA-1B e SMA-1C) das

amostras ficaram retidos nas peneiras 0,3 a 0,15 mm que, diferente das amostras do

conjunto 2, apresentaram uma quantidade superior de finos retidos na peneira 0,075
mm. Ja para amostras do conjunto 2 (SMA-2A, SMA-2B, SMA-2C e SMA-2D)

observou-se que as peneiras 0,6 e 0,3 mm retiveram a maior parte dos graos.

SMA-1A | SMA-1B | SMA-1C | SMA-2A | SMA-2B | SMA-2C | SMA-2D
MF 1,01 1,10 1,15 1,56 1,73 1,87 1,69
DMax - mm 0,6 mm 0,6 mm 0,6 mm 1,20mm | 1,20mm | 1,20 mm | 1,20 mm
Peneiras %Retida Acumulada
mm
1,2 0,00 0,00 0,00 0,80 1,68 2,90 1,27
0,6 4,53 3,99 7,81 20,80 28,06 34,71 24,89
0,3 33,08 38,80 40,82 56,90 62,40 66,38 62,32
0,15 62,99 67,23 65,91 77,70 80,40 83,02 80,87
0,075 77,92 80,44 81,80 88,00 88,80 91,10 90,32
< 0,075 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00

MF: Médulo de Finura

DM: Diametro Maximo do agregado

%RA: % Retida Acumulada

Quadro 20: Analise granulométrica do conjunto 1 e conjunto 2
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O moddulo de finura médio das areias do conjunto 1 foi 1,09 (coeficiente de
variagcao de 6%) e do conjunto 2 1,71 (coeficiente de variagdo 7,5%), mostrando
que, as argamassas de ambos os conjuntos apresentam gradagdo granulométrica
caracteristica de areia fina. Os baixos coeficientes de variacdo dos MF de cada
conjunto revelam que as amostras de cada um dos conjuntos, provavelmente, sejam
provenientes de uma mesma jazida ou local. A dimensdo maxima caracteristica do
agregado para as amostras do conjunto 1 € de 0,6 mm com textura superficial
levemente lisa, e para o conjunto 2 é de 1,2 mm, com aspecto da textura superficial
mais aspera.

As amostras das areias do conjunto 1 apresentam teor de (silte + argila) -
graos < 0,075 mm, em meédia, de 20% (coeficiente de variacdo de 5%) e, para o
conjunto 2 de 10,5% (coeficiente de 13,5%) evidenciando que, provavelmente, séo
originarias de jazidas distintas.

Segundo o Mapa Exploratério de Solos do Estado do Rio Grande do sul,
(IBGE Site), Figura 40, a regido onde se encontra o municipio de Sdo Miguel das
Missbes possui caracteristicas de solo latossolo vermelho distroférrico (82,15%), e
neossolo (16,5%) e gleissolos (0,03%), de textura muito argilosa, relevo suave
ondulado e composicdo do solo de silte (20%) e argila (80%), (COPTEC, 2010)'2.
Conforme, a EMBRAPA 2006, a fracdo da argila de um latossolo € composta de
caulinita, oxido de ferro (goethita e hematita) e 6xido de aluminio.

Pode-se concluir, com relagdo ao agregado, que em todas as amostras
coletadas ha a presenca de uma quantidade predominante de agregado miudo
classificado como areia fina, de acordo com mddulo de finura obtido. Além da
predominancia de areia de quartzo encontraram-se também no peneiramento
fracdes de silte e argila, conforme constatado pelas técnicas de DRX e MEV-EDS,
com provavel origem de campo e ou rio, da bacia dos rios Butui-Piratinim-lcamaqua,
ao sul, ou da bacia do rio ljui (arroio Urubucaru), ao norte, e de seus respectivos

afluentes, proximos a Ruina. (Figura 41)

2 COPTEC, sociedade cooperativa de Prestagdo de Servigos Técnicos. 2010.
http://www.coptec.org.br/relatorios.html
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Figura 40. Mapa™ de solos do Rio Grande do Sul e localizagdo geografica do municipio de S&o
Miguel das Missbes. Fonte: http://www.scp.rs.gov.br/atlas/indice_mapas.asp?menu=331

Figura 41. Mapa do relevo de Sao Miguel das Missdes mostrando as bacias hidrograficas dos rios
Butui-Piratinim-lcamaqua, ao sul, e a do Rio ljui (Arroio Urubucaru), ao norte. Fonte: INCRA™

' Mapa Exploratério de Solos do Estado do Rio Grande do Sul. Sibcs (sistema Brasileiro de
Classificagao de Solos). http://www.ibge.gov.br/home/geociencias/default_prod.shtm#MAPAS
gSite do IBGE, 2013). http://www.cprm.gov.br/ (Servigo geoldgico do Brasil).

* Plano de desenvolvimento do Assentamento Novo S&o Miguel, Municipio de Sao Miguel das
Missdes, RS. INCRA — COPTEC, 2010.
http://www.coptec.org.br/mapa/Sao%20Miguel%20das%20Missoes/Sao%20Miguel%20das%20Misso
es/PE%20Novo%20S%E30%20Miguel/Relatorio%20Final/PRA%20PE%20NOV0%20S%C30%20MI
GUEL.pdf
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CAPITULO V

5 CONCLUSOES

O trabalho desenvolvido nesta dissertacdo teve por objetivo estudar as
caracteristicas fisico-quimicas das argamassas das Ruinas de Sao Miguel Arcanjo,
RS para observacao da possivel origem das cales utilizadas nos revestimentos, suas
naturezas geoldgicas (mineral ou animal) e, ainda, caracterizar os aglomerantes e
agregados encontrados para aprofundar os conhecimentos dos materiais utilizados
na eépoca das reducdes jesuiticas.

Foi apresentada revisédo bibliografica sobre o contexto histérico da Redugéao
Jesuitica de Sdo Miguel Arcanjo/RS, e as técnicas de caracterizagdo de materiais
mais comumente utilizadas no estudo de restauro de argamassas historicas como
Microscopio Optica (MO), Difracdo de Raios-X (DRX), Espectroscopia de
Infravermelho por Refletancia Total Atenuada (transformada de Fourier) (ATR-FTIR),
Analise Termogravimétrica (TG) e Termogravimetria diferencial (DTG), Microscopia
Eletronica de Varredura com sonda de detecgdo por espectroscopia de energia
dispersiva (MEV-EDS) e Analise Granulométrica dos agregados. Embora a Analise
Quimica das argamassas (determinagdo das propor¢des aglomerantes/agregados)
nao ter sido realizada por motivo de preservacdo das amostras, fizeram parte do
propésito de revisdo das técnicas utilizadas na caracterizagcdo das argamassas
antigas com o intuito de apresentar um conjunto mais completo dos métodos mais
usuais para atingir o objetivo deste estudo.

Para a realizacdo deste estudo foram recolhidos revestimentos de
argamassas das Ruinas de Sao Miguel em dois locais de periodos distintos,
segundo relato da literatura: o conjunto 1 de amostras da fachada norte da Igreja,
provavelmente da época do periodo da construgao original (1735-1747) e o conjunto
2 da sacristia, apos o incéndio de 1756 e de sua reconstrucao (1762-1768).

A partir de os objetivos geral e especificos expostos na Introducdo e das
técnicas e ensaios experimentais descritos no Capitulo lll, e dos resultados
apresentados e discutidos no Capitulo IV, sdo apresentadas a seguir as principais
conclusbes fundamentadas nas evidéncias constatadas nas analises e discussdes

do capitulo anterior.
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As analises visuais e 0s exames em microscopio Optico constataram que as
amostras do Conjunto 1 possuiam boa aderéncia ao substrato, porém
desagregavam-se ao toque apos a extragdo, ou seja, com baixa resisténcia
mecanica, possuindo 5 camadas de acabamento e apresentavam ainda no emboco
fibras de origem animal e vegetal. As amostras do conjunto 2, por sua vez, eram
compostas de 1 a 2 camadas, com poucos vazios e resisténcia a desagregacao de
moderada a forte, sendo que somente a amostra SMA-2A mostrava a presencga de
fibras animais.

Estas anadlises revelaram que o agregado presente nas argamassas
apresentaram graos de angulosos a subarrendondados, com arestas arredondadas
ou angulosas. As analises granulométricas revelaram que todas as amostras
continham areia fina, com médulos de finura médios de 1,09 para o conjunto 1 e de
1,71 para o conjunto 2, com dimensdes maximas caracteristicas de 0,6 mm e 1,2
mm, respectivamente. Em vista da alta finura das areias o teor de (silte + argila)
foram elevados, 20% para o conjunto 1 e 10,5% para o 2. Esses valores mostram
que essas areias sejam oriundas de jazidas distintas, seja de campo ou rio, desde
que a regiao é recortadas por varios arroios que desaguam em duas bacias: rios
Butui-Piratinim-lcamaqua ao sul da Ruina e arroio Urubucaru pertencente a bacia do
rio ljui, ao norte.

Os dados obtidos por meio das técnicas de DRX, ATR-FTIR, TG/DTG e MEV-
EDS mostraram um conjunto de resultados bastante coerentes entre si, apesar de as
especificidades de cada uma delas. Para melhor clareza, a sintese das conclusdes
obtidas s&o apresentadas individualmente para cada um dos conjuntos (locais) onde
foram amostradas as argamassas.

No conjunto 1 (fachada norte) as andlises de DRX e ATR demonstraram a
presenca de calcita, quartzo (areia), caulinita e hidroxiapatita. A partir dos resultados
de TG/DTG encontrou-se teores de CaCOs3 entre 36,1 e 84,6%, evidenciando a
presenca de cal tipica com eventual mistura de cal hidraulica, devido a presenca da
caulinita. A constatacdo da hidroxiapatita (fosfato de calcio) revelou a mistura de
ossos de animais moidos como fonte suplementar de cal, apesar deste composto
praticamente nao ter sido detectado nos ensaios de MEV-EDS (vestigios somente
na amostra SMA-1C), provavelmente devido a peculiaridade pontual desta técnica

experimental.
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No conjunto 2 (sacristia) foram detectados calcita, quartzo, aragonita,
fosterita, vestigios de caulinita e possivel presenca de dolomita, nitrato de potassio,
diopside e magnetita, por meio de DRX e ATR. Os resultados de TG/DTG mostraram
teores de CaCOg variaveis entre 28,7% e 67,1%, valores inferiores ao do conjunto 1.
A calcita, aragonita e dolomita revelam que se trata de uma cal hidraulica de origem
calcica e magnesiana, com a inclusdao de material de meteorizagdo como a fosterita,
ferro e diopside. Nao foi detectado hidroxiopatita pelas técnicas anteriores, apesar
de que por MEV-EDS ter sido encontrados vestigios de fésforo em todas as
amostras sugerindo a presengca de fostato de calcio, tipica deste composto.
Provavelmente devido a baixa concentragdo deste composto nas amostras deste
conjunto, ndo tenham sido detectados por DRX e ATR.

Com as técnicas utilizadas de caracterizagdo das argamassas das ruinas de
Sao Miguel Arcanjo foi possivel comprovar o uso de argamassa de natureza
calcitica, como também a presenca de hidroxiapatita no conjunto 1 (fachada norte) e
aragonita no conjunto 2 (sacristia).

A hidroxiapatita encontrada nas amostras SMA-1A, SMA-1B e SMA-1C,
embora ndo comprovada sua origem, € uma hipotese a ser considerada por misturas
ou contaminagao através de ossos triturados de animais ou humanos ou até mesmo
dentes, rica fonte de calcio. De acordo com o histérico do monumento, existe
probabilidade do carbonato de calcio ser, na variagdo da aragonita, originado da
carapacga do caramujo (molusco), semelhante a Physa sp (DE PAULA, 2006).

Embora a regido na qual se encontra o monumento apresentar caleiras para
extragao de cal, pode-se com base nos resultados inferir que o material aglomerante
€ de natureza calcitica, e ndo dolomitica, ao menos para o conjunto 1, uma vez que,
de acordo com levantamento das jazidas de calcario do Rio Grande do Sul, na sua
maioria sao de natureza dolomitica. A presenca de magnésio (na forma de forsterita)
aparece na maioria das amostras do conjunto 2, e o agregado de quartzo (silicioso)
ocorre na maioria das amostras. A caulinita identificada na analise de DRX sugere
uma contaminag¢ao do substrato, pois o tijolo formador da base era de argila local.
Com as imagens obtidas por MEV e EDS, constatou-se a presenca de fibras

organicas em ambos os conjuntos de amostras e o ligante rico em calcio.

Enfim as caracteristicas determinadas nas argamassas de revestimento

revelam parametros distintos entre os dois conjuntos analisados, devido ao intervalo
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de tempo decorrido entre os dois locais onde foram amostradas: fachada norte
(periodo da construcao original) e sacristia (restauro apds o incéndio). Deste modo,
na primeira, a cal € mais calcitica e em maior quantidade de CaCOg, provavelmente
originadas pelo uso de ossos triturados; enquanto que, na segunda, a cal é
hidraulica, com maior teor de impurezas e menor teor de carbonato de calcio,
provavelmente de caleras proximas a regiao, descobertas a partir de 1756 e de
conchas de caramujo.

Assim, uma rotina de analise e a utilizacado de técnicas de caracterizagao que,
em conjunto, fornecem respostas para conhecer os materiais e misturas utilizadas
no passado, sao importantes para a preservagao e conhecimento da histéria e do

patriménio.
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CAPITULO VI

6 SUGESTOES PARA PESQUISAS FUTURAS

Considerando a importancia deste monumento para toda a regido sul, Brasil,
e por ser inscrito como Bem de Patrimdnio da Humanidade, toda a pesquisa que
envolve a preservagdo e memoria (seja da histéria ou dos remanescentes da
reducdo de Sao Miguel Arcanjo), garante para geragdes futuras conhecimento e
demonstra a relevancia sobre este assunto.

Este trabalho visou complementar e agregar conhecimento para futuras
intervencgdes e instigar novas pesquisas na area como:
1. Analise e caracterizacdo dos materiais utilizados nos demais remanescente das
reducdes do Paraguai, Argentina e Uruguai;
2. Realizar as mesmas técnicas de caracterizagdo nas argamassas ainda originais,
das demais ruinas que formam os sete povos das missodes localizadas no Estado do
Rio Grande do Sul.
3. Resgatar documentacao das demais reducdes dos Sete Povos/RS, sobre aspecto
dos materiais de construgao;
4. Obtenc&o de amostras com maior massa das Ruinas de Sdo Miguel, se possivel,
para a realizagdo das analises quimicas completas das argamassas e a
reconstituicdo do tragco, em cada local de amostragem, conforme proposto neste

trabalho.
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ANEXOS

ANEXO - I. Autorizacdo de retirada do material para estudo e pesquisa desta

dissertacao.
Pedido de Autorizagado para Retirada de Amostras

A 12° Superintendéncia do Iphan no Rio Grande do Sul - IPHAN-RS
Responséavel: Ana Lucia Goelzer Meira

Escritério Técnico | — Sdo Miguel da Missdes
Responsavel: Candice Ballester

Pela presente solicito autorizacdo para retirada das amostras de argamassa da
Ruina de S&o Miguel Arcanjo, em Sao Miguel das Missdes, RS, para poder dar
seguimento no trabalho de dissertacdo de mestrado pela Universidade Federal de
Santa Maria (UFSM), sob orientagéo do professor Dr. Geraldo Cechella Isaia.

Seréo retiradas de 2 (duas) amostras de argamassa de revestimento e 2 (duas)
amostras de argamassa de assentamento, esse ponto sera analisado no momento da
coleta, conforme o material encontrado. Procura-se argamassas originais que serdo
indicadas pelo responsavel do Escritério Técnico | — Missées.

Todo o procedimento sera acompanhado pelo profissional do mesmo escritério.

Agradecendo antecipadamente a atenc@o, aproveito a oportunidade para
subscrever-me.

Atenciosamente

Wl Ueken, Koo oo

Paula Nader Rodrigues

Arquiteta especialista em Conservacdo e Restauracdo de Conjuntos e
Monumentos Histéricos CECRE/UFBA.

oot £ o

Dr. Geraldo Cechella Isaia
Professor Orientador

y i "',bif';,
Escritorio-Técnico | — S&0 Miguel da Missdes
Responséavel: Candice Ballester

Candice S. Ballester
Chefe do Escrivino Teonas | - Riwles

Iphan no Rio Grassc do Sel
SIAPE 154348 )

Figura 42. Documento de autorizagéo de retirada das amostras da Ruina de Sdo Miguel Arcanjo




ANEXO - Il. Procedimento de re

I- Apdamenso principal

constituicao de traco pelo IPT/SP.

Fl

AMOSTRA
ANATITICA A

5=

PRECIPITADO

+ adicipmar S0ml de solugde da HCL{1:2)

# lavar o precipitade com solugde de NaxTOs (3% e
solagdo de HCL (3:99)

« filrar, recothende o filrado em balde de 500 ml.

FILTH

# alcipara 1000°C,
esfmar
g pezar

B

PRECIPITADO

AL
# svaporar uma aliguetr de 200 ml em bache-mama, ame
SR
# secar em estufaa 1O0PC
+ atacar o residuo com 30mL de solugdo de HCE (1:13
+ filirar, recofhendo o filtrado em beéquer

# calcimar a 1000°C,
asfrar
8 pesar

Sils

PRECIPITADO

FILTRADD

+ adicionar gotas da HNO, & levar 2 fervum

+ pedtralizar com sobagdo de WHOH (1)

+ filirar, lawar o predpitado com solugdo de MH, 0k
(20 2L}, recelbendo o flmado em bequar

FILTH

# alcipara 1000°C,
ezfriar
8 [esAT

LE

PRECIPITADO

LADD

* gjustar o volume para 300mL

+ adicionar selugdo T (1:1) até meio acide, pH<5
adicsonar 15 mL de s-:ll'Jn;.i-:n satarada de H L Ca0y
adicipnar WHLOE 218 meio basico, pH=7

decantar o precipitade am bacho-marda por 15
filtrar, recolhendo o filttado em bequer

- o W W

# fdizselver o mesdue com
Wl de  sohmde de
H50,(1:0)

« aquecer 2 30°C e diular
com solugdo de
EMnCy0, 3%

Call

FILTRADD

* acertar o pH com NHyOH

+ precipitar com solugde de (WH-EPD, (205 )
« manter am reponse de 8 a 12 horas

» flmar, descarfando o filtrado

PRECIFITADD M =0

FILTH

Figura 43. Fluxograma do método de analise quimica para argamassa utilizado pelo IPT/SP.

Fonte: BT/PCC/207 Reconstituicao de
QUARCIONI. V. A.; CINCOTTO, M. A.

LA « calcinar a 1000°C.

esfmar e pesar

Traco de Argamassas: Atualizagdo do Método IPT.
27 p. 1998.
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ANEXO - Ill. Ficha de Descri¢ao do procedimento para analise de argamassa
MORTAR ANALYSIS: DATA SHEET
Name Sample N®
Date origin of sample
Vvisual description of sample (color, texture, hardness,

inclugione, etc.):

Mortar Analysis:

Original welght of powdered sample (W1) =
Weight of filter paper (W) =

Woight of filter paper + dry finas (W3) =
Weight of dry fines (W3 - Wz) =

Welight of dry sand (Wg) =

% of sand ((Wg/Wy) x 100) =

% of fines ((Wy3 - Wz)/Wp x 100) =

2 of digsolved binder =

Observations: dissolution of binder, color of liguid:

Characterization of Sand:

Microscopic Examination % Finer than ;.;2
1.18
600
300
150
T5
53
T

Figura 44 Ficha de Descricdo do procedimento para analise de argamassa.
1988, pag.116.

EEELEE888

Fonte: TEUTONICO,
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ANEXO - IV. Mapa de localizagado das regides com jazidas de calcario Dolomitico

encontrado na Regiao Sul.

Figura 45. Mapa de localizacao das regides com jazidas de calcario Dolomitico encontrado na Regido

Sul. Fonte: http://www.scp.rs.gov.br/atlas




ANEXO - V: Diagramas de Difragcado de raios X

—— Amostra SMA-1A

100 T v T Y T T y T v T
c ¢-CaCoO, : calcita E
30 s - 8i0, quartz N il
k- AL(Si,0,)(OH), : caulinita
h- Cam(POﬁ‘)ﬂ(OH}ﬁ : hidroxilapatita T
o 2
B 60 i
=)
= |
=
8 C
g 40 |- s
0 ] 1 ] 1 1 ]
10 20 30 40 50 60 70
20
Figura 46. Diagrama de Difragéo de raios X, amostra SMA-12
—— Amostra SMA-1B
100 l T 'l T 'I T I T l Ll 'I T
- ¢ -CaCoO, : calcita ]
80 = §-Si0, : quartz -
| k- AIE[Si:()i][OHh . caulinita ]
2 L h-Ca (PO, (OH), : hidroxilapatita i
= |-CaC,0,'H,0 : wewelita ?
ng i - : -
2
£ 40 § ¢ -
20 — dt? ) -
n }\ K 2
0 I i — 1 |]|]|| II|I|Il.||l| Ik] I|H|||I|=I| | TR ||.u|||..| NEEE
10 20 30 40 50 60 70
d* - ALSi,O, (OH), (HCONH,) : dickite 20

Figura 47. Diagrama de Difragdo de raios X, amostra SMA-1B
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—— Amostra SMA-1C

100 I T l T cI T I T l L] I T
E c-CaCoO, : calcita .
s- 3510, : quartz
80 B ‘- . .. =
k - AL(Si,0,)(OH), : caulinita
- h-Ca (PO,)(OH), : hidroxilapatita ]
o 2
= 60 | .
o
= i |
= -
2 s
2 40
0 T 3 T v T v T ' T T T J
10 20 30 40 50 60 70
d* - ALSi,O, (OH), (HCONH,) : dickite 20
Figura 48. Diagrama de Difragéo de raios X, amostra SMA-1C
— Amostra SMA-2A
IOO l T 'l T 'I T l T l Ll 'I T
C- CaCO_‘ . calcita
20 N a-CaCoO, : aragonita _
e s-8i0, : quartz
f-MgSiO, : forsterita
60 | - CaMg(CO,), : dolomita ? -

Intensidade

10 20 30 40 50 60 70

d* - A1Si,0, (OH), (HCONH,) : dickite 20

Figura 49. Diagrama de Difragédo de raios X, amostra SMA-2A




Intensidade

100

80

(=]
=]

N
o

w* - CaC104-H10 . wewelita

— Amostra SMA-2B

T ' T g T r T ' T ¥ T 7
¢-CaCoO, : calcita .
s-Si0, : quartz _
f-MgSiO, : forsterita
n-KNO, : nitrato de potassio A

§ | - CaMg(CO,), : dolomita ? =
c
s f
I
wE b
| 1
I d I Y
10 20

20

Figura 50. Diagrama de Difragédo de raios X, amostra SMA-2B

Intensidade

100

80

60

—— Amostra SMA-2C

T T T T T T T T T T T
c-CaCoO, : calcita

a-CaCo,: aragonita

s-8i0, : quartz

f- Mg SiO, : forsterita :
k- AL(SL,O)(OH), : caulinita
s | - CaMg(CO,), : dolomita

| - CaMgSi O, : diopside g

20

Figura 51. Diagrama de Difragéo de raios X, amostra SMA-2C
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ANEXO - VI. Figuras que mostram a analise granulométrica e graficos, conjunto 1.

Amostra SMA-1A

Peneiras Retida Acumulada
1,2 0,00% 0,00%
0,6 4,53% 4,53%
0,3 28,56% 33,08%

0,15 29,90% 62,99%
0,075 14,93% 77,92%
<0,075 | 22,08% | 100,00%
Total 100

DM: x mm
MF: 1,01

Material (%)

100

80

70

50

40

20

Amostra SMA-1A

90
60

30

100,00

100,0 :
95,5 B cido .
I quc passa 1

66,9 T

1,2 0.6 0.3 0,15 0,075

=0,075

Peneiras (mm)

Figura 52. Diagramas de Distribuicdo Granulométrica, amostra SMA-1A

Amostra SMA-1B

Peneiras Retida Acumulada
1,2 0,00% 0,00%
0,6 3,99% 3,99%
0,3 34,80% 38,80%
0,15 28,43% 67,23%

0,075 13,21% 80,44%
<0,075 | 19,56% | 100,00%

Total 100

DM: x mm

MF: 1,10

Material (%)

100
90

80

60

50
40
30

20

Amostra SMA-1B

70

10

100,0

100,00 .
96.0 B ccido -
B que passa 1

19.6 19.6

1,2 0,6 03 0,15 0,075

<0,075
Peneiras (mm)

Figura 53. Diagramas de Distribuicdo Granulométrica, amostra SMA-1B

Amostra SMA-1C

Peneiras Retida Acumulada
1,2 0,00% 0,00%
0,6 7,81% 7,81%
0,3 33,02% 40,82%

0,15 25,09% 65,91%
0,075 15,89% 81,80%
<0,075 | 18,20% | 100,00%

Total 100

DM: x mm

MF: 1,15

Material (%)

100 |
90
80

70

60

50
40

30

20

Amostra SMA-1C

10

10,0

24

100,0 ;
- retido .
92,2 B que passa 1

1,2 0.6 0.3 0,15 0,075 =<0,075

Peneiras (mm)

Figura 54. Diagramas de Distribuicdo Granulométrica, amostra SMA-1C
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ANEXO - VII. Figuras que mostram a analise granulométrica e graficos, conjunto 2.

Amostra SMA-2A

Peneiras Retida Acumulada
1,2 0,8 0,8
0,6 20 20,8
0,3 36,1 56,9
0,15 20,8 77,7
0,075 10,3 88
<0,075 12 100
Total 100 2442
DM: 1,2 mm
MF: 1,56

Material (%)

100

90 I
80 I
70 I
60 I
50 I
40 I
30 I

20

Amostra SMA-2A

10

100,00

1.2

204

0

b 03

B rctido
- que passa

loal20 120

0,15 0,075

Peneiras (mm)

<0,075

Figura 55. Diagramas de Distribuicdo Granulométrica, amostra SMA-2A

Amostra SMA-2B

Peneiras Retida Acumulada
1,2 1,68% 1,68%
0,6 26,38% 28,06%
0,3 34,33% 62,40%

0,15 18,01% 80,40%
0,075 8,40% 88,80%
<0,075 | 11,20% | 100,00%

Total 100

DM: x mm

MF: 1,73

Material (%)

Amostra SMA-2B

100
90 -
80 —
|
o |
40 -

30 |

20

50

10 |

100,0

98,3

B cido
- que passa

719

0.6

376
34,3

18,0196

0.3 0,15 0,075

Peneiras (mm)

<0,075

Figura 56. Diagramas de Distribuicdo Granulométrica, amostra SMA-2B

Amostra SMA-2C

Peneiras Retida Acumulada
1,2 2,90% 2,90%
0,6 31,81% 34,71%
0,3 31,67% 66,38%

0,15 16,64% 83,02%
0,075 8,08% 91,10%
<0,075 8,90% 100,00%

Total 100

DM: x mm

MF: 1,87

Material (%)

100 -

60

Amostra SMA-2C

90

100,60

0.6

- retido
B o passa

16,617.0
81 89 5.9
0.3 015

0,075 <0,075

Peneiras (mm)

Figura 57. Diagramas de Distribuicdo Granulométrica, amostra SMA-2C
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Amostra SMA-2D

100 Ll 98.7 B ctido e

Amostra SMA-2D o i B que passa ]
Peneiras Retida Acumulada e 75,1 ]
1,2 1,27% 1,27% 70 :
06 |2361% | 24,89% S ol ]
03 |3744% | 62,32% £ sof i
015 | 18,54% | 80,87% g o e ;
0,075 | 9,46% | 90,32% . .
<0,075 | 9,68% | 100,00% o 1
Total 100 20 Lo e
DM: x mm 0 9so7 o7 ]
MF: 1,69 ol ‘

24 1,2 0.6 03 0,15 0,075 <0,075

Peneiras (mm)

Figura 58. Diagramas de Distribuicdo Granulométrica, amostra SMA-2D

ANEXO - VIII. Sequéncia de preparagao das amostras.

1° Observagédo Visual e | 2°Fragmentagdo da amostra 3° Maceragédo da amostra para
descrigao. demais técnicas de
caracterizagao.

Figura 59. Sequéncia de preparagéo das amostras para ser utilizadas com as técnicas de IFTR-IR,
DRX, TG e DTG.
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ANEXO - IX. Fichas descritivas para a coleta das amostras, utilizadas na pesquisas.

Ficha n®

Ficha de Registro Amostras coletadas

Pesquisa: Caracterizacdo das argamassas da Ruina de Sao Miguel Arcanjo.

Data:

Hora:
Condicdes Ambientais: Sol [ ] Chuva [] Nublado [] Vento []
Temperatura Dia: Peso:

| Tipo Construcdo: Igreja - Ruina

Arcanjo

Nome: Sdo Miguel

Data Construcédo: 1687 aprox.

Amostra: Argamassa

Funcdo: Revestimento D

Assentamento ||

Localizacéo: Parede D

Coluna D

Partes: Frontispicio (pértico) [] Atrio []
Abside Lateral Esquerda [ ] Coro [] Batistério[ ] Sacristia[ ] Cemitério [ ]

Nave [] Abside Lateral Direita ]

Coordenada de Retirada: x:

y:

Posicdo Solar: Norte D

Sul O

Leste |:|

Oeste D

Estado Conservacdo: Bom D

Ruim EI

Péssimo O

Tipos Danos:

Retirada:

Fotografia Local da

Fotografar Amostra:

Condicdes da Amostra. Aspecto (in loco):

Textura

Cor

Granulometria

Distrib.

Poros

Presenca
Fibras

Estratigrafia

Imagem do Lado: Frente da Folha, especifico para descrigdo textual da amostra

Figura 60. Imagem da Ficha construida para esta pesquisa de campo. Frente
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Croqui de Planta:

i
|

Croqui da Amostra:

Imagem do Lado especifico para croquis da retirada da amostra

Figura 61. Imagem da Ficha construida para esta pesquisa de campo. Verso




