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Resumo

Nesta dissertacéo foi feita uma avaliacdo da influéncia do mineral precursor no uso da

bactéria Bacillus cohnii para reparacgéo de fissuras no betéo.

Foram preparadas véarias amassaduras de betdo onde foram introduzidas bactérias da
espécie Bacillus cohnii e combinadas com dois tipos diferentes de minerais
precursores. Pretendeu-se avaliar qual o mineral precursor mais eficaz na formacéo de

carbonato de céalcio quando combinado com esta bactéria.

Através dos ensaios realizados fez-se um acompanhamento da evolucéo das fissuras
nos betdes ao longo do tempo os quais mostram que € possivel colmatar em parte as
fissuras e que o silicato de célcio foi o meio precursor mais eficiente.

Palavras-Chave : Betdo auto-reparador, bactéria, durabilidade, carbonato de célcio.



Abstract

Influence of the mineral precursor in the use of a bacterium to heal concrete cracks

In the present study the influence of the mineral precursor in the use of the bacterium

Bacillus cohnii was evaluated in the healing of concrete cracks.

Several concrete mixings were prepared and bacteria of the species Bacillus cohnii
were introduced combined with two different types of precursor minerals. The aim was
to determine the most effective precursor mineral in the formation of calcium

carbonated when combined with the bacterium.

The evolution of concrete cracks was monitored over time, and the performed trials
showed that it is possible to partially heal cracks and that calcium silicate showed the

best results, being the most effective precursor mineral.

Keywords : self-healing concrete, bacterium, durableness, calcium carbonate.



Abreviaturas / Nomenclaturas

BASE - Bet&o base

BA - Betdo com acetato de célcio na dgua da amassadura

BBAL - Betdo com acetato de calcio e bactérias em diferentes argilas expandidas
BBA2 - Betdo com acetato de calcio e bactérias nas mesmas nas argilas expandidas
BS - Betdo com silicato de céalcio na agua da amassadura

BBS1 - Betdo com silicato de calcio e bactérias em diferentes argilas expandidas
BBS2 - Betdo com silicato de calcio e bactérias nas mesmas argilas expandidas
DRX - Difracdo de Raios-X

NMP - Ensaio do nimero mais provavel

SEM/EDS - Microscépio eletrénico de varrimento com Espectroscopia dispersiva de

Raios-X

Nomenclatura quimica:

Al - Aluminio

C - Carbono

Ca - Calcio

CaCO; - Carbonato de calcio

CacCl, - Cloreto de Calcio

C-S-H - Silicatos de Calcio

KCI - Cloreto de Potassio

CoCl,.6H,0 - Cloreto de Cobalto
CuCl,.2H,0 - Cloreto de Cobre Dihidratado
EDTA - Na,.2H,0 - Acido etilenodiamino-tetracético, dissodico di-hidratado

Fe - Ferro



FeS0,4.7H,O - Sulfato Ferroso Heptahidratado
HsBO;s - Acido Bérico

KH,PO,7 - Fosfato de Potassio

MgCl,.6H,0 - Cloreto de Magnésio

MnCl,.4H,0 - Cloreto de Manganés Tetrahidratado
MnSQO,.2H,0 - Sulfato de Manganés

NaHCO; - Bicarbonato de Sadio

NaMo0,.2H,0 - Molibdato de Sédio Dihidratado
Na,CO; - Carbonato de Sodio

NH,CI - Cloreto de amonio

NiCl,.6H,0 - Cloreto de Niguel Hexahidratado
O - Oxigénio

Si - Silicio

ZnCl, - Cloreto de Zinco



indice

RESUIMIO ...ttt b et st sttt e e bt e be e s bt e satesabesabeeabe e bt e nbeesaeesaeesaseenteas I
Y 011 1 = ! SOOI I
Abreviaturas / NOMENCIALUIAS ........coveririerieieieeeeseste ettt sttt sbe e b e 1
TUOICE .ottt ettt ettt s et enaens Vv
INQICE @ FIQUIAS ..ottt sttt ss s sanes Vv
INCICE 08 TADEIAS ......voeveeecee ettt ss s nessanenns il
A 1 1 70T [V Tox= To TR 1
2 @ | o] 1= 1110 T TSRS 2
3 ANTECERUEBILES ..ottt ettt st b ettt b s bt s be b e st et et et e e eneereas 2
4 MELOAOS € MALEIIAIS ......eveueeeieeieieeiieiese ettt se et s te st e ste s e e e e eneesens 14
R V= 1= = 1 TSP 14
N Y/ 1= (o To [0 TSRS 19
5 Resultados obtidos € Sua @NAlISE ........ccceeerieieieieieeeeee s 50
5.1 RESIStENCIA & COMPIESSAD ......ecveeierieteetecteeeesteeeeste e e resteereesbe s e esessesrsesesseensees 50
5.2 MICroSCOPIO ESLEIE0O ZOOM ......ovieiiiieieeiece ettt sttt st ae et e s beeaaenas 51
5.3  Microscépio eletronico de varrimento com Espectroscopia dispersiva de
RAIOS-X (SEM/EDS) ......cciieiiieienieiesieesieesie et ettt s et saese s sesaesessesessenasseneesenes 68
5.4  Difrag8o de RaioS-X (DRX) ....cccererieiieiririinisiesiesieseesieee e e seesieste e e neenesnessens 90
5.5 Ensaio do NUumero Mais Provavel (NMP) ........ccccocuevieieieienieeceseieeeeeeeeee 103
B CONCIUSDES ...ttt sttt b e sb e sttt nae 107
A = 1101 [0 o | = T SO 109
8 AANEXOS ettt ettt b e e bt she e et e e be e nbe e e bt e saeeeare e 113
INCICE U8 ANEXOS .....ovoeeceeeee ettt s s s e snas s snensnaenes 113

indice de Figuras

Figura 1 - Curva granuIOMELIiCaL ........cccceeueeeiiiieeiecieceeste ettt e et be e s beereennens 15
Figura 2- Curva granulométrica (Marting, 2015).........ccccvevieieieeieeeeeeseeeeie e 18
Figura 3 - Bactéria B. cohnii no meio de crescimento na placa de Petri. ...........ccc......... 19
Figura 4 - M4quina de peneiragdo com 0s peneiros utilizados.........cc.ccecvvererereeeeenenne. 20
Figura 5 - Provete de argila expandida na estufa. ...........ccccovereninieenenieereeeereeeee 21
Figura 6 - Amostra de areia no dessecador de Vidro.........cccoceeveveveeeenieeeneseeceseeeeiene 21
Figura 7 - Imagem do SEM/EDS da bactéria B. cohnii. ........ccceovevveirinieniineneeeeee, 22
Figura 8 - Imagem do SEM/EDS da bactéria B. cohnii, com dimensges. ...........ccc.c...... 22

Vv



Figura 9 - Imagem do SEM/EDS dos esporos bacterianos do B. cohnii.......................... 23
Figura 10 - Imagem do SEM/EDS dos esporos bacterianos do B. cohnii, com

IMENSOES. ..ttt b e st st sa et e et e st e bt ebe st e st e st et et e e eneeneeee 23
Figura 11 - Aparelho de medicéo do pH na solug&o do agar Nutritivo. ............ccceceeenenee. 24
Figura 12 - Solug&o com 500 Ml COM QQAT. ..c.cccerueririiriiniiieieieeeeee s 24
Figura 13 - Recipiente com NaHCO; e agua destilada. ........ccccveeevvevivieeeveneeeceeeen, 25
Figura 14 - Recipiente com Na,CO3 anidro com agua destilada. .........cccceceveerrereeuennee 25
Figura 15 - Pesagem do reagente EDTA- Na,.2H,0 na balanca da marca OHAUS
ANAIYLICAL PIUS. ..ottt st 26
Figura 16 - Diluicdo do EDTA- Na,.2H,O na agua destilada e os restantes reagentes
PESAUODS. ...ttt ettt ettt h bbb e e et a e h e h b bbbt et neeneens 26
Figura 17 - Medicdo do pH da SolUGEO fiNal..........ccceeviririiiiiceeeeee 27
Figura 18 - Fracos com as soluc¢des do meio de esporulacédo e SL12-B............c........... 28
Figura 19 - Bactéria B. cohnii a ser riscada na placa de Petri. .........ccccocevvennenecnieenen. 28
Figura 20 - Bactéria crescida na placa de Petri........ccccveveneineninenseeeeeeeeeee 29
Figura 21 - Introducéo da bactéria no meio alcalino liquido. ..........ccccvveveveneneneneinnne. 29
Figura 22 - Introducdo do meio alcalino liquido com bactéria no meio de esporulagao.
..................................................................................................................................................... 29
Figura 23 - Introducéo do meio de esporulagdo numa lamina de contagem.................. 30
Figura 24 - Diluicao do acetato de CAICIO €M AQUA. .........ccceeirieirieninierieeeeeeee e 31
Figura 25 - Impregnacao do acetato de calcio na argila expandida. ..........ccccccvevveuenenne. 31
Figura 26 - Acetato de calcio embebido na argila expandida. ...........cccccevverevenecneennn 32
Figura 27 - Diluicao do Silicato de CAICIO. ........ccceerieirieirieirieeereeee e 32
Figura 28 - Silicato de calcio ao ser embebido na argila expandida. ............ccccccevvveuennen. 32
Figura 29 - Silicato de célcio embebido na argila expandida. ............cccecerrerreneereennn. 33
Figura 30 - Argila expandida com silicato de CAICIO. ..........coceeuveirenineninenreeeeeeee 33
Figura 31 - Argila expandida com acetato de CAlCIO. ........cccccveeeveeeeiecieeeeceee e, 33
Figura 32 - Provetes BASEH na cura hUmida. ..........ccccooivievieicicieieecececeseeeeeee 35
Figura 33 - Enchimento do molde seguido de 25 pancadas. .........cccccevvveeeriereesesenceennnns 35
Figura 34 - MediCA0 dO @baiXamMENTO.........cccueieiriieiresiesierie et 36
Figura 35 - Compactacdo manual dO ProVELE..........cceveieecerereeeeeeeere e 36
Figura 36 - Provetes envolvidos em pelicula aderente. .........ccccocveeveveeieeeececeececeeeen, 36
Figura 37 - Desmolde dOS PrOVELES. .....c.cceeviiciieieeceete ettt et beereene s 37
Figura 38 - Corte dos cubos apds fiSSUraCa0. ........ccceverrereerieieieieieeee e 37
Figura 39 - Maquina de ensaio a resisténcia & COMPreSSaO0. .......cccvevveveeeerieireeciesreeeenens 38
Figura 40 - Microscopio trinocular estéreo zoom, marca Olympus. ........ccccceeeecevieereennen, 40
Figura 41 - Microscopio trinocular estéreo zoom, marca Leica. .......c..cccovvvevrevreeeeeneenenne. 41
Figura 42 - Microscopio eletrénico de varrimento com espectroscopia dispersiva de
REIOS-X. ittt a bt bbbttt a bt h e b bbbt ettt aeenes 42
Figura 43 - MetaliZaAdOr . ........ccviiiieieeeeeecee ettt e te e e ba e s aa e s raesaaeeteeraens 42
Figura 44 - Amostras apos metalizadas no SEM/EDS..............ccooooiriiniecenineeeeeeee 43
Figura 45 - Amostra de betdo preparada para a difracdo de RaioS-X........cccceeevivrvennnne 44
Figura 46 - Maquina de difraCao de RAIOS-X. .....cccccvvireririerieieieeeieese e 45
Figura 47 - Moinho de bolas planetario. ..........ccceceeirerenineneee e 46
Figura 48 - AImofariz com DBetdo €m PO.......cccueiiieieiciceee e 46



Figura 49 - Tubo Falcon com Detio BASE...........coi et 48

Figura 50 - Tubos Falcon para cada amostra N0 agitador...........cccecevererenenenieneeenene. 48
Figura 51 - Distribuicdo das solucdes pelas placas de Petri........cccccevveeeveieeceveeiennn, 49
Figura 52 - Espalhar a solug@o na placa de Petri. ........cceeceveeeeeeceeieseeeeeceee e 49
Figura 53 - Gréfico de resisténcia a compressao dos provete, valores médios............. 50
Figura 54 - Quadro da inspecdao visual do betdo BASE dos 7 aos 94 dias. ........c.......... 54
Figura 55 - Quadro da inspecao visual do betdo BA dos 7 aos 94 dias.........ccccceveuvennen. 55
Figura 56 - Quadro da inspecéo visual do betéo BS dos 7 aos 94 dias..........ccccceeuenenee. 56
Figura 57 - Quadro da inspecao visual do betdo BBA1 dos 7 aos 94 dias..........ccc........ 57
Figura 58 - Quadro da inspecdao visual do betdo BBS1 dos 7 aos 94 dias..................... 58
Figura 59 - Quadro da inspecéo visual do betdo BBA2 dos 7 aos 94 dias..................... 59
Figura 60 - Quadro do microscopio estéreo zoom do BBS2.........cccccvvveeevieneecesieenenn, 60
Figura 61 - Quadro da inspecao visual do betdo BASE aos 7 dias e aos 94 dias,

oL a o] = Tox= To I 0 GOSN 61
Figura 62 - Quadro da inspecéo visual do betdo BA aos 7 dias e aos 94 dias,

oL aT o] = Tox= Lo I L PSSR SRRSRRR 62
Figura 63 - Quadro da inspecéo visual do betdo BS aos 7 dias e aos 94 dias,
AMPLIBGEO 45X ..cnviuieuieiieiieiiet ettt ettt b e bttt a bt bbbttt ens 63
Figura 64 - Quadro da inspecéo visual do betdo BBA1 aos 7 dias e aos 94 dias,
AMPLIBGEOD 45X ..nviuieuieiieiirieet sttt sttt b et b e bttt a bt bbbttt aeens 64
Figura 65 - Quadro da inspecao visual do betdo BBS1 aos 7 dias aos 94 dias,
AMPLIBGEO 45X ..cnviuieuieieeiiriiet sttt ettt b et b e bttt a bt bbbttt ens 65
Figura 66 - Quadro da inspecéo visual do betdo BBA2 aos 7 dias e aos 94 dias,
AMPLIBGEOD 45X ..cuviuieiieiieiirieet sttt ettt ettt b et b b et e et h e bbbttt ens 66
Figura 67 - Quadro da inspecéo visual do betdo BBS2 aos 7 dias e aos 94 dias,
AMPLIBGEOD 45X ..cuviuieiieiieiirieet sttt ettt ettt b et b b et e et h e bbbttt ens 67
Figura 68- SEM/EDS do betdo BASE a0s 30 di@s.........cccccevieeeevienieeieceeeeesreeee e 68
Figura 69 - SEM do betio BASE NA MALIZ.......ccooiiieiieieeiececeee ettt e 69
Figura 70 - SEM do BA na matriz a0S 56 di@S.........cccecereeeieriereenieseeeenieeeeieseeeeseseeenens 70
Figura 71 - SEM dO BA NA fISSUAL ...cceeiviieieiicieceeteeeete ettt ettt ae st ereenne s 71
Figura 72 - SEM/EDS d0 BA NA fISSUIAL ....ccouiiiieieiiceeececece ettt st 72
Figura 73 - SEM do BS na matriz a0S 45 di@S.......cccceverereieririeieseeeenie e seesee st seeeaens 73
Figura 74 - SEM/EDS do BS na fissura aos 30 dias. .......ccccocveeeveeeeieiieeeciecreece e 73
Figura 75 - SEM/EDS do BBAL nos gaos de argila aos 30 dias. .........cccceevveveecerreereennene 74
Figura 76 - SEM do BBAL NA MALFIZ. ...cc.eceeiieeeieiieeece e e et e et sneenne s 75
Figura 77 - EDS d0 BBAL NA MALMZ.....ccoceeiiciecieieeeee ettt ste et srnene s 76
Figura 78 - SEM d0 BBAL NA fISSUIAL ..c.eeeeiiiieieieeeee ettt 77
Figura 79 - SEM/EDS d0 BBAL NaA fISSUIA. ....ceeeeviieieieseeeseceee sttt 78
Figura 80 - do BBS1 nas argilas expandidas aos 45 dias. .......cccceveeeereeieneneeneneeeene 79
Figura 81 - SEM/EDS do BBS1 nas argilas expandidas aos 94 dias. ...........cceccevvvrvennen. 79
Figura 82 - SEM d0o BBS1 NA MALFIZ. ....c.cceeviiiiieieieeeeie ettt 80
Figura 83 - SEM/EDS do BBS1 Na fiSSUIA. ...cceeeieiiiiceeceeciecte et sre e 82
Figura 84 - SEM/EDS d0 BBS1 Na fISSUIA .....ccccceeviieieiecieeiese et 83
Figura 85 - SEM/EDS d0 BBA2 Na fISSUIA. .....ccceeviieieiesieeiese et 84
Figura 86 - SEM/EDS do BBS2 nas argilas expandidas aos 94 dias. .........c.cceccevvreennn. 85

Vi



Figura 87 - SEM do BBS2 Na MALFIZ. ......cceeiiiiieieiiceeeseciese ettt 86

Figura 88 - SEM d0 BBS2 Na& fISSUIAL ...c..coveieiiieiieieriestes ettt 87
Figura 89 - SEM/EDS d0o BBS2 Na fiSSUIa. ......cceeiuieieiececee et 88
Figura 90 - Percentagem de Calcite para os diferentes betdes analisados através do
DIRX ettt bbb bbbt b Rt h R bt b et bt b et bbbt bt ne et 94
Figura 91 - Percentagem de Aragonite para os diferentes betdes analisados através do
DIRX ettt bbb bbbt b Rt h R bt b et bt b et bbbt bt ne et 94
Figura 92 - Percentagem de Vaterite para os diferentes betdes analisados através do
DIRX ettt bbb bbbt b Rt h R bt b et bt b et bbbt bt ne et 95
Figura 93 - DRX do betdo BASE aos 14, 30 € 56 di@s. ......cccccceevvereevierieienieieeesieeveenens 96
Figura 94 - DRX do BA a0S 14, 30 € 56 di@S. .....cccceeeeeierieeierereee et 97
Figura 95 - DRX do BS a0S 14, 30 € 56 di@. ....cccceoveieriereeeeeceeeseetee e 98
Figura 96 - DRX do BBAL a0s 14,30 € 56 di@S. .......ccccerveeierierieiesieeeesieeeere e eveene 99
Figura 97 - DRX do BBS1 a0s 14, 30 € 56 di@S. ......cceccvveeriererieniieiereseeiese e 100
Figura 98 - DRX do BBA2 a0s 14, 30 € 56 dia@. .....cccccevereerierieieriieeese e 101
Figura 99 - DRX do BBS2 a0s 14, 30 € 56 di@S. ........ccceeuvevierreeeeriiceeseseeiesie e 102
Figura 100 - Placas de Petri com SM, 107, 1072, 10, 10™. .....co.oovevveeeeeeeee e, 103
Figura 101 - Placa de Petri com BBS1 em diluicdo de 10" aos 14 dias. ...................... 103
Figura 102 - Placa de Petri com BBS2 em solu¢do mée aos 14 dias. ........cccceeverveennene 104
Figura 103 - Placa de Petri com BBA1 em diluicdo de 10 aos 36 dias. ...................... 104
Figura 104 - Placa de Petri com BBS2 em solugdo mée aos 36 dias. ........ccccecveveeennene 104
Figura 105 - Placa de Petri com BBA2 em diluicdo de 10 aos 36 dias. ..................... 105

indice de Tabelas

Tabela 1 - Caracteristicas QUIMICAS. ......cceevecieieiiceceecteeee sttt st 14
Tabela 2 - CaracteristiCas MECANICAS. .......coeirririeireeie et 14
Tabela 3 - CaracteristiCas fiSICAS. ..o 15
Tabela 4 - Caracteristicas quimicas, mecénicas e fisicas da argila expandida.............. 15
Tabela 5 - Caracteristicas quimicas, mecénicas e fisicas da areia fina.............ccc.......... 17
Tabela 6 - Reagentes e quantidades do agar NULItIVO. .........ccccceveeeerincenceereeeeeseeeee, 23
Tabela 7 - Reagentes e quantidade para 0 MEIO. .......cceeeeveieecieneceere e 24
Tabela 8 - Reagentes e quantidades da SOIUGAO. .........cccceevereecereceereseeeee e 26
Tabela 9 - Reagentes e quantidades do MEI0.........cceveeeeieiiecececeee e 27
Tabela 10 - Concentracdes dos eSporos bacterianos. .........ccecevvereeeeirereniereneree e 30
Tabela 11 - Composicao do betdo (Marting, 2015).......cccccovvvievenireerereeeese e 34
Tabela 12 - Quantidades para cada amassSadura. ...........ccccceeueeeenieeeerieseeseeceeeesre e 35
Tabela 13 - CondigBes para realizar o ensaio de resisténcia a compressao. ................ 38
Tabela 14 - CondigBes para realizar a inspec¢ao visual (Microscopio trinocular estéreo).
..................................................................................................................................................... 40
Tabela 15 - CondicOes para realizar 0 SEM/EDS. ..........cccovvievevieieeseeeereeeee e 43
Tabela 16 - Condicbes para realizar o ensaio de difracdo de Raios-X. .......cccceecvvveuennee. 45
Tabela 17 - Condicfes para realizar 0 ensaio NMP. ........ccccooeiiiinieneneeeeeeeseeeee 47
Tabela 18 - Meio MRD (Marting, 2015)......ccccieieririeierieeieseseeete e se et 47



Tabela 19 - Preparacao para o ensaio NMP para cada amostra. .........ccccceceeveevrerveennenne. 48

Tabela 20 - Resultados da difracdo Raios-X do betdo BASE. .........ccccvveevevveceerereeeee, 90
Tabela 21 - Resultados da difracdo Raios-X do BA. .......ccooeeveeenieeeeceeeeeeeee e 91
Tabela 22 - Resultados da difracdo Raios-X do BS. .......cccccoveeevieeereseeeeeeeeeeeeee, 91
Tabela 23 - Resultados da difracdo Raios-X do BBAL. .......ccccccceiririnenenenieceeeeee 92
Tabela 24 - Resultados da difracdo Raios-X do BBSL1. ........cccccoeveveviveececeeeeeceeee, 92
Tabela 25 - Resultados da difracdo Raios-X do BBA2. ..o, 93
Tabela 26 - Resultados da difracdo Raios-X do BBS2. .........cccccevivinenencnicceeeeee 93
Tabela 27 - Resultados do NMP aos 14 dias € a0s 36 dias.........cccccevevevenenienieneeenenne. 105



1 Introducéo

O betdo é o material mais utilizado na construgéo civil em todo o mundo, é formado
por uma mistura de cimento, 4gua, agregados grossos e finos e, por vezes, adjuvantes
e adicdes (Costa, 2002).

A utilizacdo do betdo em estruturas tem algumas vantagens e desvantagens, como
vantagem é um material barato, forte e de facil colocagdo, como desvantagem este
material é prejudicial para o meio ambiente, devido & energia consumida para a sua
producdo e transporte dos seus constituintes (por exemplo cimento e agregados) e,
por consequéncia, a libertagdo para a atmosfera de dioxido de carbono (Jonkers et al.,
2010).

O excessivo numero de construcdes per capita ja existentes leva, cada vez mais, a
uma maior necessidade de reabilitar esses edificios. Para maximizar o seu
aproveitamento € indispensavel encontrar solu¢des que facilitem a reabilitacdo deste
tipo de estruturas e essa é uma das razbes que levou ao desenvolvimento desta

dissertagéo.

7

O aparecimento de microfissuras em estruturas de betdo é usual, e estas podem
ocorrer devido a varios fatores, tais como carregamentos externos, deformacdes
impostas por gradientes de temperatura, encolhimento devido ao tempo e
assentamentos, retragcdo plastica e reagfes expansivas devido a ataques de sulfatos,
corroséo e reacgdo alcalina-silica. Essas microfissuras podem diminuir a durabilidade e,
consequentemente, a vida (til da estrutura de betdo, pois facilitam a entrada e
transporte de liquidos e gases que podem conter substancias prejudiciais para o
mesmo (Tittelboom et al., 2010).

E fundamental reparar estas microfissuras. Essa reparacéo pode ser feita pelo método
tradicional que consiste na impregnacao da microfissura com pasta de cimento, base
epoxi ou enchimentos sintéticos mas, nas mais pequenas e profundas, este método

podera néo ser eficaz (Jonkers et al., 2010).

Nesta dissertagdo pretende-se estudar um método néo tradicional de reparagéo de
microfissuras em estruturas de betdo, que consiste na incorporacdo de esporos no

betdo, de maneira a que os mesmos tenham condicbes para conseguirem formar



carbonato de calcio. Uma das bactérias mais utilizada é do género Bacillus, pelas suas

capacidades de se adaptar a meios agressivos (Jonkers et al., 2010).

Os betdes com capacidade de autorreparacdo podem ser uma solucdo util para o
futuro. Mas € necessério estuda-los e criar uma maneira acessivel de os aplicar em

obra.

2 Objetivos

Esta dissertacdo tem como objetivos principal estudar a influéncia de diferentes meios
precursores quando aplicados em betdes em conjunto com a bactéria Bacillus cohnii,
avaliando quais os que produzem maiores quantidades de CaCO3; nas microfissuras e

consequentemente conseguirem colmatar as mesmas.

3 Antecedentes

Na bibliografia consultada foram varios os artigos cientificos encontrados que falavam
sobre betdes auto-reparadores e que utilizavam a bactéria do género Bacillus, mas
qgue diferiam na sua espécie, nomeadamente Bacillus sphaericus, Bacillus cohnii,

Bacillus pseudofirmus, Bacillus pasteurii e Bacillus subtilis.

Os métodos e os resultados variaram de artigo para artigo, mas o objetivo final de
todos foi a precipitac@o de cristais de carbonato de célcio no interior das microfissuras
do betdo e respectiva colmatacdo da mesma. Na pesquisa foram avaliadas as
bactérias utilizadas e meios precursores, assim como a metodologia adoptada. Os

principais trabalhos sdo descritos a seguir.

Em 2007, relativamente as bactérias B. cohnii, B. halodurans, B. pseudofirmus e
Sporosarcina pasteurii (Jonkers, 2007), sdo estudadas as suas capacidades de selar
fissuras, usando a peptona e citrato de s6dio como minerais precursores, e estas
bactérias séo introduzidas na forma de esporos nas amostras. As bactérias tém como
caracteristicas serem aerdbias. Para os ensaios da resisténcia a compressado e a
tracdo sdo feitos a provetes com bactéria, sem bactéria e com aspartato de sédio,
glutamato de sddio, poliacrilato de sodio, gluconato de sédio, acido citrato de sédio e
acido ascorbico de sodio, e 0os ensaios sdo feitos a trés provetes de cada tipo. Para a

monotorizacdo da existéncia de cristais, os provetes foram curados 24h a temperatura



ambiente, 10 dias em &gua da torneira a temperatura ambiente e posteriormente,
foram partidos em pedacos pequenos, mas o método utilizado para introduzir os
esporos bacterianos ndo € descrito com clareza. Como resultados foram encontrados
cristais de carbonato de calcio quando se utilizou a bactéria B. pseudofirmus em
amostras de cimento e nas amostras sem bactéria ndo foram encontrados cristais.
N&o se verificou perda da resisténcia a compresséao, nem a tracdo aos 28 dias com a
introducdo da bactéria Sporosarcina pasteurii em amostras de betdo em comparacao
com amostras sem bactéria. Mas dos quatro tipos de bactérias referidas no artigo,
apenas sao revelados os resultados de duas das bactérias e sdo usadas em diferentes
contextos, pois a bactéria Sporosarcina pasteurii apenas é utilizada para ensaios de
resisténcia a forcas e a bactéria B. pseudofirmus apenas € utilizada para se verificar
se existe, ou ndo, producdo de cristais. Através da aplicacdo de diferentes bactérias
em estudos diferentes, ndo se pode concluir qual delas é a melhor bactéria para a

finalidade proposta, que é selar as fissuras do betéo.

Em 2008, as bactérias B. cohnii, B. halodurans e B. pseudofirmus (Jonkers, 2008) sao
usadas para preencher fissuras na pasta de cimento, introduzidas na forma de
esporos bacterianos e 0 meio precursor usado nas trés bactérias € o lactato de calcio.
Os ensaios de resisténcia sao feitos a provetes com bactérias, sem bactérias e apenas
com o mineral precursor. Para a resisténcia a compressao, 0s ensaios sao feitos aos
3, 7 e 28 dias e para os ensaios a tracdo os ensaios sdo feitos aos 28 dias para
provetes com bactérias, sem bactérias e com onze minerais precursores diferentes
mas o0s agregados foram excluidos dos provetes. Para a monotorizagdo do
aparecimento, ou nao, dos cristais, 0s provetes sao mantidos nos moldes durante sete
dias e, apds esse tempo, 0s provetes sdo cortados e metidos em agua durante dez
dias, a bactéria e 0s minerais sao misturados na pasta de cimento. Os resultados dos
ensaios da resisténcia a compressdo revelam que existe uma diminuicdo da
resisténcia com a introducdo da bactéria, quando se utiliza B. pseudofirmus e nos
ensaios de resisténcia a tracdo também existe uma diminuicdo dos valores em

comparagdo com o provete de controlo, quando ha utilizagdo de minerais orgénicos.

O estudo, acima citado, revela resultados positivos ao introduzir a bactéria com o
mineral precursor, pois existe aparecimento de cristais de carbonato de calcio quando
se usa a bactéria B. cohnii, mas nao revela os resultados para as trés bactérias. Como
aconteceu no artigo de 2007 de Jonkers, no artigo de 2008 o autor volta a nédo
esclarecer com clareza os resultados obtidos pois séo testadas trés bactérias mas

apenas sao revelados os resultados de duas bactérias para testes diferentes. Nos
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ensaios de resisténcia os resultados sdo sobre a bactéria B. pseudofirmus e para a
monotorizagdo do aparecimento, ou ndo, dos cristais de carbonato de célcio, os
resultados revelados sé@o sobre a bactéria B. cohnii, e a bactéria B. halodurans cai no

esquecimento em termos de resultados apresentados.

Com a analise deste dois artigos de Jonkers, acima mencionados, pode concluir-se
gue apenas o mineral precursor nao faz aparecer os cristais de carbonato de calcio no
betdo mas, ao adicionar-se a bactéria, esses surgem com maior facilidade, pois é
necessario existir uma fonte de calcio para iniciar a atividade da bactéria, e assim, dar
origem a cristais de carbonato de célcio. E nos artigos de autoria de Jonkers que esta
investigacdo mais se apoia, pois todos os meios de cultura utilizados e até a escolha
da bactéria tém como referéncia esse artigos, devido aos resultados positivos que este
autor obteve nas suas investigagbes. A facilidade em desenvolver estes meios de
cultura aliada aos recursos disponibilizados pela Universidade de Evora tiveram uma
grande influéncia nesta escolha. A utilizagédo da bactéria B. cohnii na forma de esporos
bacterianos é uma grande vantagem, pois faz com que as bactérias se conservem por
um longo periodo de tempo e sejam capazes de criar rea¢des quimicas, e resultando
dai os cristais de carbonato de calcio. Apenas 0s minerais precursores diferenciam
dos utilizados nos artigos de autoria de Jonkers, pois este é um dos fatores relevantes

deste estudo.

Uma nova bactéria foi estudada (Biswas et al., 2010), cuja estripe bacteriana é BKH1
associada a Thermoanaerobacter, € anaerébia e Gram-negativa, tem o0 crescimento
6timo com pH 8,0 e a 65°C e tem a capacidade de produzir uma proteina que aumenta
a qualidade e durabilidade do betdo. O seu estudo aplica-se as argamassas e
cimentos-cola. Para a aplicagdo dos ensaios de resisténcia a compressdo as
argamassas sao feitos quatro tipos diferentes de provetes que se diferenciam nas
diferentes quantidades das células (0,10*10°10° células ml™ a4gua), com as bactérias
no meio de crescimento, com as bactéria esterilizadas em meio de crescimento e
apenas com o meio de crescimento. Os ensaios foram feitos aos 28 dias e cuja cura é
dentro de agua. Para o cimento-cola séo feitos ensaios de resisténcia a compresséo
aos 7, 14, 28 e 60 dias. Os provetes foram cortados em pequenos cubos e para cada
ensaio sdo utilizados 25 cubos. Os ensaios de resisténcia a tracdo sédo feitos as
argamassas para quatro tipos diferentes de provetes que se diferenciam nas
quantidades das células (10%,10°10° células mI™* 4gua) e com as bactérias no meio de
crescimento. Os resultados mostraram um aumento da resisténcia & compresséo e a

tracéo, no caso da resisténcia & compressdo os provetes como 10° células mI* agua
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revelam os melhores resultados, uma diminuicdo na permeabilidade e a reparacéo das
fissuras é eficaz mas tem como Unico sendo o tempo que a bactéria dura no betdo. A
bactéria em questao ndo se encontra em comercializa¢do, logo o desenvolvimento de
gualquer estudo com a aplicacdo desta bactéria ndo € possivel, apesar dos resultados

demonstrados terem sido positivos.

A bactéria B. sphaericus foi alvo de uma investigacao (Tittelooom et al., 2010) em que
foi usada para preencher as fissuras que aparecem no bet&o. E uma bactéria ureolitica
que produz carbonato de calcio (CaCOs). As fissuras no betdo sdo caracterizadas em
duas formas, as fissuras padronizadas e as fissuras realistas. As primeiras séo feitas
pela introdugdo de barras de cobre com 0,3 mm de espessura no betdo fresco e
retiradas passadas 24h e as segundas sé@o provocadas através de forcas mecanicas,
utilizando uma maquina até ao ponto em que as fissuras sédo visiveis a olho nu. A sua
introducéo no betdo foi feita através de diferentes formas, no primeiro caso, a bactéria,
0 meio precursor (cloreto de calcio) e a solugdo de ureia foram introduzidos nos
provetes através da imersdo; no segundo caso apenas se aplica o gel de silica,
através de injecbes nas fissuras; no terceiro caso, aplica-se nas fissuras o gel de
silica, através de injecdes, e por meio de imersdo a bactéria, o mineral precursor
(cloreto de calcio) e a solucdo de ureia; no quarto caso nas fissuras aplica-se o gel de
silica com a bactéria por injecdo e o mineral precursor e a solugdo de ureia por
imersao, neste caso sdo usados o cloreto de calcio, o nitrato de calcio e o acetato de
calcio; no quinto caso é feita uma autoclavagem prévia a bactéria e, depois,
introduzidas nas fissuras por inje¢cdo, o mineral precursor e a solucdo de ureia por
imersdo, usando-se dois diferentes minerais precursores, o cloreto de calcio e o
acetato de calcio. As fissuras no betdo sao também tratadas pela forma tradicional,
pela injecao de resina epoxi com dois componentes nas fissuras e pela introdugéo de
pasta de cimento com dois componentes com o auxilio de uma espatula. Os métodos
escolhidos para seguir este estudo foram o ensaio a permeabilidade da agua, medicdo
de ultrassons feitos antes e depois dos tratamentos as fissuras, a visualizacdo da
evolucdo das fissuras e a analise de termogravimétrica. Os melhores resultados foram
obtidos quando se utilizou a bactéria ativa protegida com gel de silica e quando aos
meios precursores eram cloreto de calcio e acetato de calcio. Quando se utilizou
cloreto de céalcio como mineral precursor, os cristais de carbonato de calcio sao
romboédricos e encontrou-se apenas aragonite, e quando se utilizou acetato de calcio

0s cristais sao esféricos e encontrou-se cristais de calcite e vaterite.



O estudo, mencionado anteriormente, revela que a largura da fissura pode alterar os
resultados, pois apenas as fissuras com 0,3 mm se preenchem por completo com
cristais de carbonato de calcio. Quando a bactéria ndo era protegida com gel de silica
os resultados ndo eram favoraveis, e quando se utilizou gel de silica em separado da
bactéria ou apenas o gel de silica nas fissuras, passado algum tempo o gel retraiu-se

e surgiram novamente as fissuras.

Em concluséo, a aplicacdo de dois componentes auto-reparadores, bactéria mais
mineral precursor, sendo este fonte de célcio, no betdo, o preenchimento total das

fissuras é diretamente influenciado pela largura da mesma.

Desenvolveu-se um estudo sobre a habilidade das bactérias B. pseudofirmus e B.
cohnii repararem fissuras (Jonkers et al., 2010), sdo aerébicas e como todas as outras
Bacillus sao alcalifilicas. Neste estudo sdo diretamente aplicados 0s esporos
bacterianos na pasta do cimento, as amostras com bactéria B. cohnii e com o mineral
precursor, o lactato de célcio, sdo observadas para se verificar se aparecem cristais de
carbonato de calcio aos 7 e 28 dias de cura. Para os ensaios a resisténcia a
compressao utilizou-se B. pseudofirmus e quatro diferentes minerais precursores
(extrato de levedura, peptona, lactato de célcio e acetato de calcio) feitos aos 3, 7 e 28
dias de cura. Fez-se também o método do Numero Mais Provavel (NMP) para a
contagem das bactéria B. cohnii aos 9, 22, 42 e 135 dias. Como resultado, no método
NMP verificou-se que o numero de células viaveis diminuiu ao longo do tempo de cura
do betdo, na resisténcia a compressao notou-se que apenas o lactato de calcio teve
valores semelhantes aos obtidos na amostra sem qualquer adicdo de bactéria ou
mineral precursor, logo mostra-se que é o melhor mineral precursor para se aplicar na
pasta de cimento. Também se pode concluir que a adicdo de bactérias na pasta de
cimento fez com que os valores da resisténcia a compressdo diminuissem. O
aparecimento de minerais na pasta de cimento com B. cohnii e lactato de calcio
verificou-se aos 7 dias, e aos 28 dias ja ndo foi tdo notdrio o seu aparecimento. Podera
concluir-se que para se obterem melhores resultados na aplicacdo de bactérias na
pasta de cimento seria necessario diminuir a quantidade de mineral precursor a
introduzir na mistura, mas com esta diminui¢do apenas as fissuras com largura inferior
a 1mm teriam sucesso no seu preenchimento total. Proteger a bactéria com uma
matriz seria também aconselhado para aumentar o sucesso do estudo como, por

exemplo com silica de gel ou encapsular a bactéria.



E notdrio que a bactéria B. cohnii tem resultados positivos quando é associada ao
lactato de célcio, mas com outros minerais precursores ndo se sabe qual serd o seu
comportamento no que diz respeito ao aparecimento de cristais de carbonato de
calcio, se alcancara resultados positivos ou ndo. A proposta de estudo desta
dissertacéo € saber se a alteracdo do mineral precursor influenciara o resultado final
no betdo auto-reparador, ou seja, se a sua alteracdo diminui a resposta do betdo no
preenchimento das fissuras, ou se mantém os resultados positivos alcancados noutros

estudos, tal como acontece nos artigos de autoria de Jonkers et al..

Varios estudos foram realizados com a bactéria B. pasteurii e Siddique (2011) analisou
todos os resultados obtidos, com esta bactéria anaerdbia e ureolitica, aplicada em
argamassas. Os ensaios de resisténcia a compressdo, da permeabilidade, da
absorcao de agua e do ingresso de cloreto foram os ensaios escolhidos para seguir as
amostras de argamassa. Os ensaios de resisténcia a compressao foram feitos aos 7 e
28 dias, com células vivas e células mortas com diferentes concentracdes e sem
células. Verificou-se que na utilizagdo de células vivas com baixas concentracdes 0s
resultados revelaram um aumento ao longo do periodo de cura, pode-se concluir entdo
qgue a concentracdo de células influéncia a resisténcia a compressdo. As amostras
tratadas com bactérias B. pasteurii revelaram um aumento da resisténcia contra a
carbonatagéo devido a diminuicdo de permeabilidade ao gas. Ao comparar amostras
tratadas e nédo tratadas passadas duas semanas, € visivel a diferenca pois a bactéria e
a fonte de calcio tém um efeito protetor nas amostras. Constatou-se também que a
absorcéo das bactérias e a precipitagéo de cristais de CaCO; faz aumentar o peso das

amostras.

A B. alkalinitrilicus (Wiktor, 2011) é uma bactéria aerdbica, utilizada num estudo
inovador em que se utiliza a argila expandida para se imobilizar os dois componentes
bioquimicos que desempenham a funcdo de agentes de auto-cura, que tem como
finalidade preencher as fissuras no betdo. O meio precursor utilizado é o lactato de
calcio, as bactérias sdo introduzidas na argamassa sob forma de esporos bacterianos.
Na composi¢cdo da argamassa usou-se argila expandida (1-4 mm) que desempenha a
fungéo de reservatorio para a bactéria e o mineral precursor, em vez de se adicionar
diretamente estes componentes na amassadura. Assim protege-se 0S componentes
do contacto direto com a argamassa e os resultados positivos sdo alcancados num
maior periodo de tempo. O modo de impregnacao utilizado consiste na utilizacdo da
técnica do vacuo para impregnar as argilas expandidas com o lactato de célcio. Uma

vez imersos no lactato de calcio as argilas expandidas foram para a estufa a 37°C
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durante cinco dias, passado este tempo, as mesmas argilas sdo impregnados com 0s
esporos bacterianos e, de seguida, foram para estufa a 37°C durante cinco dias. Os
provetes tinham incorporados barras de a¢o zincado que, posteriormente, serviram
para serem aplicadas forcas de tracao e assim surgirem as fissuras. As amostras com
as fissuras sdo mantidas em recipientes com agua da torneira e apenas sao retiradas
semanalmente para observacdo das mesmas. Os métodos utilizados para
acompanhar as amostras sdo a inspecdo fotografica, microscopia eletrdnica de
varredura ambiental (ESEM), energia dispersiva de Raios-X (EDAX) e espectroscopia
no infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR), entdo verificou-se a existéncia
de cristais de carbonato de calcio nas amostras com bactéria, foi possivel identificar
calcite e aragonite. Nas argamassas em que se aplica a bactéria, os resultados sdo
positivos, ao fim de 100 dias as fissuras preencheram na totalidade mas, no betdo sem
bactéria, as fissuras ndo se preencheram, pois o depésito de cristais na fissura é

insignificante.

Este método de aplicacdo da bactéria e do mineral precursor, mencionado no artigo
anterior, revelou-se bastante promissor, pois a capacidade da bactéria se manter na
argamassa € maior do que em estudos ja revelados e é uma aplicagdo duravel,
estavel e econdmica, trés fatores essenciais para no futuro este método ser aplicado

em obra.

E através destes artigos de Wiktor que se decide introduzir a bactéria B. cohnii na
forma de esporos na argila expandida pois os resultados obtidos foram positivos no
preenchimento das fissuras e revela atividade bacteriana até aos 100 dias de idade de
cura e, assim ao alterar-se a espécie da bactéria de B. alkalinitrilicus para B. cohnii, ird

saber-se qual 0 seu comportamento.

No artigo de Tekin et al. (2012) as caracteristicas da bactéria B. cohnii sao
enunciadas, o seu autor da a conhecer que a bactéria é aerdbia e alcalifilica como as
restantes Bacillus, ou seja, resistente a meios com pH acidos. Esta bactéria cresce em
temperaturas entre 25-55°C, sendo a temperatura 6tima de 37°C, e em pH entre 9-12,
mas o 6timo é pH 10. Estas bactérias tém as condi¢fes ideais para sobreviverem no
betdo e assim quando aplicadas no mesmo com uma fonte de calcio, que tém como
fungéo ajudar a preencher as fissuras e transforma, assim, o betdo num bet&o auto-

reparador.



Estudou-se a bactéria B. sphaericus (Wang et al., 2012), uma bactéria ureolitica, com
a utilizacdo de gel de silica ou espuma de poliuretano para proteger a bactéria, e que
tem como objetivo preencher as fissuras existentes nas argamassas através da
precipitacado de carbonato de célcio. Foram feitos dois tipos de provetes uns em forma
de prisma e outros em forma de cilindro. O método de introdu¢do dos componentes foi
através de tubos de vidro introduzidos com 10 mm de argamassa da base dos
provetes. Para os prismas foram feitos cinco diferentes tipos de provetes repetidos trés
vezes. O primeiro tipo de provete ndo tem qualquer tubo ou bactéria; o segundo tipo
de provete tem dois tubos de vidro, um com gel de silica com as bactérias mortas e o
outro com ureia e nitrato de célcio tetrahidratado; o terceiro tipo de provete também
tem dois tubos de vidro, um com gel de silica mais bactérias vivas e 0 outro com ureia
e nitrato de calcio tetrahidratado; o quarto tipo de provete tem trés tubos de vidro, o
primeiro tubo com pré-polimero de poliuretano, o segundo tubo com um acelerador
mais ureia e nitrato de calcio tetrahidratado e o terceiro tubo com bactérias mortas; o
quinto tipo de provetes € idéntico ao quarto tipo de provete apenas o terceiro tubo
contém bactérias vivas, em vez de mortas. Para os provetes em forma de cilindro
foram feitos cinco tipos diferentes e repetidos seis vezes. O primeiro tipo de provete
cilindrico ndo contém qualquer tubo ou bactéria; o segundo tipo de provete cilindrico
tem dois tubos, o primeiro tubo contém gel de silica e o segundo ureia e nitrato de
calcio tetrahidratado; o terceiro tipo de provete cilindrico tem dois tubos, um com gel
de silica mais bactérias vivas e o outro com ureia e nitrato de calcio tetrahidratado; o
guarto tipo de provete cilindrico tem trés tubos, o primeiro tubo com pré-polimero de
poliuretano, o segundo tubo com um acelerador mais ureia e nitrato de calcio
tetrahidratado e o Ultimo tubo com &gua; e o quinto tipo de provete cilindrico tem trés
tubos, o primeiro tubo com pré-polimero de poliuretano, o segundo tubo com um
acelerador mais ureia e nitrato de calcio tetrahidratado e o terceiro tubo com bactérias
vivas. Os provetes em forma de prisma servem para testar as forgas aplicadas e os
provetes em forma de cilindro servem para medir a permeabilidade. As fissuras
impostas nos prismas foram feitas através de ensaios a flexdo com o tamanho de 0,35
mm e para os cilindros foram feitas através dos ensaio de fracionamento com o
tamanho de 0,25 mm. Obtiveram-se melhores resultados no surgimento de cristais de
carbonato de calcio quando se utilizou as bactérias no gel de silica, pois neste caso os
cristais de CaCO; sdo cubos regulares e mais homogéneos e em maior quantidade
percentual do que na espuma de poliuretano, que precipita blocos irregulares e menos
homogéneos e em menor quantidade percentual mas, apesar destes resultados, a

espuma de poliuretano tem maior potencial para ser utilizado como transporte e



protecdo para a bactéria, devido a sua maior capacidade de recuperar as fissuras e ao

menor coeficiente de permeabilidade.

Um facto importante, no estudo acima referido, € a condicionante que os tubos
provocam nha precipitacdo de cristais de CaCO; pois, devido ao baixo volume e
nameros de tubos introduzidos no betdo, a precipitacdo pode ser menor do que

quando se utilizou o método de introdu¢do dos componentes nos provetes.

No artigo de Kim (2013) sdo estudadas as caracteristicas dos cristais de carbonato de
calcio formados no betéo através das bactérias Sporosarcina pasteurii e B. sphaericus,
ambas bactérias aerdbias. Essas bactérias sdo aplicadas em betdo normal e betdo
leve, como meio precursor utilizou-se o acetato de célcio e, neste caso, ndo foram
induzidas fissuras nos provetes. Os métodos utilizados para analise deste estudo
foram microscopia eletrénica de varredura (SEM), energia espectroscopia dispersiva
(EDS), a analise de difracdo de Raios-X (DRX), o ensaio de absorcdo de agua por
capilaridade e fotografias digitais. Os dois componentes sdo aplicados na sua
superficie dos provetes, de seguida séo cortados e guardados por 14 dias, passados
esses 14 dias removeu-se 0s dois componentes e foram novamente guardados por 14
dias. Existem quatro tipos diferentes de meios aplicados, o primeiro meio é apenas
constituido por agua, o segundo meio ndo contém bactérias, o terceiro meio tem a
bactéria Sporosarcina pasteurii e o ultimo meio a bactéria B. sphaericus. Os resultados
em termos de precipitacdo de carbonato de célcio revelam-se melhores com a
utilizacdo da bactéria B. sphaericus porque 0s seus cristais tinham forma radial e
cobriam a superficie de aplicacdo de forma densa. Os cristais de carbonato de calcio
encontrados foram a calcite e a vaterite com ambas as bactérias (Sporosarcina
pasteurii e B. sphaericus), quer no betdo leve, quer no betdo normal. Quando se utiliza
a bactéria Sporosarcina pasteurii no betdo normal, os cristais sdo pequenos e
empilhados uns sobre os outos e com ligacfes entre si muito fracas, no betédo leve os
cristais sdo maiores, resultantes da unido de pequenos cristais ligados entre si em
forma de teia. Esta diferenca pode dever-se ao facto do bet&o leve ter agregados leves
e a sua composicao interferir no surgimento dos cristais de carbonato de calcio. As
desvantagens deste estudo onde se aplica apenas o meio, com bactéria e mineral
precursor, na superficie das amostras sdo que a precipitacdo de cristais sera na sua
superficie e ndo no interior das amostras e sao facilmente removidos pela agua ou a

mao.
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A bactéria B. subtilis (Rao et al., 2013) é ureolitica e aerdbia, esta bactéria é aplicada
diretamente no betdo para ajudar a preencher as fissuras e como meio precursor
utilizou-se a peptona. Os métodos normalmente utilizados para seguir as amostras séo
microscopio eletrénico de varrimento, ensaio de permeabilidade da agua, medi¢des de
transmissao dos ultrassons e exame visual. Como a aplicacdo desta técnica resultou
no aparecimento de cristais de carbonato de calcio, apds 28 dias ja era evidente
cristais de carbonato de calcio nos provetes, e a resisténcia a compressao nao
apresentou diminuicdo dos seus valores devido a introducdo da bactéria. Em resumo,
com a aplicacdo de bactéricas nas amostras de betéo a resisténcia e durabilidade das
propriedades do betdo aumentaram, mas a presenca de diferentes ides no betdo
altera a forma dos cristais de calcite. Na presenca de ibes de cloro, os cristais tém
forma romboédrica e na presenca de ides de acetato, os cristais tém uma forma

esférica.

Em 2015 a bactéria B. cohnii € utilizada num estudo integrado na dissertacdo de
mestrado da Universidade de Evora de autoria de Martins (2015), a presente
dissertacdo da continuidade a este estudo j4 desenvolvido. Em Martins (2015) a
bactéria é utilizada para uso da reparacéo de fissuras no betdo, a bactéria B. cohnii é
introduzida sob a forma de esporos bacterianos e o mineral precursor utilizado é o
lactato de calcio. Estes dois componentes sdo impregnados em argilas expandidas por
métodos diferentes. No primeiro caso, 0s provetes nao tém qualquer adicdo de
componentes biolégicos ou quimicos, no segundo caso, 0s provetes ndo contém
qualquer adicdo de componentes bioldgicos ou quimicos 0s quais sdo sujeitos a uma
cura humida padronizada, no terceiro caso, 0S provetes tém apenas esporos
bacterianos introduzidos na agua da amassadura, no quarto caso 0s provetes tém
apenas o mineral precursor, lactato de calcio, introduzido na agua da amassadura. No
quinto caso, em diferentes argilas expandidas impregnaram-se 0s componentes
biolégicos e quimicos durante 24h mas antes as argilas expandidas foram secados
numa estufa durante 5 dias a 37°C, e no sexto caso os componentes bioldgicos e
quimicos séo inseridos na amassadura nas mesmas argilas expandidas, primeiro
secaram-se as argilas expandidas a 37°C durante 5 dias e, posteriormente, foram
embebidos no mineral precursor, passadas 24h foram novamente para a estufa com
as mesmas condicbes, passado o tempo foram retiradas e deitaram-se sobre as
argilas expandidas os esporos bacterianos e esperou-se 24h e prosseguiu-se a

amassadura.
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Os métodos aplicados em Martins (2015) sdo o ensaio de resisténcia a compressao,
inspecd@o visual (estereomicroscopio), microscopio eletronico de varrimento com
espectroscopia dispersiva de Raios-X (SEM/EDS), microscépio estéreo zoom e
difracdo de Raios-X (DRX), nimero mais provavel (MPN) e alteracdo dos padrdes de
cura. As fissuras sédo provocadas através do ensaio a resisténcia a compressao, onde
€ aplicada uma forca e o ensaio termina quando as fissuras séo visiveis a olho nu. No
ensaio de resisténcia a compressdo € demonstrado que a introducdo de esporos
bactérias na dgua da amassadura do betdo ou de lactato de célcio na agua de
amassadura provoca uma diminuicdo da resisténcia e, com o passar do tempo, 0s
valores da resisténcia tendem a estabilizar. Na inspec¢éo visual verificou-se que no
betdo sem adicdo de componentes biolégicos ou quimicos, no betdo com adicdo do
lactato de calcio na 4gua da amassadura e no betdo com adi¢do da bactéria na agua
da amassadura ndo é evidente nenhuma mineralizacao de cristais, mas no betdo com
a bactéria e do lactato de célcio inserido em diferentes argilas expandidas existe
mineralizacdo de cristais de carbonato de célcio, mas ndo o suficiente para selar as
fissuras e, por fim, no caso em que o betdo tem nas mesmas argilas expandidas a
bactéria e o lactato de calcio é possivel verificar também existe a mineralizacdo de
cristais de carbonato de célcio, mas em maiores quantidade do que a anterior e as
fissuras selam quando tém 0,34 mm, mas ndo de uma forma homogénea. No betdo
sem adicdo de bactérias ou mineral precursor através do SEM/EDS foi possivel
observar calcite, silicatos de calcio hidratados e hidroxido de calcio, com a adi¢do do
lactato de calcio no betdo observou-se cristais de calcite, hidroxido de calcio, silicato
de calcio hidratado e vaterite, com adicdo de bactéria no betdo foram encontrados
cristais de aragonite, hidroxido de célcio e calcite, com a aplicacéo do lactato de calcio
e bactéria em diferentes argilas expandidas no betdo foram encontrados cristais de
calcite, hidroxido de calcio, silicato de calcio hidratados e etringite, e com a aplicagédo
da bactéria e lactato de célcio nas mesmas argilas expandidas no betdo, observou-se
cristais de calcite, aragonite, hidréxido de célcio e silicato de calcio hidratado. No
ensaio do NMP surgiram algumas dificuldades e o resultado n&o foi conclusivo, no
futuro, na realizacdo deste ensaio h& que ter em consideracédo este resultados e tentar

melhorar 0 ensaio para este tipo de amostra em questao.

O melhor método utilizado no estudo de Martins (2015) foi quando se aplicou a
bactéria e o mineral precursor nas mesmas argilas expandidas e o pior método
utilizado foi quando se aplicou o mineral precursor na agua da amassadura. Este

estudo revelou-se bastante interessante em termos de resultados obtidos e métodos
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utilizados ao longo do tempo, dai dar-se seguimento a este estudo nesta dissertacao e
seguiram-se as mesmas praticas, pois é possivel seguir todos 0os métodos descritos
por Martins (2015). Sendo esta solugéo de introdugdo dos componentes no betdo uma
solucdo mais pratica e econdmica para uma futura aplicacdo em obra, esse €, no
futuro, o sucesso desta aplicacdo, passar de estudos em provetes para aplicacbes em
obra.

Todos os artigos acima citados sédo coerentes ao referirem que o sucesso dos betdes
auto-reparadores depende de dois componentes introduzidos no betdo, que séao a
bactéria do género Bacillus e o mineral precursor. O género Bacillus € o mais utilizado
no estudo dos betbes auto-reparadores, pelas suas caracteristicas se adaptarem bem
as caracteristicas do betdo, como é o caso do pH acido, e sua capacidade de formar
esporos bacterianos. Enquanto ao mineral precursor € importante que seja uma fonte
de calcio para que as reagfes quimicas se desenvolvam e assim apare¢am 0s cristais
de carbonato de calcio. Um fator importante nos betdes auto-reparadores é o modo de
introducdo dos componentes, para os resultados serem os melhores, é necessario
proteger de alguma forma os componentes, o gel de silica, a espuma de poliuretano e
a introducdo dos componente em argilas expandidas sdo alguns dos exemplos com

Sucesso.

Assim, € proposta uma investigacdo que pretende desenvolver uma variante dos
estudos citados acima, de modo a comprovar a sua viabilidade no betdo onde se ira
aplicar a bactéria B. cohnii e diferentes minerais precursores. Ambiciona-se inovar em
relacdo aos minerais precursores usados, estudando assim novos minerais nunca
antes usados nos betbes auto-reparadores, como é o caso do silicato de calcio.
Pretende-se comparar dois tipos diferentes de minerais precursores, como 0 acetato
de célcio e o silicato de calcio e concluir qual deles apresenta melhores resultados no
preenchimento das microfissuras existentes no betéo, utilizando sempre as mesma

técnicas para os dois tipos de minerais precursores .
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4 Métodos e Materiais

Para desenvolver este estudo foi fundamental definir os métodos utilizados e os

materiais aplicados.

Foram realizados ensaios aos agregados, preparadas as bactérias e meios
precursores, foi definida a forma de insercéo das bactérias no betéo, foram preparados
betdes, foram induzidas as fissuras nos elementos de betdo e foi acompanhada a

evolucao do fecho das fissuras no betéo.

Para o fabrico das amostras de betdo foi utilizado cimento, argila expandida, areias e

agua.

O cimento utilizado foi o Cimento Portland, CEM | 42,5R, o qual esta de acordo com a
NP EN 197-1. Este cimento foi escolhido porque ndo contém adi¢fes. Da Tabela 1 a 3

séo indicadas as suas caracteristicas quimicas, mecanicas e fisicas.

Propriedades Norma do Ensaio | Valor Especifico

Perda ao fogo NP EN 196-2 <5,0 %,
Residuo insolavel NP EN 196-2 <5,0 %,
Teor de sulfatos NP EN 196-2 <4,0%
Teor de cloretos NP EN 196-21 <0,10%,

Resisténcia a Compressao (MPa)

Resisténcia aos primeiros dias | Resisténcia de referéncia
2 dias 7 dias 28 dias NP EN 196-1

220 - 242,5 MPa e <62,5 MPa

14



Influéncia do mineral precursor no uso de uma bactéria para
reparacao de fissuras no betéo

Tabela 3 - Caracteristicas fisicas.

Propriedades Norma do Ensaio | Valor Especifico
Principio de Presa NP EN 196-3 2 60 minutos
Expansibilidade NP EN 196-3 < 10 minutos

A argila expandida utilizada apresenta a curva granulométrica indicada na Fig. 1,

ensaio realizado no Laboratério de Geociéncias da Universidade de Evora.

100 —— — — =

Percentagem cumulaiva que passa
(%)
u
o
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0.125
0.250
0.500
315
63
125

Peneiros (mm)

Figura 1 - Curva granulométrica.

Apresenta-se na forma arredondada e estad de acordo com a NP EN 13055-1:2005 e
NP EN 13055-1:2010, como indicado na Tabela 4.

Tabela 4 - Caracteristicas quimicas, mecénicas e fisicas da argila expandida.

Método Valor
) Norma do . )
Propriedades ) Especifico de Referéncia
Ensaio ]
Ensaio
Classe granulométrica EN 13055-1 4,0 -8,0mm argex,2014
Baridade EN 13055-1 358 kg/m® argex,2014
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(Continuagéo)

_ Norma do
Propriedades _
Ensaio
Resisténcia ao
EN 13055-1
esmagamento
Particulas esmagadas EN 13055-1
Cloretos EN 13055-1
Sulfatos sollveis em
o EN 13055-1
acidos
Enxofre total EN 13055-1
Limpeza EN 13055-1
Condutibilidade térmica EN 12667
Resisténcia ao fogo 2000/605/EC
Absorcéo de agua NP EN 1097-6
Teor de humidade NP EN1097-5
0 .
% de finos NP EN 933-1

Método Valor
Especifico de
Ensaio

4,8 MPa

N&o aplicavel

< 0,004

<0,05

<0,04
Mais claro
0,11 W/m.°C
Classe Al

25.6%

1,69%

0,56%

Referéncia

argex,2014

argex,2014

argex,2014

argex,2014

argex,2014
argex,2014
argex,2014
argex,2014

Martins,2015

Laboratério de
Geociéncias -
Universidade
de Evora
Laboratério de
Geociéncias -
Universidade
de Evora

Optou-se pela argila expandida pela sua grande capacidade de absorcédo, ja que é

necessario que as mesmas sejam capazes de absorver as bactérias e 0 meio

precursor. No artigo de Bogas (2012) foram analisadas trés marcas diferentes de

argila expandida, a que obteve melhores resultados em termos de absorcéo foi a que

escolhemos neste estudo.

Para o fabrico do betdo utilizou-se areia fina e areia grossa, cujas caracteristicas sao

as indicadas nas Tabela 5, e cuja curva granulométrica é indicada na Fig. 2.
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Propriedades

Dimenséao
Granulometria
Teor de finos
Densidade
aparente da
particula
Densidade da
Massa Volumica particula (base
seca)
Densidade da
particula
saturada e
superficie seca
Absorcéo de agua

Teor de enxofre total
Sais de cloreto solluveis em agua

Solubilidade em agua
Constituintes Diminuicdo da
gue alteram o resisténcia a
tempo de presa compressao
e aresisténcia

Tempo de presa
do betao P P

Teor de Himus

Contaminantes organicos leves

Norma do Ensaio

EN12620:2002+A1:2008
EN12620:2002+A1:2008
EN12620:2002+A1:2008

EN12620:2002+A1:2008

EN12620:2002+A1:2008

EN12620:2002+A1:2008

NP EN 1097-6
EN12620:2002+A1:2008

EN12620:2002+A1:2008

EN13139:2002

EN12620:2002+A1:2008

EN12620:2002+A1:2008

EN12620:2002+A1:2008

EN12620:2002+A1:2008
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Método Valor
Especifico de
Ensaio

0/1
Ge85
fs

2,3x10° - 2,9x10°

kg/m?®

2,3x10° - 2,9x10°®
kg/m?®

2,3x10° - 2,9x10°®
kg/m?®

0,5%
<1%
< 0,001%

<1%

< 20%

< 120 min.

Mais claro

<0,1%
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A 4gua utilizada para o fabrico do betdo é agua potavel da torneira da Universidade de

Evora - Polo da Mitra, que esta conforme a norma NP EN 1008.

A bactéria escolhida é da espécie B. cohnii, do género Bacillus e a familia Bacillaceae,
sdo bastonetes que podem esporular assim que as condicBes no meio ambiente néo
sejam as mais favoraveis para a sua sobrevivéncia, neste caso o elevado pH do betdo
€ um fator desfavoravel para a sobrevivéncia da bactéria (Gomes, 2013). Os esporos
bacterianos sdo mais resistentes as condi¢cdes adversas do meio ambiente do que as
células vegetativas, no laboratorio a esporulacdo pode ser induzida através da
utilizacdo de meios de cultura especificos. A estirpe bacteriana B. cohnii DSMZ 6307

foi comprada na forma liofilizada, da colecdo alem& DSMZ.

Estas bactérias tém como caracteristicas principais serem Gram-positiva, alcalifilica,
aerdbia, formar esporos bacterianos ovais e conter acido aspartico na parede celular.
Normalmente tem de largura 0,6 a 0,7 ym, tem uma cultura overnight, necessita de um
meio cultura especifico para crescer, nomeadamente Agar nutritivo, apés a sua
incubacao a 45 °C durante 2 dias o didmetro das suas colonais é de 1 a 2 mm e a sua
cor caracteristica é creme, como se pode ver na Fig. 3. A temperatura minima para
crescer € de 10°C e a temperatura méaxima de crescimento € 47°C (Spanka, 1993).
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Como minerais precursores foram escolhidos o acetato de célcio e o silicato de calcio.
O silicato de calcio (Aldrich Chemistry) é um sal fonte de silicio e célcio tem como
férmula quimica CaSiOj;, sua massa molecular de 2,9 g/ml e é um pd branco,
praticamente insolivel em agua. O acetato de céalcio (Chem-Lab NV) é um sal de
célcio a partir do &cido acético cuja formula quimica é (CHsCOOQO);Ca.H,0, € um po6
branco, solivel em agua, com massa molecular 158,17 g/mol e densidade de 1,5
g/cm®. Foram escolhidos estes pelo facto de serem uma fonte de célcio de que a
bactéria necessita para produzir cristais de carbonato de célcio. E o extrato de
levedura € utilizado nos dois meios precursores estudados como fonte nutritiva
composta, fornecendo as bactérias aminoacidos, vitaminas e hidratos de carbono.
Trata-se por mineral precursor quando se refere apenas do acetato de célcio e/ou
silicato de calcio e trata-se por meio precursor a solucdo que consiste na adicdo do

mineral precursor com o extrato de levedura.

A metodologia consistiu na preparacao do betdo, na preparacao das bactérias B.
cohnii e dos meios precursores, com acetato de calcio e silicato de calcio, sendo, ao
mesmo tempo, definida a melhor forma de introducdo da bactéria no betdo e,
posteriormente, o fabrico do betdo e inducdo das fissuras, sendo definida através da
dissertagdo de Martins, 2015. Posteriormente, foi efetuada a observacdo e
acompanhamento das fissuras e foi realizado um conjunto de ensaios, mais
propriamente ensaios de resisténcia a compressdo, acompanhamento visual através
do microscopio estéreo zoom, microscopio eletronico de varrimento com

espectroscopia dispersiva de Raios-X (SEM/EDS), difracdo de Raios-X (DRX) e do
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ensaio numero mais provavel (NMP), de maneira a avaliar a efetividade das solugbes

adotadas.

Foi necesséario, numa fase inicial, realizar alguns ensaios a argila expandida,
nomeadamente, o ensaio de andlise granulométrica (NP EN 933-1) e o0 ensaio de

determinacgéo do teor de humidade por secagem em estufa (NP EN 1097-5).

O ensaio de analise granulométrica (NP EN 933-1) feito a argila expandida resume-se
a classificar a granulometria do agregado leve, utilizando véarios peneiros com
aberturas diferentes, de acordo com a norma EN 933-2, numa ordem decrescente. O
ensaio foi realizado no Laboratério de Geociéncias no colégio Luis Antdnio Verney da
Universidade de Evora. No ensaio feito optou-se pela peneiragdo a seco porque com
este tipo de material ndo h& probabilidade dos agregados se aglomerarem em graos
maiores, logo ndo ha necessidade de lavar o material antes de peneirar. Optou-se por
uma peneiracdo mecénica, Fig. 4, em vez de manual, num movimento continuo,

durante 15 minutos. A curva granulométrica do material é apresentada na Fig. 1.
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O ensaio de determinacado do teor de humidade por secagem em estufa (NP EN 1097-
5) da argila expandida consiste na secagem em estufa do agregado, Fig. 5, essa
secagem da a grandeza da quantidade total de agua livre que o provete contém,
guantidade essa que se encontra a superficie ou no interior dos agregados. Neste
ensaio como se trata de um agregado leve tem que se levar em consideracdo o Anexo
A da norma. Este ensaio foi realizado no Laboratério de Geociéncias, no colégio Luis
Anténio Verney da Universidade de Evora. A argila expandida tem de maxima
dimenséo do agregado (D) de 8 mm, a preparacdo do provete tendo em consideracdo

0 Anexo A, no ponto A.3, o agregado tem D < 8mm logo toma-se para provete o
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volume minimo de 1 L. O resultado obtido no ensaio de determinacédo do teor de
humidade por secagem em estufa encontra-se na Tabela 4.

Para a areia fina e grossa foi feito o ensaio de determinacgdo do teor de humidade por
secagem em estufa (NP EN 1097-5), realizou-se no Laboratério de Geociéncias, no
colégio Luis Antonio Verney da Universidade de Evora. Foram pesadas as amostras
de areia fina e areia grossa, estas amostras foram espalhadas em dois tabuleiros e
metidos na estufa a 105°C, antes de cada pesagem as amostras tém que passar pelo
dessecador de vidro até arrefecerem por completo, como mostra a Fig. 6, e
posteriormente sdo pesadas. A areia fina tem uma percentagem de teor de humidade
de 0,22 % e a areia grossa tem 0,11 % de humidade. A areia fina e grossa tém como

valor de absor¢éo de agua 0,5%.

A preparacdo da bactéria € uma fase essencial e muito importante para que seja
alcancado um bom resultado final, tendo esta sido feita no Laboratorio de
Microbiologia do Solo no Poélo da Mitra da Universidade de Evora. A melhor forma de
introduzir a bactéria no betdo é sob a forma de esporos bacterianos pois 0s mesmos

tém a capacidade de sobreviver em meios mais agressivos e desaforaveis .
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Influéncia do mineral precursor no uso de uma bactéria para
reparacao de fissuras no betéo

A esporulagdo da bactéria B. cohnii é feita através da introdug&o da bactéria em meios
de cultura com nutrientes que favorecem o crescimento das mesmas e proporcionam a
sua esporulagdo. Em laboratério foram feitos varias meios necessarios para o
desenvolvimento da mesma, como 0 agar nutritivo, a solu¢cdo de sesquicarbonato de
sbédio para adicionar ao caldo ou ao agar nutritivo e preparar um meio alcalino e o
meio de esporulagéo, bem como a solugéo de elementos vestigiais SL12-B e meios de
esporulacao, descritos a seguir (Martins, 2015).

Nas Fig. 7 e 8 pode-se observar bactérias B. cohnii introduzidas no meio alcalino
sélido (meio este referido mais a frente), na Fig. 7 pode-se observar ainda as suas

dimensdes de 1,72 ym de comprimento e 0,81 um de largura.

As Fig. 9 e 10 mostram os esporos bacterianos da bactéria B. cohnii no meio de
esporulacdo com adicdo de agar, para que o meio fique sélido, as suas dimensdes

rodam os 1,21 ym a 1,36 ym de comprimento e 0,79 pym de largura.

Figura 7 - Imagem do SEM/EDS da bactéria B. cohnii.

Figura 8 - Imagem do SEM/EDS da bactéria B. cohnii, com dimensd&es.
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[5°0QKV 8.4mm x10.0k SE

Figura 9 - Imagem do SEM/EDS dos esporos bacterianos do B. cohnii.

509KV 8.4mm x10.0k SE

Figura 10 - Imagem do SEM/EDS dos esporos bacterianos do B. cohnii, com dimensdes.

o Agar Nutritivo (Martins, 2015)

Tabela 6 - Reagentes e quantidades do agar nutritivo.

Reagentes Quantidade
Peptona 59
Extrato de carne 39
Agar 759
Agua destilada 1000 ml

Cada reagente foi pesado separadamente, Tabela 6, e misturou-se o extrato de carne
com a peptona na agua destilada num gobelet e posteriormente acertado o pH para 7,
como mostra a Fig. 11.
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Figura 11 - Aparelho de medicdo do pH na solugcéo do agar nutritivo.

A 500 ml da solugé@o misturou-se agar, Fig. 12, e nos outros 500 ml ndo se adicionou
nenhum reagente, ambas as solugfes foram para o autoclave durante 20 minutos a
121°C.

Figura 12 - Solugc&o com 500 ml com agar.

o Solucao de sesquicarbonato de s6dio (Martins, 2015)

Tabela 7 - Reagentes e quantidade para o meio.

Reagentes Quantidade
NaHCO; 4,29
Na,COj; anidro 539
Agua destilada 100 ml

Foram pesados os reagentes, Tabela 7, em recipientes distintos, misturou-se cada
reagente separadamente em agua destilada de modo a que as solucdes néao
precipitem, como as Fig. 13 e 14 indicam.
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Figura 13 - Recipiente com NaHCO; e 4gua destilada.

Figura 14 - Recipiente com Na;COjz anidro com agua destilada.

Posteriormente juntou-se as duas solucdes e acertou-se a quantidade para os 100 ml

de agua destilada e a solucao final foi ao autoclave durante 20 minutos a 121°C.

ApoOs os dois meios terem saido do autoclave foram misturados, na proporcao de 1 ml
de solucdo de sesquicarbonato de sédio para 10 ml de agar nutritivo, resultando o

meio alcalino solido e liquido.

A 100 ml de agar nutritivo juntou-se 10 ml de solug&o de sesquicarbonato de sédio e
deitaram-se 4 placas de Petri obtendo assim o meio alcalino sélido, o meio alcalino
liquido preparou-se com 135 ml de caldo nutritivo, a 15 ml de meio sesquicarbonato de
sédio. Todas estas solucdes foram misturadas na camara de fluxo e guardadas no
frigorifico até a sua utilizacao.
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o Solugéo de elementos vestigiais SL12-B (Martins, 2015)

Tabela 8 - Reagentes e quantidades da solugao.

Reagentes Quantidade
EDTA - Na;.2H,0 15¢g

FeS0,.7H,O 0,559
H3BO3 0,159
CoCl;.6H,0 0,095¢
MnCl,.4H,0 0,025 g
ZnCl, 0,021 ¢
NiCl,.6H,0 0,012 ¢
NaMoO,.2H,0 0,009 g
CuCl;.2H,0 0,001 g
Agua destilada 500 ml

Pesou-se cada reagente separadamente da Tabela 8, comecou-se por diluir EDTA-
Na,.2H,O em agua destilada, Fig. 16, e de seguida foram misturados todos os outros

reagentes e no fim acertou-se o pH para 6, como a Fig. 17 mostra.

Figura 15 - Pesagem do reagente EDTA- Na,.2H,0 na balan¢a da marca OHAUS analytical plus.

Figura 16 - Diluicdo do EDTA- Na2.2H,0 na dgua destilada e os restantes reagentes pesados.

26



Influéncia do mineral precursor no uso de uma bactéria para
reparacao de fissuras no betéo

Figura 17 - Medicé&o do pH da solucéo final.

Por fim a solugéo final foi ao autoclave durante 20 minutos a 121°C.

o Meio de esporulacao (Martins, 2015)

Tabela 9 - Reagentes e quantidades do meio.

Reagentes Quantidade

NH.CI 0.2g
KH,PO,7 0,02 g

caCl, 0,225¢g
KCl 0.2g
MgCl,.6H,0 029
MnSQO,.2H,0 0,01¢g
SL12-B 1ml
Extrato de levedura 01lg
Citrato trissodico 5169
NaHCO3; 429
Na,CO3 5,39

Agua destilada 1000 ml

Pesou-se o0s reagentes na Tabela 9, exceto o SL12-B, comecou-se por diluir o
NaHCOs;, Na,CO; e Citrato trissédico em 200 ml de agua destilada e os restantes
reagentes, exceto SL12-B, em 800 ml de agua destilada e ambas as solu¢des foram
ao autoclave durante 20 minutos a 121°C. Depois das solugdes terem ido ao
autoclave, juntaram-se as duas com 1 ml de SL12-B na camara de fluxo, como mostra
a Fig. 18.
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Figura 18 - Fracos com as solu¢des do meio de esporulagcédo e SL12-B.

Apos terem sido feitos 0s meios de cultura, segue-se a preparagdo da bactéria. Num
placa de Petri com meio de cultura nutriente agar risca-se a bactéria com o auxilio de
uma ansa estérii na camara de fluxo, Fig. 19, para que ela crescesse e se

multiplicasse, essa placa ficou num estufa durante 24 h a temperatura de 30°C.

Figura 19 - Bactéria B. cohnii a ser riscada na placa de Petri.

Apo6s 24 h a bactéria B. cohnii estava crescida, Fig. 20, e sem contaminagfes de
outras espécies de bactérias, foi entdo introduzida no meio alcalino liquido, Fig. 21, na
camara de fluxo e ficou no agitador a 30°C durante 24 h. Foi também deixado um
baldo de Erlenmeyer com alguma quantidade de meio alcalino liquido para controlo,

para que se verifigue que passadas as 24 h ndo nasceu numa espécie de bactéria no
baldo de Erlenmeyer.
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Figura 20 - Bactéria crescida na placa de Petri.

Figura 21 - Introducédo da bactéria no meio alcalino liquido.

Passadas as 24 h passou-se 2 ml de meio alcalino liquido com bactéria para 200 ml
de meio de esporulagéo, Fig. 22, e foi novamente ao agitador a 30°C durante 24 h,
deixou-se novamente um baldo de Erlenmeyer apenas com meio de esporulacéo para

posterior controlo.

Figura 22 - Introducéo do meio alcalino liquido com bactéria no meio de esporulacgéo.

Decorridas as 24 h, no meio de esporulagdo encontram-se crescidos 0S esporos
bacterianos e no baldo de Erlenmeyer que serve de controlo ndo existe qualquer
contaminagdo, sdo estes os resultados desejados. De seguida faz-se uma contagem

29



ao microscopio, da marca Olympus, com o auxilio de uma camara de contagem, Fig.
23, de marca Marienfeld Germany com profundidade de 0,01 mm e quadriculado de
0,025 mm?, na qual foi deitado algum meio de esporulacdo para verificar se continha

0Ou n&o 0s esporos necessarios para o fabrico do betéo.

Segundo Jonkers et al. (2010) é necessério 1-10x108 de esporos bacterianos por cm?®

de betdo.

Apbs a contagem da camara de contagem aplicou-se a seguinte férmula:

n° de células médio = n° de células nos quadrados pequenos x 2,5x10° (espores/ml)

A Tabela 10 indica todas as concentracdes obtidas ao longo das diluicdes realizadas

ao longo do processo.

Agua para 4 amassaduras

Meio de esporulacéo Cada provete

(BBAL, BBS1, BBA2 e BBS2)
Quantidades 200 ml 73L 15x15x15 cm®
Concentragdes | 1,75 x 10® esporos/ml 4,8 x 10° esporos/ml 4 x 10® esporos

Verificou-se que estes valores dos esporos bacterianos se encontram dentro dos
valores de referéncia segundo Jonkers et al. (2010) portanto procedeu-se a
centrifugacdo do meio de esporulacdo para separar os esporos do meio, a 10000 rpm
durante 10 minutos. ApGs a centrifugacao diluiu-se os esporos bacterianos em 500 ml
de agua da torneira e forma transportados até ao laboratério para a sua posterior

diluicdo até perfazer a quantidade de agua pretendida para as amassaduras.

Existem dois métodos diferentes de introdugdo dos minerais precursores (acetato e

silicato de célcio) no betdo, o primeiro método é apenas a introducdo do minerais
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precursor na agua da amassadura sem qualquer adicdo da bactéria e o segundo
método é a introducdo do meio precursor nas argilas expandidas, podendo nas
mesmas argilas se introduzir o mineral precursor com a bactéria ou introduzir o mineral

precursor e a bactéria em diferentes argilas expandidas.

Para a impregnacdo das argilas expandidas com o mineral precursor € necessario
secé-las na estufa durante cinco dias a 37°C, de seguida serd vertido o mineral
precursor as argilas expandidas e ir4d ficar ao meio ambiente durante 24 h
posteriormente ira novamente para a estufa durante cinco dias a 37°C, apds 0s cinco
dias sao vertidas as bactérias nas argilas expandidas e ficardo outras 24 h ao meio

ambiente, terminado este processo segue-se a amassadura do betéo.

Em laboratério foram feitos os meios precursores utilizando o acetato de calcio e
extrato de levedura, as diluicdes foram de 80 g de acetato de célcio por litro com 1 g
de extrato de levedura por litro, como indica a Fig. 24. As Fig. 25 e 26 apresentam o
processo de embebimento das argilas com o meio precursor com acetato de célcio.

Figura 24 - Diluicao do acetato de calcio em agua.

Figura 25 - Impregnacédo do acetato de calcio na argila expandida.
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Figura 26 - Acetato de célcio embebido na argila expandida.

Para o outro meio precursor diluiu-se por litro de agua da torneira 80 g de silicato de
célcio com 1 g de extrato de levedura, a Fig. 27 mostra a diluicdo dos dois
componentes. As Fig. 28 e 29 mostram o processo de embebimento das argilas no
meio precursor. E de notar que o silicato de calcio é pouco soltvel na agua, dai a cor
branca da solugdo, quando se processa o embebimento das argilas expandidas é
posto em causa se 0 reagente quimico ird entrar no interior das argilas expandidas ou

se fica apenas na superficie das mesmas o que podera por em causa a experiéncia.

Figura 27 - Dilui¢ao do silicato de célcio.

Figura 28 - Silicato de calcio ao ser embebido na argila expandida.
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Figura 29 - Silicato de célcio embebido na argila expandida.

Apos ter sido embebido o silicato de célcio nas argilas expandidas e ter ido cinco dias
a 37°C para a estufa, a sua cor era branca, Fig. 30, tal ndo se notou quando se
embebeu o acetato de calcio nas argilas expandidas, Fig. 31, estes mantinham a
mesma cor inicial o que pode provar ou ndo que o silicato de calcio tera ficado na
superficie. Nao foi possivel realizar qualquer ensaio para comprovar este facto, logo
nao se pode fazer nenhum concluséo sobre este facto.

Figura 30 - Argila expandida com silicato de calcio.

Figura 31 - Argila expandida com acetato de céalcio.

E fundamental fazer diferentes betdes com caracteristicas diferentes para que se

possa comparar resultados e concluir qual ou quais revelam melhores resultados.
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Entéo definiu-se que era necessario considerar oito situacdes diferentes:

o BASE - bet&o base com cura normal;

o BASEH - betédo base com cura humida;

o BA - betdo com acetato de célcio na agua da amassadura;

o BS - betdo com silicato de calcio na 4gua da amassadura;

o BBAl - betdo com acetato de calcio e bactérias em diferentes
expandidas;

o BBS1 - betdo com silicato de calcio e bactérias em diferentes
expandidas;

o BBA2 - betdo com acetato de calcio e bactérias nas mesmas
expandidas;

o BBS2 - betdo com silicato de calcio e bactérias nas mesmas

expandidas.

argilas

argilas

argilas

argilas

A composicao para os diferentes betdes é igual, composi¢cdo essa indicada na tabela

11.

Composicdao, kg

Cimento CEM | 258
Agua 129
Areia fina (0-1) 523
Areia grossa (1-4) 101
Argila expandida (2-6) 196

O método de cura do betdo é também um fator importante. Consideram-se duas curas

para o betdo BASE, uma cura designada como cura humida em que 0s provetes se

encontram sempre submersos em agua até chegar a altura de testar a sua resisténcia

a compressdo sendo somente esta a sua utilidade, e a outra cura designada como

cura normal em que os provetes se encontram 24 h submersos em agua e seis dias

expostos ao meio ambiente do Laboratdrio de Engenharia Civil do Pdélo da Mitra da

Universidade de Evora, sendo este provetes testados a resisténcia & compresso e

todos os outros ensaios ja referidos.

O betdo BASE, BA, BS, BBA1, BBS1, BBA2 e BBS2 foram sujeitos a cura normal,

apenas o betdo BASEH foi sujeito a cura humida, Fig. 32.
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Figura 32 - Provetes BASEH na cura humida.

A cura normal tenta reproduzir uma situacdo real ao qual o betdo estd exposto
regularmente, como sdo os ciclos de exposi¢cdo ambiental, seco e humido (agua da
chuva). A agua da cura dos provetes € agua potavel do Laboratério de Engenharia
Civil do Pélo da Mitra e € mudada todas as semanas, tomou-se esta decisédo pelo facto
do betdo conter bactérias e reagentes quimicos, a sua diluicdo na 4gua ndo € um fator
conhecido e a sua concentragdo pode mudar as condicbes do estudo. Para as
amassaduras feitas foram feitas as quantidades indicadas na Tabela 12.

Tabela 12 - Quantidades para cada amassadura.

Tipo de amassadura Quantidades

BASE+BASEH 80L(+/- 18 provetes)
BA ou BS ou BBA1 ou BBS1
ou BBA2 ou BBS2

50L (+/- 11 provetes)

Durante cada amassadura fez-se o ensaio de abaixamento pelo cone de Abrams, Fig.
33 e 34, segundo a norma NP EN 12350-2, tendo obtido em cada ensaio

abaixamentos S3 (100 a 151 mm) para todas as amassaduras.

Figura 33 - Enchimento do molde seguido de 25 pancadas.
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Figura 34 - Medicao do abaixamento.

Os provetes foram executados de acordo com a norma NP EN 12390-2, a sua
compactacédo foi feita através de pancadas, ou seja, compactacdo manual para se
garantir a homogeneidade, Fig. 35, e assim as particulas de argila expandida ndo

subirem para a superficie do provete.

Figura 35 - Compactagao manual do provete.

Todos os provetes foram acondicionados num local seguro para que ndo fossem

sujeitos a choques e ficaram protegidos com pelicula aderente, como indica a Fig. 36.

Figura 36 - Provetes envolvidos em pelicula aderente.
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Os provetes de betdo foram desmoldados no dia seguinte a sua amassadura, Fig. 37,
com a ajuda de um compressor de ar no Laboratério de Engenharia Civil do Pélo da
Mitra da Universidade de Evora.

Figura 37 - Desmolde dos provetes.

Aos provetes de betdo séo induzidas as fissuras através da utilizacdo da maquina de
resisténcia a compressdo, 0 seu processamento é idéntico a quando se pretende
ensaiar a resisténcia a compressdo. Para cada tipo de betdo (BASE, BA, BS, BBAL,
BBS1, BBA2 e BBS2) escolhe-se alguns provetes para se induzir as fissuras no dia
seguinte a sua amassadura. Nesse mesmo dia em que os provetes sao fissurados
procedesse também ao seu corte através de uma maquina de corte disponivel no
Laboratério de Engenharia Civil do Pdlo da Mitra da Universidade de Evora, como
mostra a Fig. 38. Os cubos escolhidos para serem acompanhados ao longo do estudo
tém fissuras evidentes em alguma das suas faces.

5x5x5 cm?®

2,5x2,5x5 cm?®

15x15x15 cm®

Em pé

Figura 38 - Corte dos cubos ap6s fissuracéo.
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Os valores de carga maxima que cada provete suporta para a indugéo das fissuras
variam entre 138600 N e 244200 N, valores estes referentes para todos os tipos de
betbes fabricados (BASE, BA, BS, BBA1, BBS1, BBA2 e BBS2), em anexo encontram-

se as tabelas referentes aos valores de cada provete para a inducdo das fissuras.

O acompanhamento da evolucao das fissuras nos elementos de betédo é feito através
do ensaio de resisténcia a compressdo, inspec¢do visual através do microscopio
estéreo zoom, do microscopio eletrénico de varrimento com espectroscopia dispersiva
de Raios-X (SEM/EDS), da difracdo de Raios-X (DRX) e do ensaio numero mais
provavel (NMP).

O ensaio de resisténcia a compressao feito para acompanhar as caracteristicas dos
provetes segue a norma NP EN12390-3, este ensaio é feito no Laboratério de
Engenharia Civil no Pélo da Mitra da Universidade de Evora e segundo as condicdes
referidas na Tabela 13. Os provetes a ensaiar sdo introduzidos numa maquina de
ensaio a compressao, Fig. 39, onde lhe é aplicada uma carga até a sua rotura que €
denominada de carga maxima suportada pelo mesmo e € através dessa carga que se
calcula a resisténcia a compressao do provete de betdo. Este ensaio € importante pois
assim pode-se avaliar o desempenho das estruturas e dos seus componentes

resistirem a tensdes sem que acontega a rotura.

_ Idade da )
Tipo de Estado da Numero de
5 amostra
amostra amostra (cm~) _ amostras
(dias)

3
28

56
84

BASE 15x15x15

NINININ
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(continuacéao)
Idade da
Tipo de Estado da Numero de
amostra
amostra amostra (cm?®) _ amostras
(dias)
3
28
56
84
3
28
56
84
3
28
56
84
3
28
56
84
3
28
56
84
3
28
56
84
3
28
56
84

BASEH 15x15x15

BA 15x15x15

BS 15x15x15

BBA1l 15x15x15

BBS1 15x15x15

BBA2 15x15x15

BBS2 15x15x15

NINININININNDNDNPNNPNNNDNDNDDNDNDDNNDNNDNDNDNDNDDNDN

Por meio deste ensaio ir-se-a verificar se a adicdo das bactérias e dos reagentes

quimicos no betdo tém alguma influéncia nos resultados da resisténcia a compressao.

A utilizagcdo do microscopio estéreo zoom para a inspecao visual é essencial para
acompanhar as fissuras que o betdo tem e verificar se existe evolucdo no
preenchimento ou ndo das mesmas. O microscopio trinocular estéreo zoom SZ61 da
marca Olympus foi utilizado no Laboratério de Virologia Vegetal do P6lo da Mitra da
Universidade de Evora, como a Fig. 40 mostra. O acompanhamento visual das

amostra foi feito segundo as condi¢des indicadas na Tabela 14.
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Figura 40 - Microscopio trinocular estéreo zoom, marca Olympus.

Tabela 14 - Condicdes para realizar a inspecao visual (Microscopio trinocular estéreo).

Idade da
Tipo de Estado da Numero de
amostra
amostra amostra (cm®) _ amostras
(dias)
7
14
30
BASE 5x5x5 45 1
56
94
7
14
30
BA 5x5x5 45 1
56
94
7
14
30
BS 5x5x5 45 1
56
94
7
14
30
BBA1l 5x5x5 45 1
56
94
7
14
30
BBS1 5x5x5 45 1
56

94
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(continuacgéao)

Tipo de

amostra

Estado da

amostra (cm?)

Idade da
amostra
(dias)

Nimero de

amostras

BBA2

5x5x5

7

14

30

45

56

94

BBS2

5x5x5

7

14

30

45

56

94

As ampliagfes séo escolhidas conforme a variedade de amplia¢cdes que o microscopio
estéreo zoom dispde que foram 6.7x, 10x, 15x, 20x, 35x e 45 x. Devido a um problema
no computador do microscopio estéreo zoom e ao periodo de férias da Universidade
de Evora foi necessario recorrer o microscopio estéreo zoom do Laboratério Hércules
da Universidade de Evora, esse microscopio estéreo zoom sendo de marca diferente,
marca Leica do modelo M205 C, Fig. 41, as suas ampliagbes ndo coincidiam com as

utilizadas no outro microscépio, entdo neste microscopio as ampliacdes utilizadas

foram 10x, 16x, 20x, 32x e 40 x.

Figura 41 - Microscépio trinocular estéreo zoom, marca Leica.

Outro dos métodos escolhidos para acompanhar a evolucao das fissuras no betéo foi

0 microscopio eletronico de varrimento com espectroscopia dispersiva de Raios-X,
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vulgarmente chamado de SEM/EDS, Fig. 42, equipamento este utilizado no
Laboratério Hércules da Universidade de Evora. E um microscépio electronico que
capta imagens da superficie das amostras tendo estas alta qualidade de ampliagéo,
profundidade e aspeto tridimensional. O ensaio foi realizado conforme o indicado na
Tabela 15.

Figura 42 - Microscopio eletrénico de varrimento com espectroscopia dispersiva de Raios-X.

Qualquer amostra para poder ir ao SEM/EDS precisa de ter uma boa condutividade
elétrica superficial, se as amostras ndo tiverem condutibilidade superficial existe a
necessidade de metalizar as amostras através da aplicacdo de um revestimento ultra-
fino que pode ser a ouro ou a carbono, suportar o vVacuo pois esta técnica necessita de

emitir um feixe de electrbes e estabilidade fisica e quimica (Monteiro, 2015).

Nas amostras de betdo é inevitavel a metalizacdo, Fig. 44, pois elas ndo tem boa
condutividade elétrica superficial, neste caso optou-se por metalizar todas as amostras
a carbono. Utilizou-se um metalizador da marca Quorum, do modelo Q150R ES do
Laboratério Hércules da Universidade de Evora para metalizar todas as amostras de
betéo utilizadas no SEM/EDS, como indicada na Fig. 43.

Figura 43 - Metalizador.
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_ Idade da i
Tipo de Estado da NuUmero de
5 amostra
amostra amostra (cm~) _ amostras
(dias)

7
14
30
45
56
94
7
14
30
45
56
94
7
14
30
45
56
94
7
14
30
45
56
94
7
14
30
45
56
94

BASE 2,5x2,5x5

BA 2,5x2,5x5

BS 2,5x2,5x5

BBA1l 2,5%2,5x5

BBS1 2,5x2,5x5

RiRrRr R R RRPRRRRRRRRRRERRRPRRRRRRRRRRRRRE
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(continuacgéao)

_ Idade da

Tipo de Estado da NuUmero de

amostra

amostra amostra (cm?) amostras

(dias)
7
14
30
45
56
94
7
14
30
45
56
94

BBA2 2,5x2,5x5

BBS2 2,5x2,5x5

R RRrRrRrRPrRrRr R R R R

Ao microscopio eletrénico de varrimento pode-se aliar a técnica de espectroscopia
dispersiva de Raios-X (EDS), que faz uma andlise semi-quantitativa dos elementos
guimicos na superficie das amostras através de mapas de composi¢ao dos elementos.

O método da difragdo de Raios-X (DRX) é escolhido para dar uma resposta mais
exata sobre os cristais que cada tipo de betdo contém, consiste na interacdo do feixo
incidente de Raios-X e o0s eléctrons dos atomos componentes de um material,
determinando-se depois os fétons difratados que constituem o feixe difratado
(Antoniassi, 2010). A difragdo de Raios-X também é feita no Laboratério Hércules da
Universidade de Evora.

As amostras utilizadas no difractometro séo reduzidas a p6 no instante antes de serem
introduzidas na maquina, Fig. 45, para que assim a orientagdo dos Vvarios cristais que
a amostra tem seja aleatoria, assegurando assim que o feixe de Raios-X incide nos
cristais e satisfazendo as condi¢cdes da lei de Bragg. Os ensaios realizados foram
realizados como indicado na Tabelal6.

Figura 45 - Amostra de betdo preparada para a difracdo de Raios-X.
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O difractometro de Raios-X utilizado € da marca Bruker, do modelo D8 Discover, Fig.
46, possui um contador de radiacdo que se move atraveés do goniometro circular que
deteta o angulo e a intensidade do feixe difratado. Os resultados da difracdo de Raios-
X séo analisados através do programa Diffrac.EVA V3.0 no Laboratério Hércules da

Universidade de Evora.

Figura 46 - Maguina de difracdo de Raios-X.

Tabela 16 - Condi¢des para realizar o ensaio de difracdo de Raios-X.

Idade da
Tipo de Estado da Numero de
amostra
amostra amostra (cm?®) _ amostras
(dias)
14
BASE Em pé 30
56
14
BA Em pé 30
56
14
BS Em pé 30
56
14
BBA1l Em pé 30
56
14
BBS1 Em pé 30
56
14
BBA2 Em po 30
56
14
BBS2 Em pé 30
56

R RrRrRrRr R R RRPRRRPRRRRRRRRRRR
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Para reduzir as amostras a po6 utilizou-se o moinho de bolas planetério, da marca
Retsch do modelo PM100, Fig. 47, em ciclos de 8 minutos a 400 rpm e apds a saida
da amostra do moinho reduziu-se ainda mais a amostra em po utilizando o almofariz,
Fig. 48, pois s6 com a utilizagdo do moinho por vezes ndo era possivel reduzir a

amostra a po.

Figura 47 - Moinho de bolas planetario.

Figura 48 - Almofariz com betdo em po.

Outro método escolhido para seguir o estudo da introducdo de bactérias no betdo € o
ensaio do numero mais provavel (NMP) que possibilita avaliar estatisticamente o
namero dos microrganismos presentes na amostra e estimar a percentagem viavel
(Ribas, 2009), os ensaios foram realizados no Laboratério de Microbiologia do Solo no
Pélo da Mitra da Universidade de Evora. Com este ensaio é facil estimar a populacéo
total ou apenas de um grupo especifico de microrganismos na amostra, heste caso o
gue se pretende é estimar a populacéo da bactéria B. cohnii presente nas amostras de
betdo e na Tabela 17 mostra-se as condigcbes em que foram realizados os ensaios.
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Idade da

Tipo de Estado da Numero de
5 amostra
amostra amostra (cm~) _ amostras
(dias)
BASE Em po 36 1
. 14 1
BBA1l Em po 36 1
. 14 1
BBS1 Em poé 36 1
. 14 1
BBA2 Em poé 36 1
. 14 1
BBS2 Em po 36 1

Para efetuar este ensaio é preciso fazer meios de cultura, mais especificamente o
meio MRD, o agar nutritivo e a solugao de sesquicarbonato de sddio, os dois ultimos ja
referidos 0 seus procedimentos anteriormente. O meio maximum recovery diluent

(MRD) € composto pelos reagentes que a Tabela 18 descreve.

Reagentes Quantidade
Peptona 0,59
Cloreto de Sédio 4,25¢
Agua destilada 500 ml

Pesa-se individualmente os reagentes e diluem-se na agua destilada até perfazer a
guantidade desejada e vai ao autoclave durante 15 minutos a 121°C. Depois do
autoclave junta-se a solucao 50ml de solucdo de sesquicarbonato de sédio para se

obter o meio MRD alcalino, este meio é mais apropriado para a bactéria em questao.

Prepara-se a solucdo-mée (SM) para cada amostra de betéo, Fig. 49 e 50, e conforme
a Tabela 19 indica, de seguida os tubos Falcon com as solu¢cdes-mée vao para o
agitador durante 24 h a 30°C. Passado esse tempo, as solugbes-méae séo transferidas
para as placas de Petri segundo as suas diluicbes, como indicam as Fig. 51 e 52 e a
Tabela 19. As placas de Petri de cada amostra vao para a estufa a 30 °C durante 5
dias, e sao retiradas informacbes as 24, 48 ,72 e 120 h. Através dos resultados
retirados nos tempos definidos aplicaram-se as tabelas predefinidas para este tipo de

ensaio.
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Tabela 19 - Preparacéo para o ensaio NMP para cada amostra.

Diluicbes SM 10 * 10 2 10 3 10 *
. 2700 pl 2700 pl 2700 pl 2700 pl
Qg:’:;'giid:s Ia%glge de MRD + | de MRD + | de MRD + | de MRD +
Y > 9 | 300 plda | 300 ulda | 300 plda | 300 ul da
diluicdes de betdo 10 102 107

Tubo Falcon

9+ 0 -

- [ =

> —

- 0

Volume a
plaquear de 100 100 100 100 100
cada
diluic&o (pl) — =
Placas de — {— —
Petri = — {S— — =

Figura 49 - Tubo Falcon com betdo BASE.
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Figura 50 - Tubos Falcon para cada amostra no agitador.
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o
Figura 51 - Distribuicédo das solug8es pelas placas de Petri.

Figura 52 - Espalhar a solucédo na placa de Petri.

O ensaio do NMP ¢é importante para se saber se 0s esporos introduzidos no betao
germinaram originando células vegetativas. Permite saber até que idade do betdo os
esporos ainda tém a capacidade de germinar dando origem a células vegetativas e
como € a evolucdo de esporos e células vegetativas ao longo do tempo.
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5 Resultados obtidos e sua analise

Os resultados obtidos sdo apresentados a seguir, sendo também analisados.

A Fig. 53 apresenta os resultados das resisténcias a compresséo de todos os betdes,

as quais foram determinadas nos instantes 3d, 28d, 56d e 84d.

24

21
©
e 18
s —&— BASEH
‘§ 15 BASE
8 == BA
s 12
= —3BS
O |
s 9 —#—BBAL
[ |
5 ——BBS1
S © T
S BBA2
8 3 -
o BBS2

0 {: T T T T T T T T T T T 1

0 7 14 21 28 35 42 49 56 63 70 77 84

Dias

Na Fig. 53 € possivel verificar que para as amostras sem bactéria e sem meio de
precursor os valores das resisténcias a compressdo vao aumentando ao longo do
tempo, tal como era de esperar. Por outro lado, ndo era de esperar maiores
resisténcias para composicao do betdo BASE comparativamente a BASEH mas ao

analisar o grafico pode-se constatar isso.

O betao com adicéo de acetato de calcio (BA) apenas perde resisténcia a compressao
entre os 56 dias e os 84 dias, j4 0 betdo com adi¢édo de silicato de calcio (BS) perde

resisténcia entre os 28 dias e os 56 dias e tende a estabilizar os seus valores.

O comportamento do BBA1 e BBA2 sdo muito dispares, pois no BBAl a perda de
resisténcia da-se entre os 28 dias e os 56 dias e no BBA2 existe uma perda entre 0s
56 dias e 84 dias.
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J& o comportamento do BBS1 e do BBS2, em relagéo a resisténcia & compresséo, sao

muito semelhantes, s6 existe perda de resisténcia a partir dos 56 dias.

Os betdes que continham meio precursor e bactéria ou apenas meio precursor
apresentam valores de resisténcias a compressdo que nao eram crescentes,
principalmente no que diz respeito ao BBAl. As tabelas das resisténcias a
compressao para todas as amostras e as respetivas idades encontram-se no anexo F

aolL.

Da Fig. 54 a Fig. 60 apresenta-se um resumo do acompanhamento visual com o
auxilio do Microscépio estéreo zoom ao logo do tempo, e da Fig. 61 a Fig. 67 mostra-
se as medicOes feitas no primeiro dia e no Ultimo dia em que cada amostra de betdo

foi observada.

Ao observar-se o betdo BASE verificou-se que ndo houve qualquer alteracdo das
fissuras desde o primeiro ao ultimo dia em que foi visualizada, Fig. 54. Este resultado
era de esperar. O facto de ndo ter existido qualquer colmatacédo das fendas, mostra
que também ndao foi formado carbonato de célcio a partir da carbonatacéo do betao.
Na Fig. 61 podem-se observar a primeira e a Ultima imagem obtida através do
microscopio estéreo zoom do betdo BASE com uma ampliacdo de 20x, em que sdo
medidas as fissuras no primeiro e Ultimo dia dos ensaios e a sua largura se mantém,

com 221 um e 143 ym.

Para o BA também néo é visivel o preenchimento da fissura através das imagens
retiradas do microscopio estéreo zoom ao longo de 94 dias, Fig. 55. Assim a inclusédo
apenas do meio precursor, acetato de célcio, neste caso, na 4gua da amassadura nao
revela resultados positivos em termos do preenchimento das fissuras. No caso do BA
a Fig. 62 mostra um quadro com a primeira e Ultima imagem da fissura observada e
ndo se registou qualquer evolucao da fissura, mantendo-se a fissura com a largura de
109 ym e 62 ym ao longo do tempo que foi observada. A introdugédo de acetato de
calcio na dgua da amassadura ndo proporciona a precipitacdo de carbonato de calcio

nas fissuras.

O BS, tal como o BA, ndo indicia a ocorréncia da precipitacdo de carbonato de célcio
na fissuras que o betdo tem (Fig. 56), assim a introducao de silicato de calcio na dgua
da amassadura também ndo mostra ser capaz de provocar a precipitagdo de cristais

de carbonato de calcio. Na Fig. 63, as imagens do BS nos 7 dias e nos 94 dias com
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ampliacdo de 45x, a fissura mantém a sua largura de 220 ym e 129 ym desde o

primeiro dia ao ultimo dia de observacao.

No caso do BBA1, em que foi introduzido acetato de calcio como meio precursor
nalgumas argilas expandidas e noutras a bactéria B. cohnii, ndo foi evidente a
precipitacdo de carbonato de célcio ao longo da fissura observada no periodo de 94
dias, Fig. 57, isto pode ser justificado pelo facto da zona analisada néo ter por perto
argilas expandidas com o meio precursor e bactéria condicionando o desenvolvimento
das reacdes e formacéo dos cristais que se iriam depositar na fissura. A Fig. 64 ilustra
imagens do BBA1 aos 7 dias e aos 94 dias com uma ampliagdo de 45x, no qual se
pode ver que a fissura mantém a mesma largura ao longo dos tempos em que foi
observada, tendo como largura 263 ym e 387 um, com estas imagens também se
pode confirmar que ndo existe precipitacdo de carbonato de célcio na fissura, portanto

0 seu preenchimento ndo ocorre.

Para o BBS1, em que o meio precursor, silicato de célcio, é introduzido em parte da
argila expandida e noutra parte é introduzida a bactéria B. cohnii, a precipitacdo de
CaCO; néao é visivel na fissura observada ao longo do tempo, Fig. 58. No BBS1 a
fissura ndo mostra indicio de precipitagcdo de cristais de carbonato de célcio, Fig. 65
apresenta imagens dos 7 dias e dos 94 dias da mesma zona em que se pode observar

que a fissura nao altera a sua largura, tendo de medidas 468 pm e 257um.

No BBA2 em que se introduziu o acetato de calcio como meio precursor e a bactéria
B. cohnii nas mesmas argilas expandidas, nota-se uma leve precipitacdo de cristais de
CaCO; na fissura, Fig. 59, portanto esta solucdo parece apresentar resultados
positivos no preenchimento das fissuras. A Fig. 66 ilustra as imagens tiradas no
microscopio estéreo zoom no primeiro e Ultimo ensaio, nas quais € evidente o
preenchimento da fissura por cristais de carbonato de céalcio. Na primeira imagem a
fissura tinha de largura 111 ym e 126 ym e na ultima imagem a fissura ja se
encontrava mais colmatada, passando a ter 73 um e 99 uym, respetivamente. Pode-se
dizer que houve o aparecimento de cristais de carbonato de calcio na fissura,

preenchendo a mesma parcialmente.

No BBS2 ¢ visivel ao fim de 94 dias a precipitagdo de carbonato de célcio na fissura.
Na maior ampliacdo que a Fig. 60 apresenta conseguem-se observar os cristais na
superficie na fissura. Pode-se dizer que esta solugdo com o silicato de célcio e
bactéria nas mesmas argilas expandidas possibilitam a formacdo de carbonato de

calcio. Pela Fig. 67 podem-se ver as imagens do primeiro e do ultimo dia. Visualiza-se
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perfeitamente o depdsito de cristais de carbonato de célcio ao longo da fissura, o que
faz com que a fissura venha a diminuir, indicando que a mesma se vai colmatando. Na
primeira imagem a largura da fissura era de 644 ym e 461 ym passando a ter na

tltima imagem 580 um e 389 um de largura.

Quando existe formagéo de carbonato de calcio nos provetes de betdo, estes passam
a ter menos vazios e por consequéncia a sua resisténcia a compressao aumenta,
através da visualizagdo das amostras de betdo com auxilio do Microscopio estéreo
zoom verificou-se a formacao de carbonato de célcio nas amostras do BBA2 e BBS2
logo era de esperar que a sua resisténcia aumenta-se o que se verifica até aos 56 dias
de cura dos provetes. Mas este comportamento também se verifica nos provetes do
BA e BBS1 e nesses néo ¢ visivel formagéo de carbonato de calcio nas suas fissuras.
Mas neste caso a formacdo de carbonato de calcio ndo aumenta a resisténcia a
compressao dos provetes ao longo da cura, isso pode-se dever as adi¢des feitas ao
betdo, que tem um impacto no resultados da resisténcia a compressado e apesar de
existir formacdo de carbonato de calcio isso ndo se pode constatar nos ensaios

realizados.
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(*) Microscopio estéreo zoom do Laboratério Hercules

94d
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*

20x
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*

Figura 54 - Quadro da inspec¢ao visual do betdo BASE dos 7 aos 94 dias.
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(*) Microscépio estéreo zoom do Laboratério Hercules

Figura 55 - Quadro da inspecgdao visual do betdo BA dos 7 aos 94 dias.

55




Influéncia do mineral precursor no uso de uma bactéria para

reparacao de fissuras no betéo

10x

20x

45x

Neeting ¢

(*) Microscopio estéreo zoom do Laboratério Hercules
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Figura 56 - Quadro da inspec¢dao visual do betdo BS dos 7 aos 94 dias.
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(*) Microscopio estéreo zoom do Laboratério Hercules

Figura 57 - Quadro da inspec¢ao visual do betdo BBA1 dos 7 aos 94 dias.
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Figura 58 - Quadro da inspegdao visual do betdo BBS1 dos 7 aos 94 dias.
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(*) Microscopio estéreo zoom do Laboratério Hercules

Figura 59 - Quadro da inspec¢éo visual do betdo BBA2 dos 7 aos 94 dias.

59

45d

10x

20x

45x




Influéncia do mineral precursor no uso de uma bactéria para
reparacao de fissuras no betéao

7d 14d - 30d 45d 56d

10 10

20 20

45

. ey

(*) Microscopio estéreo zoom do Laboratério Hercules

Figura 60 - Quadro do microscépio estéreo zoom do BBS2.
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7 dias 94 dias

e e -4

Figura 62 - Quaro dainspecéo visual do betdo BA aos 7 dias e aos 94 dias, ampliagao 45x.



€9

Influéncia do mineral precursor no uso de uma bactéria para reparacao de fissuras no betao

Nl
Figura 63 - Quadro da inspec¢ao visual do betdo BS aos 7 dias e aos 94 dias,

ampliagéo 45x.
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94 dias

263 um

“-»

- e | ‘ | ' - “

Figura 64 - Quadro da inspecgao visual do betdo BBA1 aos 7 dias e aos 94 dias, ampliacéo 45x.
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§

Figura 65 - Quadro da inspec¢ao visual do betdo BBS1 aos 7 dias aos 94 dias, ampliagao 45x.
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Figura 66 - Quadro da inspegéa visual do betdo BBA2 aos 7 dias e aos 94 dias, ampliac&o 45x.
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94 dias

vilee

Figura 67 - Quadro da inspec¢ao visual do betdo BBS2 aos 7 dias e aos 94 dias, ampliagdo 45x.




Com o microscoépio eletrénico de varrimento com espectroscopia dispersiva de Raios-
X tem-se acesso a imagens com maior ampliacdo do que as tiradas através do
microscopio estéreo zoom, o que nos d& mais detalhadamente informagédo sobre o
conteldo nas argilas expandidas, na matriz ou na fissura. O SEM/EDS €é um
instrumento importante para se descobrir quais o0s tipos de cristais que o betdo contém
e saber-se em que altura da sua cura aparecem, a partir destes dados sabe-se qual o
betdo que tem o melhor resultado, que neste caso serd o aparecimento de cristais de
carbonato de célcio. Nos ensaios de SEM/EDS foram encontrados muitos cristais nos
betbes mas nalguns casos nao foi possivel realizar o EDS aos cristais porque a sua

localizacdo ndo permite que o feixe os alcancam-se.

Para o betdo BASE nao foi possivel fazer o ensaio no SEM/EDS aos 7 dias porque o
equipamento se encontrava avariado e por isso sO se obteve informacdo do betéo
BASE a partir dos 14 dias. Na argila do betdo do BASE foi possivel encontrar ao longo
dos ensaios alguns cristais, mas apenas aos 30 dias se encontrou um cristal que se
assemelha ao da aragonite, pela Fig. 68 retirada pelo SEM/EDS verifica-se que a sua
composicao quimica é na maioria oxigénio (O), célcio (Ca), que identificam a presenca

de carbonato de calcio, assim como, existem picos de silicio e calcio que sédo dos C-S-
H.
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Na matriz do betdo BASE, na Fig. 69, aos 45 dias encontrou-se carbonato de calcio na
forma de aragonite e rodeada de cristais de calcite cobrindo a amostra de uma forma

7

homogénea e aos 94 dias é encontrado um cristal perfeito calcite de forma
romboédrica. Nao era de espera que has amostras analisadas se encontrassem estes

cristais, isto pode demonstrar que as amostras estavam contaminadas.

45d

20.0kV 9.5mmx1.20k BSE3D

94d

1 1 1 L] 1 1 I 1 1

.I
20.0kN 9.8mm x3.70k BSE3D 10.0um
Figura 69 - SEM do betdo BASE na matriz.
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Para o BA os ensaios foram feitos a partir do 7 dia, tal como programado, na argila
ndo foram encontrados cristais que revelem importancia para este estudo, j& na matriz
do BA, Fig. 70, o carbonato de célcio ndo se encontrou até aos 56 dias, nessa data foi

encontrado calcite com a sua forma romboédrica que a caracteriza.

Vil

20.0kV 10.2mm x1.20k BSE3D 5ty 240 0um

Figura 70 - SEM do BA na matriz aos 56 dias.

A fissura do BA, Fig. 71-a) a Fig. 71-c), aos 56 dias foram encontrados cristais de
aragonite em forma de agulhas e distribuidos homogeneamente pela amostra, e aos
45 e 94 dias existe cristais de calcite também distribuidos de uma forma homogénea.
Pelo EDS, Fig. 72-a) a Fig. 72-c), verifica-se a existéncia de calcite aos 45 e 94 dias e
aragonite aos 56 dias cuja composicao quimica € na maioria calcio (Ca) e oxigénio (O)
e a presenca de carbono (C) devido a metalizacdo das amostras, como 0s picos do
EDS indicam.
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Figura 71 - SEM do BA na fissura.
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Figura 72 - SEM/EDS do BA na fissura.
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Na matriz do BS, Fig. 73, foram encontradas cristais de etringite aos 45 dias .

20.0kV 10.9mm: x2.00k BSE3D 20.0um

Na fissura do BS, Fig. 74, é evidente a existéncia de calcite ao longo da face da
amostra aos 30 dias, pelo EDS, Fig. 78, é reconhecidos picos de célcio (Ca) e oxigénio
(O) que revela a presenca de carbonato de célcio e também carbono (C) devido a

metalizagdo das amostras.
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No caso do BBAL na argila, na Fig. 75, aos 30 dias é abundante a existéncia de
cristais calcite, a sua distribuicdo é homogénea e os cristais tém todos dimensdes
idénticas, o EDS ajuda a confirmar a existéncia de carbonato de célcio pelos pico de
célcio (Ca) e oxigénio (O) e revela ainda a existéncia de silicatos de calcio pelos picos

de silicio (Si) e calcio (Ca).

cpsiel

Il

o

Figura 75 - SEM/EDS do BBA1 nos gdaos de argila aos 30 dias.

Na Fig. 76 mostra os cristais encontrados na matriz do BBA1, aos 30 dias cristais de
calcite de habito prisméaticos ao longo da amostra, aos 56 dias etringite, e aos 45 e 94
dias cristais de aragonite com forma prismatica acicular e calcite com uma distribuicéo
homogénea. E o0 EDS, Fig. 77-a) e b), confirma que existe carbonato de calcio aos 45
e 94 dias pois mostra picos de célcio (Ca) e oxigénio (O) em ambas as amostras e
picos de carbono (C) devido a metalizacdo da amostra.
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Figura 76 - SEM do BBA1 na matriz.
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Figura 77 - EDS do BBA1 na matriz.

Na fissura do BBA1 foram encontrados alguns cristais de carbonato de célcio (Fig. 78),
aos 14 dias existem cristais perfeitos de calcite de tamanhos variados, aos 30 dias
aparecem cristais de calcite, e aos 45 e 94 dias existem novamente cristais de calcite
e em todos 0s ensaios os cristais tinham uma distribuicdo homogénea ao longo da
fissura. Da Fig. 79-a) a Fig. 79-d) a composicdo dos cristais encontrados através do
EDS é sempre calcio (Ca) e oxigénio (O) em todas as idades logo revela carbonato de
célcio e picos de carbono (C) devido a metalizacao.
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Figura 78 - SEM do BBA1 na fissura.
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Figura 79 - SEM/EDS do BBA1 na fissura.
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Na argila do BBS1, Fig. 80, encontrou-se um cristal de calcite de forma romboédrica
aos 45 dias e um cristal de calcite aos 94 dias com uma forma muito particular mas
com o apoio do EDS, Fig. 81, comprova-se que € calcite pois 0s picos deste cristal sdo

célcio (Ca) e oxigénio (O) e picos de carbono (C) devido a metalizagdo que a amostra
sofreu.

20.0kV 9.7mm x3.20k BSE3D . # T T oloum

Figura 80 - do BBS1 nas argilas expandidas aos 45 dias.
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Figura 81 - SEM/EDS do BBS1 nas argilas expandidas aos 94 dias.
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No caso da matriz do BBS1 aos 45 dias encontrou-se muitos cristais de aragonite e
calcite de forma romboédrica espalhados ao longo da amostra de uma forma
homogénea e aos 56 dias foram novamente encontrados cristais de calcite de forma
romboédrica e aragonite em forma de agulhas mas apenas uma zona especifica

amontoados uns dos outros, como mostra a Fig. 82.
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Figura 82 - SEM do BBS1 na matriz.
Para a fissura do BBS1, Fig. 83, aos 14 dias foram encontrados cristais de silicatos de
célcio, aos 45 dias foram encontrados cristais de aragonite, e aos 56 dias foram
encontrados cristais perfeitos de calcite e aragonite distribuidos de uma forma
homogénea. Na Fig. 83-a) do EDS, existem os picos de silicio (Si) e calcio (Ca) o que

mostra a presenca de silicatos de calcio, na Fig. 83-b) os picos sdo de célcio (Ca) e

80



oxigénio (O) logo revela a presenca de carbonato de céalcio na amostra. A Fig. 84
mostra trés EDS feitos na mesma amostra, na Fig. 84-a) os picos revelam calcio e
oxigénio o que confirma a existéncia de calcite e na Fig. 90-b) e ¢) os picos também
mostram calcio e oxigénio o que identifica aragonite. Os EDS das Fig. 83 e 84

mostram a presenca de carbono (C) devido a metalizacao feitas as amostras.

Na fissura do BBA2, Fig. 85, os cristais encontrados nas amostras de betdo foram
cristais de calcite aos 14 dias e aos 94 dias com forma romboédrica. Os EDS
realizados a esses cristais, da Fig. 85-a) a c), revelou picos de célcio (Ca) e oxigénio
(O) aos 14, 56 e 94 dias que comprova a presenc¢a de carbonato de calcio e picos de

carbono (C) devido a metalizacao feita as amostras.
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Influéncia do mineral precursor no uso de uma bactéria para
reparacao de fissuras no betao
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Figura 83 - SEM/EDS do BBS1 na fissura.
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Influéncia do mineral precursor no uso de uma bactéria para
reparacao de fissuras no betao
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Figura 85 - SEM/EDS do BBA2 na fissura.
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A Fig. 86 revela a presenca de argila tal como o EDS comprova na descircdo dos
elementos quimicos encontrados que foram silicio (Si), magesio (Mg), célcio (Ca) e
oxigenio (O).
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Na matriz do BBS2, Fig. 87, aos 14 dias é visivel um cristal de aragonite com forma
piramidal acicular e aos 94 dias cristais de calcite distribuidos de uma forma

homogénea na amostra.
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Influéncia do mineral precursor no uso de uma bactéria para
reparacao de fissuras no betao
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Figura 87 - SEM do BBS2 na matriz.

Na fissura do BBS2, como mostra a Fig. 88, foram encontrados cristais de aragonite
aos 14 dias e novamente aos 94 dias com grandes dimensdes e no interior da fissura
analisada. Com a ajuda do EDS, Fig. 89, pode-se afirmar que aos 14 dias existe
carbonato de calcio pois os picos indicaram célcio (Ca) e oxigénio (O), aos 94 dias
também se observou picos de célcio (Ca) e oxigénio (O) o que confirmou a presenca
de carbonato de célcio e em todos os ensaios identificou-se pico de carbono (C)
devido a metalizacéo.
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Na observacéo visual com o auxilio do Microscépio estéreo zoom apenas do BBA2 e
BBS2 foi evidente os depdsitos de cristas de carbonato de célcio ao longo das
fissuras, mas com o SEM/EDS ao longo dos ensaios encontrou-se cristais de calcite e
aragonite em grandes quantidades e distribuidos de forma homogénea no BBA2 e
BBS2 mas também no BBAl e BBS1. Através do SEM/EDS também foi possivel
observar cristais de calcite de habito romboédrico e aragonite de habito piramidal
acicular em algumas amostras mas em menor quantidade por vezes apenas um Unico
cristal. Unicamente na amostra analisada a fissura do BA aos 56 dias foram

observados varios cristais de aragonite em forma de agulhas.
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Os ensaios foram feitos nos dias previstos mas os resultados séo analisados todos na

mesma altura para que possa haver uma coeréncia na sua analise.

A Fig. 93 mostra os gréficos resultantes da analise da difracdo de Raios-X ao betédo
BASE nos trés tempos diferentes (14, 30 e 56 dias). Pode-se observar a existéncia da
etringite em que no betdo BASE aos 14 dias tem dois picos no 9 e no 11 na abcissa do
20, e aos 30 e 56 dias ja revela mais um pico do que nos anteriores que € aos 23 na
abcissa do 20, dai o seu valor percentual aumentar ao longo do ensaio como se pode
ver na Tabela 20. A calcite nos trés graficos tem pontos que se mantém desde o inicio
até ao fim e outros que aparecem apenas no Ultimo gréfico da Fig. 93. Ao se analisar a
dltima figura tem-se mais indicios de calcite do que nos anteriores e em termos

percentuais no Ultimo ensaio o valor € mais elevado.

Na Tabela 20 pode-se analisar os resultados obtidos na difracdo Raios-X para o betédo
BASE nos trés tempos diferente do ensaio. Para o ensaio aos 14 dias 0os minerais que
existem em maior quantidade sdo a portlandita, a gorgeyita, a calcite e a vaterite, 0s
restantes minerais encontram-se vestigios, tais como a etringite e aragonite. Aos 30
dias encontram-se a portlandita, a gorgeyita e a vaterite e 0s restantes em vestigios
como é o exemplo da aragonite, a calcite e etringite, jA aos 56 dias encontram-se 0s
minerais de portlandita, etringite, gorgeyita, calcite e vaterite e vestigios de aragonite.
Pode-se concluir que no betdo BASE a aragonite € o mineral em menor quantidade ao
longo dos trés ensaios e a portlandita € o mineral em maior quantidade nas amostras

analisadas.

Nome do componente | 14 dias | 30 dias | 56 dias

Portlandita 36%  59% @ 50%
Etringite 0,9% 1,0% 22%
Gorgeyita 1,8 % 1,1% 22%
Calcite 15% 0,9 % 25%
Aragonite 0,4 % 0,4 % 0,8 %
Vaterite 1,1% 11% 1,8 %
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Para o BA no ensaio aos 14 dias 0s minerais que existem em maior quantidade séo a
portlandita, a etringite, a gorgeyita, a calcite e a vaterite, mas a aragonite apenas
apresenta vestigios, como a Tabela 21 indica. Aos 30 dias e aos 56 dias existe
vestigios de aragonite e vaterite e todos 0s restantes minerais se encontram em
maiores quantidades. A quantidade de calcite, aragonite e vaterite diminuem do
primeiro ensaio para o ultimo, sendo sempre a calcite que apresenta maiores

guantidades, como se pode observar na Fig. 94.

Nome do componente | 14 dias | 30 dias | 56 dias

Portlandita 9,8 % 4.4 % 6,3 %
Etringite 2,3% 1,3% 19%
Gorgeyita 2,8% 1.2% 1,8 %
Calcite 27% | 15% | 15%
Aragonite 09% | 04% | 0,6%
Vaterite 20% | 08% @ 0,8%

Todas as figuras do BS estdo na Fig. 95. Pela andlise dos trés gréficos é facilmente
visivel que no primeiro grafico a quantidade de calcite € muito maior do que nos outros

dois gréficos.

E de notar que o BS, Tabela 22, aos 14 dias obteve uma percentagem de calcite muito
elevada, maior do que a encontrada no BA aos 14 dias. A vaterite também tem uma
percentagem elevada ao longo dos trés graficos, sendo também superior a BA. A

aragonite quase nao apresenta cristais nos trés graficos.

Nome do componente | 14 dias | 30 dias | 56 dias

Portlandita 84% | 41% | 6,1%
Etringite 1.9% 15% 2,0%
Gorgeyita 4,1 % 1,6 % 2,6 %
Calcite 7,3 % 1,6 % 23%
Aragonite 1,3% 0,6 % 0,7 %
Vaterite 1,7% 12% 1,7%
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No caso do BBAL, BBS1, BBA2 e BBS2 é de esperar que a quantidade de calcite,
aragonite e vaterite seja maior do que a que se encontrou no betdo BASE, BA ou BS.

Para o BBAL nos graficos da Fig. 96 pode-se observar que a quantidade de calcite

aumenta no ultimo grafico.

No BBAL, a portlandita é o0 mineral com maior representacdo em termos percentuais,
como mostra a Tabela 23. A calcite e a vaterite encontram-se em pequenas
guantidades ao longo dos trés graficos e a aragonite apresenta apenas vestigios nos

trés graficos.

Nome do componente | 14 dias | 30 dias | 56 dias

Portlandita 62%  93% @ 52%
Etringite 1,7% 1,8% 15%
Gorgeyita 1,7 % 2,0% 1,9%
Calcite 1,4 % 1,6 % 22%
Aragonite 0,7% | 0,7% | 0,7%
Vaterite 18%  11% | 13%

No caso do BBS1 pode-se constatar que a vaterite diminui de percentagem ao longo
do tempo, como mostra a Tabela 24 e a Fig. 97. Foram ainda identificados alguns

picos como portlandita, calcite, etringite e gorgeyita.

No BBS1 o mineral que tem quantidades percentuais relevantes é a portlandita, para a
calcite a percentagem é ligeiramente mais elevada do que no BBALl e a aragonite

apresenta apenas vestigios, na Tabela 24.

Nome do componente | 14 dias | 30 dias | 56 dias

Portlandita 79%  83% @ 64%
Etringite 2,0% 22% 1,6 %
Gorgeyita 2,2% 2,4 % 1,9 %
Calcite 22% 21% 2,6 %
Aragonite 1,2 % 0,8 % 0,8 %
Vaterite 1,7% 1,4% 1,3%
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O BBAZ2 na Fig. 98 ndo apresenta aragonite aos 14 dias mas nos outros gréficos ja
existe. Isto revela que a quantidade de cristais de aragonite aumentou com o passar
do tempo, como se pode também constatar na Tabela 25.

Para o BBA2, Tabela 25, o mineral em maior quantidade € a portlandita. A calcite e a
vaterite apresenta pequenas quantidades, mas a aragonite apenas se encontram

vestigios.

Nome do componente | 14 dias | 30 dias | 56 dias

Portlandita 85% | 97% | 91%
Etringite 1,6 % 2,3% 1.9%
Gorgeyita 2,1 % 2,1% 1,9 %
Calcite 18% | 22% @ 23%
Aragonite 0,6 % 0,8 % 0,9 %
Vaterite 13% | 12% | 15%

No BBS2, Tabela 26 e Fig. 99, tal como no BBA2 o mineral que se encontra em maior
quantidade é a portlandita. A calcite e a vaterite encontram-se em pequenas

guantidades e a aragonite apenas apresenta alguns vestigios.

Nome do componente | 14 dias | 30 dias | 56 dias

Portlandita 65%  84%  52%
Etringite 1,6 % 2,9% 1.2%
Gorgeyita 1,7 % 3,0% 1,6 %
Calcite 18% | 30% @ 1,7%
Aragonite 0,6 % 1,0 % 0,5 %
Vaterite 1,6 % 1,7% 1,4 %

Pode-se concluir ainda que ao longo dos trés ensaios entre 0 BBA2 e BBS2, o que
mantém ao longo ao tempo um aumento constante na quantidade de carbonato de
calcio é o BBA2, apesar do ensaio aos 30 dias do BBS2 revelar as quantidades mais
elevadas de carbonato de célcio mas essa quantidade diminui bastante no ensaio aos
56 dias.
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Influéncia do mineral precursor no uso de uma bactéria para
reparacao de fissuras no betéo

Os gréficos seguintes, Fig. 90 a 92, resumem os resultados obtidos pelo DRX ao longo
do tempo para a Calcite, Aragonite e Vaterite para todas as amostra analisadas.
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Figura 90 - Percentagem de Calcite para os diferentes betdes analisados através do DRX
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Figura 91 - Percentagem de Aragonite para os diferentes betdes analisados através do DRX
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Influéncia do mineral precursor no uso de uma bactéria para
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Figura 92 - Percentagem de Vaterite para os diferentes bet8es analisados através do DRX

Ao se comparar os resultados do DRX de todos tipos de betbes o que apresenta
melhores resultados é o BBA2, porque o0s cristais de calcite, aragonite e vaterite no
BBA2 aumentam as suas percentagem ao longo de todos os ensaios de uma forma
constante, demostra ser o método mais estavel no que diz respeito aos cristais de
carbonato de calcio.

Apesar de se detetar percentagens de vaterite em todos os ensaios de DRX feitos as
amostras de betdo nos ensaios do SEM/EDS nunca se encontrou cristais de vaterite
nas amostras analisadas. A presenca de calcite e aragonite no SEM/EDS é
confirmada pelos ensaios DRX, pois os cristais sdo detetados pelo DRX em todas as

amostras de betdao.
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Figura 93 - DRX do betdo BASE aos 14, 30 e 56 dias.
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Figura 95 - DRX do BS aos 14, 30 e 56 dia.
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Influéncia do mineral precursor no uso de uma bactéria para reparacao
de fissuras no betdo

5.5 Ensaio do Niumero Mais Provéavel (NMP)

Os ensaios do NMP realizados aos diferentes tipos de betdo foram feitos nos dias

previstos e os resultados foram conclusivos.

Nos provetes do betdo BASE com a idade de 36 dias, como esperado, ndo se
observou o desenvolvimento de bactérias. As placas de Petri com as diluigcbes 107, 10
2,10%, 10™ e a solugcdo-mée (10°), na Fig. 100, ndo mostraram qualquer crescimento

de bactérias quer B.cohnii quer outras bactérias.

Figura 100 - Placas de Petri com SM, 10%, 102, 107, 10,

Quando se fez 0 ensaio aos 14 dias notou-se que o0 BBA1 e BBA2 ndo mostraram
qgualquer crescimento de bactérias, ao contrario do aconteceu com o BBS1 e BBS2,
Fig. 101 e 102, em que houve o crescimento de B. cohnii.

Figura 101 - Placa de Petri com BBS1 em diluicdo de 10" aos 14 dias.
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Influéncia do mineral precursor no uso de uma bactéria para reparacao
de fissuras no betdo

Figura 102 - Placa de Petri com BBS2 em solucdo mae aos 14 dias.
Aos 36 dias fez-se novamente o ensaio do NMP ao BBA1, ao BBS1, ao BBA2 e ao

BBS2, obtiveram-se resultados positivos em todos excepto no BBS1, como indicam as
Fig. 103 a 105.

Figura 103 - Placa de Petri com BBA1 em diluicdo de 10 aos 36 dias.

Figura 104 - Placa de Petri com BBS2 em solucdo mée aos 36 dias.
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Influéncia do mineral precursor no uso de uma bactéria para reparacao
de fissuras no betdo

Figura 105 - Placa de Petri com BBA2 em dilui¢ao de 10 aos 36 dias.

Assim obtiveram-se resultados diferentes para as diferentes idades, como se verifica
na Tabela 27.

Tabela 27 - Resultados do NMP aos 14 dias e aos 36 dias.

14 dias 36 dias
dl\éupnl]aecr;s NIVtI)P (Nu el NupTair;)sde el (~u i
o etdo) o betéo)
positivas positivas
BASE 0-0-0 <0,9
BBA1 0-0-0 <0,9 BBA1 2-2-1 23400
BBS1 2-1-1 42,75 BBS1 0-0-0 <0,9
BBA2 0-0-0 <0,9 BBA2 2-2-1 2340
BBS2 2-2-0 72 BBS2 2-2-0 72

Através da andlise da Tabela 27 pode observar-se que o BBA1 e BBA2 tém o valor
minimo de unidades formadoras de col6nias por grama aos 14 dias mas aos 36 dias
esses valores aumentam drasticamente no BBA1 e BBA2. No caso do BBS1 e BBS2
os valores de unidades por grama de formacdo de colonias aos 14 dias revelam
valores superiores aos do BBA1 e BBA2 e aos 36 dias os valores para o BBS1 baixam

para valor minimo. O BBS2 mantém o mesmo valor dos 14 dias e aos 36 dias.

Apesar do numero de placas positivas coincidir em alguns tipos de betdo, o nimero de
unidades formadoras de col6nias por grama € diferente. Isso deve-se ao facto de as
placas positivas serem de diferentes diluicbes. Nos anexos apresentam-se 0S

resultados detalhados.

Devido aos resultados diferentes para o betdo com acetato de calcio e para o betdo
com silicato de calcio, pode-se dizer que o acetato de calcio atrasa um pouco o
desenvolvimento dos esporos em células vegetativas, pois no ensaio aos 14 dias
todas as placas deram resultados negativos, mas aos 36 dias j& se obtiveram
resultados positivos nas placas. O betdo com silicato de calcio mostrou resultados

105




positivos aos 14 dias e 36 dias mas por outro lado o numero de células vegetativas

diminui mais rapidamente ao longo tempo com o uso do silicato de calcio.

No caso do BBA1 ao comparar-se os resultados do SEM/EDS com os resultados do
NMP, em que a presenca de cristais de calcite e aragonite € bastante elevada nas
diferentes zonas analisadas (argila, matriz e fissura), essas quantidades podem ser
justificadas pela elevadissima presenca de bactérias na amostra. E aos 36 dias na
amostra do BBA1 que se encontra o valor mais elevado de unidades formadoras de

colénias por grama nas amostras.
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6 Conclusoes

Neste trabalho de investigacao foram obtidas as seguintes conclusoes:

e A amostra BBS2 conseguiu selar fissuras até 72 ym em 94 dias, sendo que a
segunda melhor, a BBA2 selou foi 38 pm no mesmo periodo de tempo, o que
mostra que 0 mineral precursor silicato de calcio apresenta melhores
resultados;

o Os melhores resultados obtidos no BBS2 podem se dever também a producédo
de silicatos associados a introducao de silicatos de célcio nas amostras;

e No BBS2 a formacdo de CSH néo se deve a introducdo da bactéria B. cohnii
pois no ensaio NMP na existiu evolugdo da bactéria ao longo o ensaio;

e Através do ensaio NMP pode-se confirmar que os cristais de carbonato de
calcio que se encontraram nas amostras do BBAl e BBA2 deveram-se a
bactéria B. cohnii pois existiu uma evolucao do seu crescimento ao longo do
tempo;

e As composi¢cdes com silicato de célcio também foram as que obtiveram
melhores resultados de resisténcia a compressao;

o As amostras que continham a bactéria B. cohnii e meio precursor nas mesmas
argilas expandidas foram mais eficientes na formacao de carbonato de célcio;

o O BBAL obteve os piores resultados em termos de resisténcia a compressao;

e Através do ensaio NMP foi possivel verificar que o acetato de célcio retarda o
crescimento das células vegetativas e o silicato de calcio faz com que as
células vegetativas cresgcam mais rapidamente e se esgotem também mais
rapidamente;

e Encontraram-se cristais de calcite e aragonite no BBS1, BBA2 e BBS2;

e Os betdes BASE, BA, BS, BBA1 e BBS1 através da inspec¢édo visual ndo foi
possivel observar quaisquer depésitos de cristais de carbonato de calcio ao
longo das fissuras existentes;

e A bactéria B. cohnii precisa de estar sempre combinada com um meio
precursor, sendo que o acetato de célcio ou silicato de calcio foram essenciais
para a precipitacao de cristais de carbonato de célcio no betéo;

e As amostras do betdo BASE utilizadas para os ensaios aparentam estar
contaminadas, por motivos desconhecidos, pelo que ndo se pode concluir nada

acerca das mesmas;
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o Através do ensaio SEM/EDS néo se pode concluir qual a origem dos cristais,
se sdo resultado da adicdo dos esporos bacterianos no betéo;

e No ensaio de Difracdo Raios-X houve dificuldades em aproveitar os seus
resultados. Verificou-se que a amostragem devia ser mais cuidada, em termos
de quantidade, permitindo uma maior homogeneidade da amostragem;

e A formacado de cristais de carbonato de célcio pode ter origem também na
carbonatagéo do betdo. Neste estudo nédo foi possivel diferenciar a sua origem,

uma vez que houve contaminacdo da amostra base.

Este trabalho de investigacdo demonstra que é possivel selar fissuras com o recurso a
bactéria B. cohnii. Se os trabalhos desta dissertacdo forem continuados, poder-se-ao
chegar a bactérias mais eficazes e até a técnicas que permitam reparar estruturas de
betdo ja existentes, o que permitira eventualmente poupar muito dinheiro em

reparacgoes.
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Anexo A - Ficha de Desempenho do Cimento tipo |

A A =
ee® S

DECLARAGAO DE DESEMPENHO
0856-CPR-0118

1. Cédigo de identificagéo tnico do produto-tipo:
Cimento Portland EN 197-1 - CEM 142,5 R

2. Namero do tipo, do lote ou da série, ou quaisquer outros elementos que permitam a identificagdo do produto de
construgéo, nos termos do n° 4 do artigo 11° do RPC:
Fabrica de Outéo - Cimento Portland EN 197-1 - CEM 1 42,5 R

3. Utilizag&o ou utilizages previstas do produto de construgdo, de acordo com a especificagdo técnica harmonizada
aplicavel, tal como previsto pelo fabricante:
Fabrico de betéo, argamassa, caldas de injecgio e outras misturas para a construgao e para o fabrico de
produtos de construgido

4. Nome, designagéo comercial ou marca comercial registada e enderecgo de contacto do fabricante:
SECIL - Companhia Geral de Cal e Cimento, S.A.
Avenida das Forgas Armadas, 125 - 7° | 1600-079 Lisboa | Portugal

5. Se aplicavel, nome e enderego de contacto do mandatario cujo mandato abrange os actos especificados no n° 2 do
artigo 12° do RPC:
Nao aplicavel

6. Sistema ou sistemas de avaliagéo e verificagéo da regularidade do desempenho do produto de construgéo:
Sistema 1+

7. Produto de construgéo com declarag&o de desempenho abrangida por uma norma harmonizada:
O LNEC - Laboratério Nacional de Engenharia Civil, organismo de certificagio de produto notificado n° 0856,
realizou a determinagéo do produto-tipo com base nos ensaios de tipo (incluindo amostragem), a inspecgéao
inicial da unidade fabril e do controlo da produgio em fabrica, o acompanhamento, apreciagdo e avaliagio do
controlo da produgédo em fabrica e os ensaios aleatérios de amostras colhidas antes da colocagdo do produto
no mercado, no ambito do sistema 1+ e emitiu o certificado de regularidade de desempenho (CPD).

8. Desempenho declarado:

ESPECIFICACOES TECNICAS
CARACTERISTICAS ESSENCIAIS DESEMPENHO HARMONIZADAS
Cimentos correntes (subfamilias) constituintes e composigao CEM I
Resisténcia a compressao (inicial e de referéncia) 42,5R
Tempo de presa Conforme
Residuo insoluvel Conforme ’
Perda ao fogo Conforme SRR
Expansibilidade Conforme
Teor em SO; Conforme
Teor em cloretos Conforme

9. O desempenho do produto identificado nos pontos 1 e 2 & conforme com o desempenho declarado no ponto 8. A
presente declaragéo de desempenho é emitida sob a exclusiva responsabilidade do fabricante identificado no ponto 4.

Assinado em nome do fabricante por:

Lisboa, em 28 de Junho de 2013 Gongalo Salazar Leite | Administrador
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Anexo B - Ficha de Desempenho da Argila Expandida

@ Argex
ARGILA EXPANDIDA
DECLARACAO DE DESEMPENHO

NP 22029_EN 130554 _PT_w2

1. Cédigo de identificacdo dnico do produto-tipo: ARGEXT 24

2. Identificacio do produto de construgho:

Saco: marcado na embalagam.
Bigbag e granel: marcado na embalagem ou na guia dé ramessa.

3. Utllizacho ou wtilizagtes previstas do produto de construgho: Agregados leves para beto, argamassas &
caldas de injecclo.

&, Fabricante: ARGEX = Argila Expandida, 5.4,
Zona Industrial da Bustos, Azurvaira
3770 =911 Bustos Aveino — Portugal
T, (+351) 234 751 533 = F, (#351) 234 751 534
Comaio electrdnica: angexiDarges pt = www angex nt

5. Sistema de avaliaciio e verificac®o da mgularddade do desempenho: Sistema 27

6. Norma: NP EN 13055-1:2005 & NP EN 13065-1:2006/AC 2010,

AENOR - Asociacion Espafiola de Normalizacion y Certificacion, Organismo Natficado n.® 0099 cetificou o Setema
de Contralo de Producdo em Fabrica e emitiv o Centificado n.: 0099 CPRABINOBTS.

Amedondada
4,0 - 8,0 mm [15-80]% passados

358 Kgim’ (+15%)

4.8 MPa (£10%)

26,2 (% massa sech)
( 10%6)
N&o aplicével EM 130551
<0, 004
<005
<004
Mais claro (sem presenca de himus)

DM
D.M.D.

Classa Al 2000/805'EC

D.N.D. = desampanho ndo deteminado.

8. O desempenho do produto identificado nos portas 1 & 2 & conforme com o desempenho declarado no poarta 7.

A prasante declaragio de desampeanho & amitida sob a exclusiva responsabilidade do fabricante identificado no

ponto 4
Assinado por & em nome do fabricante por:
1
i
l,rr[-" _,-" F,
(L
Aveing, 02-08-2013 Malsan Costa

{Gestor da Qualidade]

L clg Ll
-
ARGEX, Argila Expandida, SA e'c
Zona Industria de Bustos, Azurvara - 370 — %11 Busios Aveiro — Porugal
T. (+351) 234 751 533 = F, (+351) 234 751 534 = E, argexi@amex.pf = W, wewanrgexpl

certificacda
acreditada
T
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Anexo C - Ficha de Desempenho da Areia Fina (0-1mm)

w

5

DECLARAGAO DE DESEMPENHO

Pagina: 1 de 1
JUN/M3

3 Parapedra

N.° DoP.16/01A/2013

. Cadigo de identificacéo tnico do produto tipo: AS 40.

1328 -CPD - 0033

. Identificac@o do produto de construgéo, nos termos do n.° 4 do artigo 11.% AS 40.

obras de engenharia civil.

. Contacto do fabricante, nos termos do

n.° 5 do artigo 11.%

Utilizagéo ou utilizagdes previstas do produto de construcéo para betéo e argamassas em edificios, estradas e outras

SIFUCEL - Silicas S.A.
Zona Industrial de Rlo Malor, 2040-998 Rlo Maior, Portugal
Tel: 243 991 559 Fax: 243 994 668 / web: www.parapedra.pt

. N&o existe mandatario de acordo com o n.° 2 do artigo 12.°.

. O sistema de avaliagéo € Sistema 2+.

. Certif - Associagdo para a Certificagdo, organismo n°® 1328 realizou uma auditoria inicial a fabrica e ao controlo de
producéo, e efectua o acompanhamento continuo, a avaliagéo e a aprovacéo do controlo de produg&o em fabrica no
ambito do Sistema 2+ e emitiu o certificado de controlo de producdo em fabrica: 1328 - CPD - 0033.

. Néo sujeito a Avaliagdo Técnica Europeia.

. Desempenho declarado:

= =7
har

Especificagdes Técni

Caracteristicas essenciais EN 12620:2002+A1:2008 g: ;:i:::x: T
Dimensao 0/1
Granulometria G¢85 | -
Teor de finos £ | Categoria 1

Densidade aparente da particula

2,30- 2,90 Mg/m®

Massa Voltiimica Densidade da particula {base seca) 2,30- 2,90 Mg/m’
Densidade da particula saturada e superficie seca 2.30-2.90 Mglm3
Absorgdo de dgua 0,2-0,8%
Teor de enxofre total <1%
Sais de cloreto solliveis em dgua <0,001%
Solubilidade em dgua NPD <1%
Constituintes que alteram o Diminuigdo da resisténcia a <«20%
tempo depresaear i compressao
do betdo Tempo de presa <120 min.
Teor de himus Mais claro
C i es organicos leves <0,1%

NPD - Desempenho ndo determinado

Né&o sujeito a documentagéo técnica nos termos do artigo 37.° ou do artigo 38.°.

10. O desempenho do produto identificado nos pontos 1 e 2 & conforme com o desempenho declarado no ponto 9.
A presente declaragéo de desempenho é emitida sob a exclusiva responsabilidade do fabricante identificado no ponto 4.

Rio Maior, 27 de Junho 2013

Assinado por:

Sifucel - silic

Nuno Feitor Pinheiro)

Nota: A presente Declaraciio de Desempenho encontra-se em vigor a partir da presente data, sendo alterada se surgir a variacio de
alguma caracteristica essencial ou um facto relevante.
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| NP 1379 - Granulometria e massa volumica de agregados |

rolado m. vol_(kg/m3) 2620
cliente
= ) total (k 1,000
| A Fra = -
n"amostra | 3 central Evora max. dim ACI (mm) | 1,18
origem cast. Ventoso data de colheita | 2011-08-16 max. dim Faury (mm) | 0,68
fomecedor | Sifucel dafa de ensaio 20110817 min. dimensao (mm) | 0,15
PENEIRG WALOA RESIDUO RESIDUGS ACUMULAGOS | RGUADE MOLRAGEM &% |
mm % COEFICIENTES agregado
[1] o passado retido —— Britato
i 1500 uu uu T00.0 [11] u,08 uus UL 0
4" 100,0 0,0 0,0 100,0 0,0 0,12 0,13 0,00
" 75,0 0,0 0,0 100,0 0,0 0,16 0,18 0,00
2" 50,0 0,0 0.0 100,0 0,0 0,20 0,23 0,00
112" ars 0,0 0.0 100,0 0,0 0,24 0,28 0,00
1" 250 0,0 0.0 100,0 0,0 0,39 0,44 0,00
ki 18,0 0,0 0,0 100,0 0,0 0,55 0,60 0,00
12 12,5 0,0 0,0 100,0 0,0 0,92 1,10 0,00
kil 950 0,0 0.0 100,0 0,0 1,30 1,60 0,00
14" 6,30 0,0 0.0 100,0 0.0 175 220 0,00
n. 4 475 0,0 0,0 100,0 0,0 225 280 0,00
n. 8 236 0,0 0,0 100,0 0,0 40 52 0,00
n. 16 1,18 30 03 99,7 03 7.0 86 0,02
n. 30 0,600 136,0 136 86,1 139 10,0 12,3 1,36
n. 50 0,300 5470 4T N4 68,6 130 17.2 711
n. 100 0,150 3010 30 13 987 200 246 6,02
n. 200 0,075 120 12 01 909 26,0 26,0 0,31
refugo 1,0 01 0,0 100,0 26,0 26,0 0,03
totais 1000,0 100,0
modulo de finura 1,561 14,85
100 G eeemrmecesecrmmem e ammn e -
= T T P T S e
. O A S A U U AU SR R SR SRR SIS R
0/ 0 . i i . 1 . i & i penpirosdasérie AYTM |
0 : : I: I: I: i I: I: I: i i I: I: i i I: I: i
2 8 8 8 € @ YT % &b N ¥ - N N B ¥ b
[T . € c = & = & =
. . = = =
= = =

LMNEC - programa MatWin -

versdo: 1.26 de 2005-07-21

segunda-feira, 11 de Margo de 2013

destinada a. UNIBETAO, Indistrias de Betio Preparado S.A. -

aplicag3o:
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]
0,00
0,00
0,00
0,00
0.00
0,00
0,00
0,00
0,00
0.00
0,07
1,85
185
293
204
0,08
0,08

10,89

| 2620

| 0,100
2,36
0,15
agregado

)
0,13
0,18
0,23
0,28
044
0,60
1,10
1,60
220
2.80
52
86
12,3
17,2
246

0

0

britado

COEFICIENTES

rolado
6
20
,0
,0
,0

)
012
0.1

024
039
055
092
1,30
1,75
225
40
7.0
10,0
13,0

max. dim Faury (mm) | 2,44
0
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Anexo E - Resultados do ensaio de determinacdo do teor de humidade por secagem na estufa
ventilada (NP EN1097-5) para a argila expandida

Tabuleiro M2 225,099
Tabuleiro+ provete Himido M1+M2 637,989
Provete Himido M1 412,899
Tabuleiro+ provete seco (1®pesagem) Mdl+M2 631,619
Provete seco (1?pesagem) Mdl 406,529
Tabuleiro+ provete seco (22pesagem) Md1+M2 631,129
Provete seco (22pesagem) Md1 406,039
Diferenca entre pesagens 0,499
Verificagdo < 0.1% 0,12%
Tabuleiro+ provete seco (32pesagem) Md2+M2 631,129
Provete seco (3?pesagem) Md2 406,03g
Diferenca entre pesagens Og

Verificagédo < 0.1% 0,00%

Massa de agua (M1+M2)-(M3+M2) 6,869
Massa do provete seco M3 406,039

Teor de humidade w (%) 1,69%
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Anexo F - Resultados do ensaio de determinagdo do teor de humidade por secagem na estufa

ventilada (NP EN1097-5) da areia fina e grossa

Tabuleiro M2 211,459
Tabuleiro+ provete Himido M1+M2 466,5 g
Provete Himido M1 255,05 g
Tabuleiro+ provete seco (1®pesagem) Mdl+M2 465,94 g
Provete seco (12pesagem) Mdl 254,49 g
Tabuleiro+ provete seco (22pesagem) Md1+HM2 465,94 g
Provete seco (22pesagem) Md1 254,49 ¢g
Diferenca entre pesagens 0
Verificagédo < 0.1% 0,00%
Massa de agua (M1+M2)-(M3+M2) 0,56 g
Massa do provete seco M3 254,49 g
Teor de humidade w (%) 0,22%

Tabuleiro M2 212,55¢
Tabuleiro+ provete Himido M1+M2 1084,2 g
Provete Himido M1 871,659
Tabuleiro+ provete seco (1®pesagem) Mdl+M2 1083,19¢g
Provete seco (1pesagem) Mdl 870,64 g
Tabuleiro+ provete seco (2%pesagem) Md1+HM2 1083,21 g
Provete seco (22pesagem) Md1 870,66 g
Diferenca entre pesagens -0,02
Verificagédo < 0.1% 0,00%
Massa de agua (M1+M2)-(M3+M2) 0,99 g
Massa do provete seco M3 870,66 g
Teor de humidade w (%) 0,11 %
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Anexo G - Resisténcias a compressao para induzir as fissuras nos provetes

Dia 28-05-2014
Nome BASE.(3) Nome BASE.(9)
Peso 5,420 kg Peso 5,080 kg
Area (A.) 22052 mm2  Area (A.) 22350 mm?
Cargas (F) 169000 N Cargas (F) 153600 N
fe 7,66 MPa fe 6,87 MPa

Dia 13-06-2014
Nome BA.(3) Nome BA.(10)
Peso 5,575 kg Peso 5,390 kg
Area (A.) 21904 mm2  Area (A.) 22500 mm2
Cargas (F) 244200 N Cargas (F) 152800 N
fe 11,15 MPa fe 6,79 MPa

Dia 13-06-2014
Nome BS.(1) Nome BS.(9)
Peso 5,305 kg Peso 5,310 kg
Area (A.) 22496 mm2  Area (A,) 22200 mm2
Cargas (F) 195600 N Cargas (F) 163900 N
fe 8,69 MPa fe 7,38 MPa

Dia 25-06-2014
Nome BBA1.(11) Nome BBAL1.(10)
Peso 5,295 kg Peso 5,445 kg
Area (A.) 21904 mm2  Area (A.) 22052 mm2
Cargas (F) 165700 N Cargas (F) 179200 N
fe 7,56 MPa fe 8,13 MPa
Dia 25-06-2014
Nome BBS1.(4) Nome BBS1.(5)
Peso 5,430 kg Peso 5,300 kg
Area (A.) 22350 mm2  Area (A.) 22200 mm2
Cargas (F) 176200 N Cargas (F) 146700 N
fe 7,88 MPa fe 6,61 MPa
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Dia 20-06-2014
Nome BBA2.(1) Nome  BBA2.(4) Nome BBA2.(12)
Peso 5,425 kg Peso 5.350 kg Peso 4,650 kg
Area Area Area
22500 mm?2 21609 mm?2 18352 mm?2
(Ao) (Ac) (Ac)
Cargas Cargas Cargas
162600 N 162500 N 138600 N
(F) (F) (F)
fe 7,23 MPa fe 7.52 MPa fe 7,55 MPa

Dia 20-06-2014
Nome BBS2.(6) Nome BBS2.(7)
Peso 5,435 kg Peso 5,360 kg
Area (A.) 22052 mm2  Area (A.) 22200 mm?
Cargas (F) 167400 N Cargas (F) 168500 N
fe 7,59 MPa fe 7,59 MPa
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Anexo H - Ensaio de resisténcia a compresséo do betdo BASE e BASEH

Dia 30-05-2014
Nome BASE.(8) Nome BASE.(10)
Peso 5,000 kg Peso 5,295 kg
Area (A.) 22500 mm2  Area (A.) 22500 mm?
Cargas (F) 244900 N Cargas (F) 230000 N
fe 10,88 MPa fe 10,22 MPa

Dia 24-06-2014
Nome BASE.(1) Nome BASE.(2)
Peso 5,545 kg Peso 5,410 kg
Area (A.) 22350 mm2  Area (A.) 22200 mm2
Cargas (F) 295000 N Cargas (F) 340100 N
fe 13,20 MPa fe 15,32 MPa

Dia 22-07-2014
Nome BASE.(4) Nome BASE.(7)
Peso 5,385 kg Peso 5,445 kg
Area (A.) 22500 mm2  Area (A, 22200 mm2
Cargas (F) 354800 N Cargas (F) 410200 N
fe 15,77 MPa fe 18,48 MPa

Dia 19-08-2014
Nome BASE.(6) Nome BASE.(5)
Peso 5,205 kg Peso 5,245 kg
Area (A.) 22350 mm2  Area (A.) 21756 mm2
Cargas (F) 433300 N Cargas (F) 433300 N
fe 19,39 MPa fe 19,92 MPa
Dia 30-05-2014
Nome BASEH.(8) Nome BASEH.(7)
Peso 5,545 kg Peso 5,565 kg
Area (A.) 22500 mm2  Area (A.) 22650 mm?2
Cargas (F) 297500 N Cargas (F) 268500 N
fe 13,22 MPa fe 11,85 MPa
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Dia 24-06-2014
Nome BASEH.(6) Nome BASEH.(5)
Peso 5,275 kg Peso 5,350 kg
Area (A.) 21904 mm2  Area (A.) 22052 mm2
Cargas (F) 286700 N Cargas (F) 304200 N
fe 13,09 MPa fe 13,79 MPa

Dia 22-07-2014
Nome BASEH.(3) Nome BASEH.(4)
Peso 5,330 kg Peso 5,370 kg
Area (A.) 22500 mm2  Area (A, 22200 mm2
Cargas (F) 370600 N Cargas (F) 384100 N
fe 16,47 MPa fe 17,30 MPa

Dia 19-08-2014
Nome BASEH.(1) Nome BASEH.(2)
Peso 5,445 kg Peso 5,480 kg
Area (A.) 22350 mm2  Area (A.) 22200 mm?
Cargas (F) 377700 N Cargas (F) 361800 N
fe 16,90 MPa fe 16,30 MPa
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Anexo | - Ensaio de resisténcia a compresséo do BA

Dia 15-06-2014
Nome BA.(1) Nome BA.(2)
Peso 5,275 kg Peso 5,370 kg
Area (A.) 22500 mm2  Area (A.) 22500 mm?
Cargas (F) 322400 N Cargas (F) 260000 N
fe 14,33 MPa fe 11,56 MPa

Dia 10-07-2014
Nome BA.(4) Nome BA.(6)
Peso 5.285 kg Peso 5,310 kg
Area (A.) 22052 mm2  Area (A.) 22200 mm2
Cargas (F) 378200 N Cargas (F) 421300 N
fe 17,15 MPa fe 18,98 MPa

Dia 07-08-2014
Nome BA.(7) Nome BA.(8)
Peso 5,400 kg Peso 5,460 kg
Area (A.) 22350 mm2  Area (A.) 22500 mm2
Cargas (F) 448300 N Cargas (F) 533000 N
fe 20,06 MPa fe 23,69 MPa

Dia 04-09-2014
Nome BA.(5) Nome BA.(9)
Peso 5,325 kg Peso 5,325 kg
Area (A.) 21904 mm2  Area (A.) 21904 mm2
Cargas (F) 379100 N Cargas (F) 486200 N
fe 17,31 MPa fe 22,20 MPa

125



Anexo J - Ensaio de resisténcia a compressédo do BS

Dia 15-06-2014
Nome BS.(2) Nome BS.(3)
Peso 5,130 kg Peso 5,145 kg
Area (A.) 22650 mm2  Area (A.) 22650 mm?
Cargas (F) 264000 N Cargas (F) 304200 N
fe 11,66 MPa fe 13,43 MPa

Dia 10-07-2014
Nome BS.(11) Nome BS.(4)
Peso 5,355 kg Peso 5,275 kg
Area (A.) 22350 mm2  Area (A.) 22500 mm2
Cargas (F) 311600 N Cargas (F) 438400 N
fe 13,94 MPa fe 19,48 MPa

Dia 07-08-2014
Nome BS.(6) Nome BS.(10)
Peso 5,320 kg Peso 5,305 kg
Area (A.) 22200 mm2  Area (A, 22350 mm2
Cargas (F) 404100 N Cargas (F) 436300 N
fe 18,20 MPa fe 19,52 MPa

Dia 04-09-2014
Nome BS.(8) Nome BS.(5)
Peso 5,175 kg Peso 5,260 kg
Area (A.) 22052 mm2  Area (A.) 22350 mm2
Cargas (F) 424100 N Cargas (F) 276800 N
fe 19,23 MPa fe 12,38 MPa
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Anexo K - Ensaio de resisténcia a compresséo do BBAl

Dia 27-06-2014
Nome BBAL.(6) Nome BBAL.(3)
Peso 5,205 kg Peso 5,295 kg
Area (A.) 22500 mm2  Area (A.) 22500 mm?
Cargas (F) 269600 N Cargas (F) 298000 N
fe 11,98 MPa fe 13,24 MPa

Dia 22-07-2014
Nome BBA1.(1) Nome BBA1.(8)
Peso 5,375 kg Peso 5,115 kg
Area (A.) 22500 mm2  Area (A.) 21904 mm2
Cargas (F) 451700 N Cargas (F) 354000 N
fe 20,08 MPa fe 16,16 MPa

Dia 19-08-2014
Nome BBA1.(4) Nome BBA1.(7)
Peso 4,970 kg Peso 5,105 kg
Area (A.) 21904 mm2  Area (A.) 22052 mm2
Cargas (F) 312300 N Cargas (F) 357200 N
fe 14,26 MPa fe 16,20 MPa

Dia 16-09-2014
Nome BBAL.() Nome BBAL.(5)
Peso 5,145 kg Peso 5,115 kg
Area (A.) 22200 mm2  Area (A.) 22052 mm2
Cargas (F) 477400 N Cargas (F) 354700 N
fe 21,50 MPa fe 16,08 MPa
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Anexo L - Ensaio de resisténcia a compresséo do BBS1

Dia 27-06-2014
Nome BBS1.(1) Nome BBS1.(2)
Peso 5,355 kg Peso 5,315 kg
Area (A.) 22650 mm2  Area (A.) 22348 mm?
Cargas (F) 279100 N Cargas (F) 284200 N
fe 12,32 MPa fe 12,72 MPa

Dia 22-07-2014
Nome BBS1.(6) Nome BBS1.(11)
Peso 5,285 kg Peso 5,375 kg
Area (A.) 22052 mm2  Area (A,) 22350 mm2
Cargas (F) 374600 N Cargas (F) 260800 N
fe 16,99 MPa fe 11,67 MPa

Dia 19-08-2014
Nome BBS1.(3) Nome BBS1.(10)
Peso 5,355 kg Peso 5,210 kg
Area (A.) 22350 mm2  Area (A.) 22052 mm?
Cargas (F) 498800 N Cargas (F) 346300 N
fe 22,32 MPa fe 15,70 MPa

Dia 16-09-2014
Nome BBS1.(8) Nome BBS1.(7)
Peso 5,315 kg Peso 5,285 kg
Area (A.) 22200 mm2  Area (A.) 22200 mm2
Cargas (F) 403700 N Cargas (F) 451900 N
fe 18,18 MPa fe 20,36 MPa
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Anexo M - Ensaio de resisténcia a compressdo do BBA2

Dia 23-06-2014
Nome BBA2.(10) Nome BBA2.(11)
Peso 5,540 kg Peso 5,430 kg
Area (A.) 22950 mm2  Area (A.) 22952 mm?
Cargas (F) 269700 N Cargas (F) 240200 N
fe 11,75 MPa fe 10,47 MPa

Dia 18-07-2014
Nome BBA2.(2) Nome BBA2.(7)
Peso 5,455 kg Peso 5,470 kg
Area (A.) 22200 mm2  Area (A,) 22500 mm2
Cargas (F) 376000 N Cargas (F) 428800 N
fe 16,94 MPa fe 19,06 MPa

Dia 15-08-2014
Nome BBAZ2.(3) Nome BBAZ2.(8)
Peso 5,335 kg Peso 5,395 kg
Area (A.) 22200 mm2  Area (A.) 22052 mm2
Cargas (F) 439400 N Cargas (F) 454400 N
fe 19,79 MPa fe 20,61 MPa

Dia 12-09-2014
Nome BBA2.(9) Nome BBAZ2.(6)
Peso 5,460 kg Peso 5,420 kg
Area (A.) 22200 mm2  Area (A.) 22200 mm2
Cargas (F) 281100 N Cargas (F) 392400 N
fe 12,66 MPa fe 17,68 MPa
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Anexo N - Ensaio de resisténcia a compressédo do BBS2

Dia 23-06-2014
Nome BBS2.(1) Nome BBS2.(2)
Peso 5,350 kg Peso 5,250 kg
Area (A.) 22800 mm2  Area (A.) 22500 mm2
Cargas (F) 293700 N Cargas (F) 275900 N
fe 12,88 MPa fe 12,26 MPa

Dia 18-07-2014
Nome BBS2.(10) Nome BBS2.(9)
Peso 5,270 kg Peso 5,240 kg
Area (A.) 22350 mm2  Area (A,) 22200 mm2
Cargas (F) 384100 N Cargas (F) 281200 N
fe 17,19 MPa fe 12,67 MPa

Dia 15-08-2014
Nome BBS2.(4) Nome BBS2.(5)
Peso 5,425 kg Peso 5,270 kg
Area (A.) 22350 mm2  Area (A.) 22200 mm?
Cargas (F) 482500 N Cargas (F) 348100 N
fe 21,59 MPa fe 15,68 MPa

Dia 12-09-2014
Nome BBS2.(11) Nome BBS2.(3)
Peso 5,205 kg Peso 5,435 kg
Area (A.) 22350 mm2  Area (A,) 22350 mm2
Cargas (F) 456800 N Cargas (F) 388900 N
fe 20,44 MPa fe 17,40 MPa
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

1 Base (14 dias).brml (Displacement)
| PDF 86-1630 Si O2 Quartz low
40000— | PDF 81-2027 Ca ( C 03 ) Calcite, syn
PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
| PDF 80-1084 Na ( Al Si3 08 ) Albite low
| PDF 72-0646 Ca6 (Al (O H )6 )2 (S 04 )3 ( H2 O )25.7 Ettringite
~ PDF 84-0708 K Al Si3 08 Microcline maximum
| PDF 18-0997 K2 Ca5 ( S 04 )6 - H2 O Gorgeyite
PDF 71-2392 Ca ( C O3 ) Aragonite
PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite
30000—
2
e
3
© 20000
10000
0—\\ —c A =~ JL’M""“‘*‘“,‘J"‘LL*LTI‘J“‘L“—*—J.“ — L et JL L
1‘0 2‘0 3‘0 4'0 5'0 GIO 70
2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #11
Show | Icon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes - 0 PDF86-1630 |PatiemList#11 |5o°0 (14 dias)brml (Displacement)) pop g6 1639
Yes - 1 PDF812027 |PattenList#11 [oo°% (14 dias)brml (Displacement) ppe g4 57
Yes = 2 PDF 87-0673 |Pattern List #11 Efse (14 dias).brml (Displacement)| ohe g7 6673
Yes - 3 PDF 80-1094 |Pattern List 11 Efse (14 dias).brml (Displacement)| by g4 4094
Yes - 4 PDF 72-0646 |Pattern List#11 Efse (14 dias).brml (Displacement)| o 75 o646
Yes = 5 PDF 84-0708 |Pattern List #11 Efse (14 dias).brml (Displacement)| o 04 6708
Yes I - 6 PDF 18-0997 |Pattern List#11 Eﬂase (14 dias).brml (Displacement)| o 18 g7
Yes - 7 PDF 712892 |PatiemList#11 |5o°0 (14 dias)brml (Displacement)) pop 74 5397
Yes = 8 PDF 720506 |PatiemList#11 |oo°° (14 dias)brml (Displacement)] po 7, o506
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Compound Name Formula Quality Y-Scale I/lc DB l/le User S-Q
Quartz low Si02 Calculated |99.0307 % |[3.020 62.10 %
Calcite, syn Ca(CO03) Calculated [2.5780% |[3.230 1.51%
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated |6.6566 % [3.500 3.60 %
Albite low Na (Al Si3 08) Calculated [0.6505% |[0.640 1.92 %
Ettringite Cab (Al (OH)6)2(S04)3(H20)25.7 Calculated [0.7656 % |1.660 0.87 %
Microcline K AISi3 08 Calculated |8.1578% |0.580 26.64%
maximum
Gorgeyite K2Cab (S5 04)6-H20 Indexed 0.9551% |[(1) 1.81%
Aragonite Ca(C0O3) Calculated |0.2444 % [1.050 0.44 %
Vaterite CaCO3 Calculated [0.6619% [1.140 1.10 %

Added Reference dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410
1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes |R-3c(167) 4.99100
1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900
1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.13700 [12.78500
1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31c(159) 11.26000
1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 [12.96680
1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2lc(15) 17.47500 |6.83200
1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmcn (62) 4.96140 |8.96710
1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmc (194) |4.13000

c alpha beta gamma | Z | Volume | Density | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 |113.06 2.647 No F29=999.9(0.0001, 29)

17.06200 6 |368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)

4.91100 1 [54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)

7.15830 |94.260 |116.600 |87.710 |4 [332.00 2.623 No F30=169.4(0.0048, 37)

21.48000 2 |2358.53 |1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)

7.22270 |90.658 |115.917 |87.626 |4 [360.77 2.562 No F30=116.3(0.0061, 42)

18.22600 113.300 4 11998.53 |2.930 No F30=15.1(0.0280,210)

5.74040 4 |255.39 2.603 No F30=585.4(0.0017, 31)

8.49000 2 12541 2.600 No F30=398.7(0.0024, 31)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

I Base (30 dias).brml (Displacement)
70000— | PDF 86-1630 Si O2 Quartz low
1 PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
E | PDF 81-2027 Ca ( C 03 ) Calcite, syn
| PDF 80-1094 Na ( Al Si3 08 ) Albite low
PDF 72-0646 Ca6 ( Al (O H )6 )2 (S 04 )3 ( H2 O )25.7 Ettringite
60000 PDF 71-2392 Ca ( C O3 ) Aragonite
PDF 84-0708 K Al Si3 08 Microcline maximum
E | PDF 18-0997 K2 Ca5 ( S 04 J6 - H2 O Gorgeyite
PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite
50000
mdDGOO—
€
3
o
3
30000
20000—
10000— lJ
0] sttt et '\"'T““'J' ‘L‘b"l"‘* l.“’|“r”.“l'|“‘#lh *QILW‘"*L”—L‘—J—
1‘0 ZIO 3|D 4|0 5‘0 6|0 TIO
2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #14
Show | leon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes I - 0 PDF 86-1630 |Patter List#14 Efse (30 dias).brml (Displacement)| e g6 1630
Yes 0 - 1 PDF 87-0673 |Pattem List#14 ste (30 dias).brml (Displacement)| oy 07 o673
Yes I = 2 PDF81-2027 |PatternList#14 Efse (30 dias).brml (Displacement)| ore g4 9097
Yes 0 - 3 PDF 801004 |PatiemList#14 |52 (30 dias)brml (Displacement)) poe g4 1994
Yes - 4 PDF 720646 |PattemList#14 |55 (30 dias)brml (Displacement)) poe 75 9646
Yes - 5 PDF 71-2302 |Pattern List#14 ?fse (30 dias).brml (Displacement)| e 24 Hag0
Yes = 6 PDF 84-0708 |PattemList#14 |25 (30 dias)brml (Displacement)) poe g4 9708
Yes I - 7 PDF 18-0997 |Pattem List#14 Efse (30 dias).brml (Displacement)| o 18 4997
Yes = 8 PDF 72-0506 |Patter List#14 Efse (30 dias).brml (Displacement)f e 55 o506
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Compound Name Formula Quality Y-Scale I/lc DB I/lc User 5-Q
Quartz low Si02 Calculated |197.9534 % |3.020 47.18 %
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated | 14.1522 % |3.500 5.88 %
Calcite, syn Ca(CO3) Calculated |2.0948 % |3.230 0.94 %
Albite low Na (Al Si308) Calculated |1 0.5207 % |0.640 1.18 %
Ettringite Cab (Al (OH)6)2(S04)3(H20)25.7 Calculated |1.1085% | 1.660 0.97 %
Aragonite Ca(C03) Calculated |0.2702% |]1.050 0.37 %
Microcline K Al Si3 08 Calculated | 16.4612 % |0.580 41.28 %
maximum
Gorgeyite K2 Cab(S04)6-H20 Indexed 0.7435% {(1) 1.08 %
Vaterite Ca C 03 Calculated [0.8623 % ]1.140 1.10 %

Added Reference dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes |R-3c(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.13700 |12.78500

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31c(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmcn (62) 4.96140 [8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 |12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 |6.83200

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmc (194) [4.13000

o alpha beta gamma | Z | Volume | Density | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 ]113.06 2.647 No F29=999.9(0.0001, 29)
4.91100 1 [54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 |368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
7.15830 |94.260 [116.600 |87.710 [4 [332.00 2.623 No F30=169.4(0.0048, 37)
21.48000 2 |2358.53 |1.770 No F30=999.5(0.0000, 34)
5.74040 4 1255.39 2.603 No F30=585.4(0.0017, 31)
7.22270 ]90.658 [115.917 |87.626 (4 [360.77 2.562 No F30=116.3(0.0061, 42)
18.22600 113.300 4 [1998.53 ]2.930 No F30=5.1(0.0280,210)
8.49000 2 [125.41 2.600 No F30=398.7(0.0024, 31)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

E | BASE (56 dias).brml (Displacement)
1100003 | PDF 86-1630 Si 02 Quartz low
1 PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
E PDF 81-2027 Ca ( C 03 ) Calcite, syn
1000003 1 PDF 80-1094 Na ( Al Si3 08 ) Albite low
PDF 72-0646 Ca6 ( Al (O H )6 )2 (S 04 )3 ( H2 O )25.7 Ettringite
E | PDF 71-2392 Ca ( C O3 ) Aragonite
50000-] | PDF 84-0708 K Al Si3 08 Microcline maximum
PDF 18-0997 K2 Ca5 (S 04 )8 - H2 O Gorgeyite
3 PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite
80000
70000
%60000—
Q
&
50000
40000
30000
20000~
10000
] | w LLL..L Ju |‘
07 il e —— b *4——1‘—-
1‘0 2‘0 3‘0 4ID 5|0 Glﬂ TI(]
2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #17
Show | Icon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes i - 0 PDF 86-1630 |Pattern List#17 Ef‘SE (56 dias).brml (Displacement) | oy g6 1630
Yes | - 1 PDF 87-0673 |Pattern List#17 E?SE (56 dias).brml (Displacement) | ppe g7 0673
Yes — 2 PDF 81-2027 |Patter List#17 E?SE (56 dias).brml (Displacement) [ppe g4 5097
Yes 0 L 3 PDF 80-1094 |Pattern List#17 E?SE (56 dias).brml (Displacement) | o g 1004
Yes - 4 PDF 720646 |Patter Listt17 [DASE (00 dias)brml (Displacement) | pp 75 0646
Yes I - 5 PDF 71-2392 |Pattern List#17 E?SE (56 dias).brml (Displacement) | e 74 5ag,
Yes = 6 PDF 840708 |Patter Listt17 [SASE (90 dias)brml (Displacement) | pp g4.0708
Yes - 7 PDF 18-0997 |Pattern List#17 E?SE (56 dias).brml (Displacement) | e 48 997
Yes = 8 PDF 720506 |Pattern Listi#t7 [o4>0 (0 dias)brml (Displacement) | ppe 75 506
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Compound Name Formula Quality Y-Scale I/lc DB l/le User S-Q
Quartz low Sio2 Calculated |97.9938 % |3.020 69.25 %
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated |8.2405% |3.500 5.02 %
Calcite, syn Ca(C0O3) Calculated |3.8239 % |3.230 2.53 %
Albite low Na (Al Si3 08) Calculated |1.3870% |0.640 4.62 %
Ettringite Cab(AlI(OH)6)2(S04)3(H20)25.7 Calculated |1.7112% |1.660 2.20%
Aragonite Ca(CO03) Calculated |0.3996 % |1.050 0.81%
Microcline KAISi308 Calculated [3.1544% [0.580 11.61%
maximum
Gorgeyite K2 Cab(S04)6-H20 Indexed 1.0363 % (1) 2.21%
Vaterite CaCO3 Calculated |10.9337% |1.140 1.75%

Added Reference dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes | R-3¢(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.13700 |12.78500

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31c(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmcn (62) 4.96140 |8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 |12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 |6.83200

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmc (194) |4.13000

c alpha beta gamma | Z | Volume | Density | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 |113.06 2.647 No F29=999.9(0.0001, 29)
4.91100 1 |54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 [368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
7.15830 |94.260 [116.600 |87.710 |4 [332.00 2.623 No F30=169.4(0.0048, 37)
21.48000 2 [2358.53 |1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)
5.74040 4 |255.39 2.603 No F30=585.4(0.0017, 31)
7.22270 |]90.658 [115.917 [87.626 |4 |360.77 2.062 No F30=116.3(0.0061, 42)
18.22600 113.300 4 [1998.53 |2.930 No F30=15.1(0.0280, 210)
8.49000 2 [125.41 2.600 No F30=398.7(0.0024, 31)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

1 BA_14dias.brmi (Displacement)
50000— | PDF 86-1630 Si O2 Quartz low
| PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
| PDF 81-2027 Ca ( C O3 ) Calcite, syn
] 1 PDF 72-0646 Ca6 ( Al (O H )6 )2 ( S 04 )3 ( H2 O )25.7 Ettringite
PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite
PDF 84-0708 K Al Si3 08 Microcline maximum
| PDF 18-0997 K2 Ca5 ( S 04 )6 - H2 O Gorgeyite
40000— PDF 71-2392 Ca ( C 03 ) Aragonite
30000—
2
e
3
3
20000+
10000
o WP | W) _MLLLJLML_LLAJ_L_J_
I1|0‘ ' Izlol ...‘3‘0‘.."..‘4‘0“....‘..5%..‘...."s‘o..”‘..”T‘o‘....
2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #20
Show | Icon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes l B 0 PDF 86-1630 |Pattern List#20 E‘f‘—Md'aS'brm' (Displacement) | 5y a6 1630
Yes I - 1 PDF 87-0673 | Pattern List#20 E‘f‘—Md'aS'brm' (Displacement) | by o7 0673
Yes ] = 2 PDF 81-2027 | Pattern List#20 E‘f‘—”dia&brm' (Displacement) | e g4 5027
Yes i - 3 PDF 72-0646 | Pattern List#20 E‘fu“d'as'brm' (Displacement) | 5rye 25 0646
Yes - 4 PDF 72-0506 | Pattern List#20 E‘fu“dias'brm' (Displacement) | e 75 0506
Yes = 5 PDF 84-0708 |Pattern List#20 E‘f‘—Md'aS'brm' (Displacement) | 5rye 24 0708
Yes I [ 6 PDF 18-0997 | Pattern List#20 E‘fu“dias'brm' (Displacement) | e 180997
Yes - 7 PDF 71-2392 | Pattern List#20 E‘f‘—Md'aS'brm' (Displacement) | 5y 24 5agy
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Compound Name Formula Quality Y-Scale I/lc DB l/lc User S-Q
Quartz low Si02 Calculated |99.7161 % |3.020 67.99 %
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated | 16.6199 % |3.500 9.78 %
Calcite, syn Ca(C0O3) Calculated |4.2682% |3.230 2.72 %
Ettringite Cab (Al (OH)6)2(504)3(H20)25.7 Calculated | 1.8472% [1.660 2.29%
Vaterite CaC0O3 Calculated | 1.0458 % |1.140 1.89 %
Microcline K Al Si3 08 Calculated [3.2700% |0.580 11.61%
maximum
Gorgeyite K2Ca5(S04)6-H20 Indexed 1.3667% |(1) 2.81%
Aragonite Ca(C03) Calculated | 0.4634 % |1.050 0.91%

Added Reference dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes | R-3¢c(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31c¢(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmc (194) |4.13000

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 |12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 |6.83200

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmcen (62) 496140 |8.96710

c alpha beta gamma | Z | Volume | Density | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 ]113.06 2.647 No F29=999.9(0.0001, 29)
4.91100 1 [|54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 |368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
21.48000 2 |2358.53 |1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)
8.49000 2 |125.41 2.600 No F30=2398.7(0.0024, 31)
7.22270 ]90.658 [115.917 |87.626 |4 |360.77 2.562 No F30=116.3(0.0061, 42)
18.22600 113.300 4 |1998.53 [2.930 No F30=15.1(0.0280, 210)
5.74040 4 ]255.39 2.603 No F30=585.4(0.0017, 31)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

E 1 BA (30 dias).brml (Displacement)
110000 | PDF 86-1630 Si O2 Quartz low
1 PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
E | PDF 81-2027 Ca ( C O3 ) Calcite, syn
100000 | PDF 72-0646 Ca6 (Al (O H )6 )2 (S 04 )3 ( H2 O )25.7 Ettringite
| PDF 72-0508 Ca C O3 Vaterite
E PDF 71-2392 Ca ( C O3 ) Aragonite
90000-] PDF 84-0708 K Al Si3 08 Microcline maximum
PDF 18-0997 K2 Ca5 ( S 04 )6 - H2 O Gorgeyite
80000
70000
‘2600007
3
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50000
40000
30000
20000
10000~ L J
°—- ; B ——— ‘““J“J‘“JJ—L*U“‘* "“—‘J“é—l—*-" = J'l et
1lﬂ 2I0 3‘0 4|0 5|0 EID 70
2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #23
Show | Icon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes I - 0 PDF 86-1630 | Pattern List#23 Ef‘ (30 dias).brml (Displacement) | oy g6 1630
Yes I . 1 PDF 87-0673 | Pattern List#23 E’:‘ (30 dias).brml (Displacement) | oo o7 673
Yes I - 2 PDF 812027 |Pattern List#zg | (30 dias)brml (Displacement) f pryp g1.9077
Yes I - 3 PDF 72-0646 | Pattern List#23 E? (30 dias).brml (Displacement) | orye 25 646
Yes I ) 4 PDF 72-0506 | Pattern List#23 Ef‘ (30 dias).brml (Displacement) | orye 75 506
Yes - 5 PDF 71-2392 | Pattern List#23 E? (30 dias).brml (Displacement) | prye 74 539,
Yes - 6 PDF 84-0708 | Pattern List#23 Ef‘ (30 dias).brml (Displacement) | prye 04 (708
Yes - 7 PDF 18-0997 |Pattern List#23 Ef‘ (30 dias).brml- (Displacement) | prye 48 (997
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Compound Name Formula Quality Y-Scale I/lc DB Iflc User S-Q
Quartz low Si02 Calculated |99.5128 % |3.020 62.13 %
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated [8.2171% |3.500 4.43 %
Calcite, syn Ca(C0O3) Calculated |2.5514 % |3.230 1.49 %
Ettringite Cab (Al (OH)6)2(S04)3(H20)25.7 Calculated |1.1725% | 1.660 1.33 %
Vaterite Ca C 03 Calculated [0.4763% |1.140 0.79 %
Aragonite Ca(CO3) Calculated |0.2325% |1.050 0.42 %
Microcline K Al Si3 08 Calculated |8.6688 % |0.580 28.18%
maximum
Gorgeyite K2 Ca5(504)6-H20 Indexed 0.6566 % | (1) 1.24 %

Added Reference | dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes | R-3¢(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31¢(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmc (194) |4.13000

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmcn (62) 4.96140 8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 |12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(195) 17.47500 |6.83200

c alpha beta | gamma | Z | Volume | Denslty | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 ]113.06 2.647 No F29=9995.9(0.0001, 29)
4.91100 1 |[54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 |368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
21.48000 2 |2358.53 |1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)
8.49000 2 ]125.41 2.600 No F30=398.7(0.0024, 31)
5.74040 4 ]255.39 2.603 No F30=585.4(0.0017, 31)
7.22270 |90.658 |115.917 |87.626 |4 |360.77 2.562 No F30=116.3(0.0061, 42)
18.22600 113.300 4 ][1998.53 |2.930 No F30=15.1(0.0280,210)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

100000-]

90000

80000

70000

60000

Counts

50000

40000

30000

20000

10000 L

BA (56 dias).brmi (Displacement)

PDF 86-1630 Si O2 Quartz low

PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
PDF 81-2027 Ca ( C 03 ) Calcite, syn
PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite

PDF 72-0646 Ca6 ( Al (O H )6 )2 (S 04 )3 ( H2 O )25.7 Ettringite
PDF 71-2392 Ca ( C O3 ) Aragonite

PDF 84-0708 K Al Si3 08 Microcline maximum
PDF 18-0997 K2 Ca5 ( S 04 )6 - H2 O Gorgeyite

[

LMMJL—L““JUL“"WM b I’ ==

2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060

70

Pattern List #26
Show | lcon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes [ - 0 PDF 86-1630 |Pattern List#26 Ef‘ (56 dias).brml (Displacement) | prye g6 1530
Yes - 1 PDF 87-0673 | Pattern List#26 Ef‘ (56 dias).brml (Displacement) | oy g7 573
Yes = 2 PDF 812027 |PatiemList#r6 |2 (90 dias)brml (Displacement) [ppr g1.5027
Yes = 3 PDF 72-0506 |Pattern List#26 E‘f‘ (56 dias).brml (Displacement) | oy 75 o506
Yes — 4 PDF 72-0646 |Pattern List#26 E‘f‘ (56 dias).brml (Displacement) { orye 75 gg46
Yes - 5 PDF 71-2392 | Pattern List#26 Ef‘ (56 dias).brml (Displacement) | oy 74 5ag5
Yes - 6 PDF 840708 |PattemList#r26 | (0 @ias)brml (Displacement) [ppr 54.9708
Yes - 7 PDF 18-0997 |Pattern List#26 Ef‘ (56 dias).brml (Displacement) | oy 48 997
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Compound Name Formula Quality Y-Scale Ilc DB Ilc User S-Q
Quartz low Si02 Calculated |99.6884 % |3.020 64.38 %
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated | 11.2445 % |3.500 6.27 %
Calcite, syn Ca(C03) Calculated |2.5477 % [3.230 1.54 %
Vaterite CaC 03 Calculated |0.4469% |1.140 0.76 %
Ettringite Cab (Al (OH)6)2(S5S04)3(H20)25.7 Calculated |1.5855% |1.660 1.86 %
Aragonite Ca(C03) Calculated ]0.3281 % [1.050 0.61 %
Microcline K Al Si3 08 Calculated |6.7598 % |0.580 22.73%
maximum
Gorgeyite K2Ca5(504)6-H20 Indexed 0.9442% [(1) 1.84 %

Added Reference | dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes | R-3¢(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmc (194) ]4.13000

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31¢c(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmcn (62) 4.96140 [8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 |12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 | 6.83200

c alpha beta | gamma | Z | Volume | Denslty | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 |113.06 2.647 No F29=999.5(0.0001, 29)
4.91100 1 |54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 |368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
8.49000 2 |12541 2.600 No F30=398.7(0.0024, 31)
21.48000 2 |2358.53 [1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)
5.74040 4 1255.39 2.603 No F30=1585.4(0.0017,31)
7.22270 [90.658 |115.917 |87.626 |4 |360.77 2.562 No F30=116.3(0.0061, 42)
18.22600 113.300 4 11898.53 ]2.930 No F30=15.1(0.0280, 210)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

1 BS_i4dias.brmi (Displacement)
| PDF 86-1630 Si O2 Quartz low
40000 | PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
PDF 81-2027 Ca ( C O3 ) Calcite, syn
| PDF 72-0646 CaB (Al (O H )6 )2 (8 04 )3 ( H2 O )25.7 Ettringite
| PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite
] PDF 71-2392 Ca ( C O3 ) Aragonite
| PDF 84-0708 K Al Si3 08 Microcline maximum
PDF 18-0997 K2 Ca5 ( S 04 )6 - H2 O Gorgeyite
30000—
a2
=
3
020000—
10000
R H..Juulwiwl L. LLJJ T P
1‘0 ' 2I0 I 3|0 ‘ 4|0 ' 5‘0 I BIO I TIO '
2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #6
Show | Icon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes I — 0 PDF 86-1630 |Pattern List#6 315—1 Adias.brml  (Displacement)| p g6 1630
Yes . 1 PDF 87-0673 |Pattern List#6 215—1 Adias.brml  (Displacement)| pp - g 0673
Yes — 2 PDF 812027 |Pattern List#6 | Do-14dias-brml— (Displacement)) pp 15957
Yes I - 3 PDF 72-0646 |Pattern List#6 215—1 Adias.brml - (Displacement)| py 75 o646
Yes - 4 PDF 72-0506 |Pattern List#6 | Do-14dias-brml (Displacement)) ppyr: 75 9506
Yes - 5 PDF 71-2392 |Pattern List#6 315—1 4dias.brml  (Displacement)| o 74 395
vee | 1 - 6 PDF 84-0708 |PatiemList6 | 55-14dias.bml  (Displacement)l pp g4 708
Yes - 7 PDF 18-0997 |Pattern List#6 | oo +0osPrml (Displacement) ppye 45 ggg7
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Compound Name Formula Quality Y-Scale l/lc DB Iflc User S-Q
Quartz low Si02 Calculated |98.7354 % |3.020 66.61 %
Portlandite, syn Ca(0OH)2 Calculated | 14.4401 % |3.500 8.41%
Calcite, syn Ca(C03) Calculated | 11.6078 % [3.230 7.32 %
Ettringite Cab (Al (OH)6)2(S04)3(H20)25.7 Calculated | 1.5065 % [1.660 1.85 %
Vaterite CaCQO3 Calculated [0.9250 % [1.140 1.65 %
Aragonite Ca(C03) Calculated |0.6533 % [1.050 1.27 %
Microcline K Al Si3 08 Calculated |2.5021% |0.580 8.79%
maximum
Gorgeyite K2Ca5(504)6-H20 Indexed 2.0112% |(1) 4.10%

Added Reference | dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes | R-3¢(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31c(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmc (194) |4.13000

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmcn (62) 4.96140 |[8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 |12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 ]6.83200

c alpha beta | gamma | Z | Volume | Denslty | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 [113.06 2.647 No F29=999.9(0.0001, 29)
4.91100 1 |54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 |368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
21.48000 2 12358.53 |1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)
8.49000 2 11256.41 2.600 No F30=398.7{0.0024, 31)
5.74040 4 [255.39 2.603 No F30=585.4(0.0017, 31)
7.22270 [90.658 [115.917 |87.626 |4 |360.77 2.562 No F30=116.3(0.0061, 42)
18.22600 113.300 4 11998.53 ]2.930 No F30=15.1(0.0280, 210)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

1 BS (30 dias).brml (Displacement)
i | PDF 86-1630 Si O2 Quartz low
1 PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
PDF 81-2027 Ca ( C 03 ) Calcite, syn
60000— | PDF 72-0646 Ca6 ( Al (O H )6 )2 (S 04 )3 ( H2 O )25.7 Ettringite
PDF 75-1656 Ca Mg ( C 03 )2 Dolomite
| PDF 71-2392 Ca ( C O3 ) Aragonite
7] PDF 73-1435 Ca ( Al2 Si2 08 ) Anorthite
| PDF 84-0708 K Al Si3 O8 Microcline maximum
50000-] PDF 18-0997 K2 Ca5 ( S 04 )6 - H2 O Gorgeyite
PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite
40000
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10000—
1lﬂ 2I0 3‘0 4|0 5|D EID 7I0
2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #9
Show | Icon Caolor Index Name Parent Scan Pattern #
Yes I - 0 PDF 86-1630 |Pattern List#9 Ef’ (30 dias).brml (Displacement) f o) e 06 4630
Yes | - 1 PDF 87-0673 |Pattern List#9 Ef’ (30 dias).brml (Displacement) f o e 07 6673
Yes - 2 PDF 81-2027 |Pattern List#9 Ef’ (30 dias).brml (Displacement) [ oy e g4 5027
Yes ] - 3 PDF 72-0646 |Pattern List#9 Ef’ (30 dias).brml (Displacement) f e 55 546
Yes - 4 PDF 75-1656 |Pattern List#9 Ef’ (30 dias).brml (Displacement) | prye 75 1656
Yes 1 - 5 PDF 71-2392 |Pattern List#9 Ef’ (30 dias).brml (Displacement) f oy e 24 539,
Yes N 6 PDF 73-1435 |Pattern List#9 515 (30 dias).brml (Displacement) | prye 73 1435
Yes | - 7 PDF 84-0708 |Pattern List#9 518 (30 dias).brml (Displacement) f oy e 04 6708
Yes - 8 PDF 18-0997 |Pattern List#9 518 (30 dias).brml (Displacement) f o e 45 6697
Yes = 9 PDF 72-0506 |Pattern List#9 Ef’ (30 dias).brml (Displacement) f o e 25 6506
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Compound Name Formula Quality Y-Scale I/lc DB l/lc User S-Q
Quartz low Si 02 Calculated |98.0893 % |3.020 46.93 %
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated |9.9988 % |3.500 4.13 %
Calcite, syn Ca(C0O3) Calculated |3.6224 % |[3.230 1.62 %
Ettringite Cab (AI(OH)6)2(S04)3(H20)25.7 Calculated |1.7070 % | 1.660 1.49 %
Dolomite CaMg(C03)2 Calculated |2.0357 % |2.520 1.17 %
Aragonite Ca(CO3) Calculated [0.4305% |1.050 0.59 %
Anorthite Ca (AI2Si208) Calculated |7.5333 % |0.550 19.79 %
Microaline KAl Si3 08 Calculated |8.6450% [0.580 2154%
Gorgeyite K2 Cab5(S04)6-H20 Indexed 1.1043% [(1) 1.60 %
Vaterite CaCO3 Calculated [0.9102% ]1.140 1.15%

Added Reference | dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes | R-3¢(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31c(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes | R-3(148) 4.80500

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmen (62) 4.96140 |8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic P-1(2) 8.17680 |12.87680

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 |12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 [6.83200

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmc(194) |4.13000

G alpha beta gamma Z | Volume | Density | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 |113.06 2.647 No F29=099.9(0.0001, 29)
4.91100 1 [54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 |368.07 2.705 No F30=999.9(0.0001, 30)
21.48000 2 |2358.53 |1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)
16.02200 3 |320.36 2.867 No F30=999.9(0.0001, 31)
5.74040 4 |255.39 2.603 No F30=585.4(0.0017, 31)
14.16800 |93.170 |115.850 |91.220 |8 |1338.82 |2.760 No F30=63.1(0.0106, 45)
7.22270 190.658 |115.917 |87.626 |4 [360.77 2.962 No F30=116.3(0.0061, 42)
18.22600 113.300 4 ]1998.53 |2.930 No F30="5.1(0.0280, 210)
8.49000 2 |125.41 2.600 No F30=398.7(0.0024, 31)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

70000

80000

50000—{

BS (56 dias).brml (Displacement)

PDF 86-1630 Si O2 Quartz low

PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
PDF 81-2027 Ca ( C 03 ) Calcite, syn
PDF 72-0646 Ca6 (Al ( O H )6 )2 ( § 04 )3 ( H2 O )25.7 Ettringite
PDF 71-2392 Ca { C O3 ) Aragonite

PDF 73-1435 Ca ( A2 Si2 O8 ) Anorthite

PDF 84-0708 K Al Si3 O8 Microcline maximum
PDF 18-0997 K2 Ca5 ( 8 04 )6 - H2 O Gorgeyite

PDF 72-0506 Ca C O3 Vvaterite

%400007

8
30000
20000~

0 I ) O VYOS O PO P RO U
1o ' 20 ' 0 ‘ 40 ‘ 0 ‘ 60 ‘ 70 '
2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060

Pattern List #15
Show | Icon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes I - 0 PDF 86-1630 |Pattern List#15 215 (56 dias).brml (Displacement) [ oy 06 463
Yes I - 1 PDF 87-0673 |Pattern List#15 515 (56 dias).brml (Displacement) | oy 57 o673
Yes — 2 PDF 81-2027 |Pattern List#15 515 (56 dias).brml (Displacement) [ ppye g4 5027
Yes I - 3 PDF 72-0646 |Pattern List#15 5:15 (56 dias).brml (Displacement) [ orye 75 g4
Yes = 4 PDF 712392 |Pattem List#1s |07 (90 dias)-brml (Displacement) | ppr 7 550
Yes - 5 PDF 73-1435 |Pattern List#15 515 (56 dias).brml (Displacement) | prye 4 4435
Yes - 6 PDF 84-0708 |Pattern List#15 |55 (96 dias)-brml (Displacement) | ppr g4 970
Yes - 7 PDF 18-0997 |Pattern List#15 5:15 (56 dias).brml (Displacement) | oy 15 ogg7
Yes - 8 PDF 72-0506 |Pattern List#15 515 (56 dias).brml (Displacement) | prye 25 o506
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Compound Name Formula Quality Y-Scale | VicDB | Illc User S-Q
Quartz low Si02 Calculated [99.7419% |3.020 64.69 %
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated | 10.9441 % |[3.500 6.12 %
Calcite, syn Ca(CO3) Calculated |3.7330% [3.230 2.26 %
Ettringite Cab (Al (OH)6)2(S04)3(H20)25.7 Calculated |1.7315% [1.660 2.04 %
Aragonite Ca(CO3) Calculated 0.3947 % |1.050 0.74 %
Anorthite Ca (A2 Si2 08) Calculated |1.4563 % [0.550 5.19 %
Microcline K Al Si3 08 Calculated [4.3386% [0.580 14.65%
maximum
Gorgeyite K2 Cab5(S04)6-H20 Indexed 1.3114 %  [(1) 2.57 %
Vaterite CaCO3 Calculated 11.0132% [1.140 1.74%

Added Reference | dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes | R-3¢(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31c(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmcn (62) 4.96140 |8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic P-1(2) 8.17680 [12.87680

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 [12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 |6.83200

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmc (194) |4.13000

c alpha beta gamma | Z | Volume | Denslty | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 ]113.06 2.647 No F29=999.9(0.0001, 29)
4.91100 1 |54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 [368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
21.48000 2 |2358.53 |1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)
5.74040 4 ]255.39 2.603 No F30=585.4(0.0017, 31)
14.16900 [93.170 |115.850 |91.220 |8 |1338.82 |2.760 No F30=63.1(0.0106, 45)
7.22270 [90.658 [115.917 |87.626 |4 |360.77 2.562 No F30=116.3(0.0061, 42)
18.22600 113.300 4 11998.53 |2.930 No F30=15.1(0.0280,210)
8.49000 2 ]125.41 2.600 No F30=398.7(0.0024, 31)

148




Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

E | BBAT (14 dias) brml (Displacement)
900001 | PDF 86-1630 Si 02 Quartz low
| PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
1 PDF 81-2027 Ca ( C O3 ) Calcite, syn
| PDF 72-0646 Ca6 (Al (O H )6 )2 (S 04 )3 ( H2 O )25.7 Ettringite
80000 PDF 71-2392 Ca ( C O3 ) Aragonite
I PDF 73-1435 Ca ( A2 Si2 08 ) Anorthite
] | PDF 84-0708 K Al Si3 08 Microcline maximum
PDF 18-0997 K2 Ca5 ( S 04 )6 - H2 O Gorgeyite
70000 PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite
60000—
{2}
£ 50000
3
O 4
40000—
30000
20000
10000
o] N\ 1 l ll L Ll HJ\J 1k Jl A n,."Jl\_ .
10 20 30 40 50 80 70
2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #54
Show | lcon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes I - PDF 861630 |PattemList#s4 [0 (14 diasybrmi (Displacement)| ppe g 1630
Yes - PDF 87-0673 |Pattern List#54 E?M (14 dias).brml (Displacement) | prye o5 579
Yes - PDF 812027 |Pattern List#54 E?m (14 dias).brml (Displacement) | ppe g4 o007
Yes B - PDF 72-0646 |Pattern List#54 E?m (14 dias).brml (Displacement) | oe 25 (46
Yes . PDF 712392 |PattemList#54 |20 (14 dias)brml (Displacement)| pp 749597
Yes - 5 PDF 73-1435 |Pattern List#54 E?m (14 dias).brml (Displacement) | 5pc 25 4495
Yes = 6 PDF 84-0708 |Pattern List#54 E?m (14 dias).brml (Displacement) | ppe g4 0708
Yes - 7 PDF 18-0997 |PatiemList#s4 |5o ' (14 diasybrml (Displacement) | ppr 4g o997
Yes = 8 PDF 72-0506 |Pattern List#54 E?m (14 dias).brml (Displacement) | oe 25 506

149




Compound Name Formula Quality Y-Scale I/lc DB Illc User S-Q
Quartz low Si02 Calculated |99.6935 % |3.020 71.57 %
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated [10.0675 % |3.500 6.24 %
Calcite, syn Ca(CO3) Calculated [2.0170% [3.230 1.35 %
Ettringite Ca6 (Al (OH)6)2(S04)3(H20)25.7 Calculated |1.3180% |1.660 1.72 %
Aragonite Ca(CO03) Calculated [0.3139% [1.050 0.65 %
Anorthite Ca (Al2Si2 08) Calculated |0.9724 % ]0.550 3.83 %
Microcline KAISi3 08 Caloulated [2.9939% [0.580 11.19%
maximum
Gorgeyite K2Ca5(504)6-H20 Indexed 0.7604 % [(1) 1.65 %
Vaterite CaCO3 Calculated [0.9424 % [1.140 1.79 %

Added Reference dxby | Secan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.51410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes | R-3¢(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31c¢(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmcn (62) 4.96140 ]8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic P-1(2) 8.17680 |12.87680

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 |12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 [6.83200

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmec (194) [4.13000

c alpha beta gamma | Z | Volume | Density | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 ]113.06 2.647 No F29=999.9(0.0001, 29)
4.91100 1 [54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 |368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
21.48000 2 [2358.53 |1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)
5.74040 4 ]255.39 2.603 No F30=585.4(0.0017, 31)
14.16900 |93.170 |115.850 |91.220 |8 [1338.82 |2.760 No F30=63.1(0.0106, 45)
7.22270 [90.658 |115.917 |87.626 (4 |360.77 2.562 No F30=116.3(0.0061, 42)
18.22600 113.300 4 |1998.53 |[2.930 No F30=5.1(0.0280,210)
8.49000 2 12541 2.600 No F30=2398.7(0.0024, 31)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

E 1| BBA1 (30 dias).brml (Displacement)
110000 | PDF 86-1630 Si O2 Quartz low
1 PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
E PDF 81-2027 Ca ( C O3 ) Calcite, syn
100000 | PDF 72-0646 gaﬁ (CAIO( OH )6 )2 (S 04)3(H20 )25.7 Ettringite
PDF 71-2392 Ca ( 3 ) Aragonite
= | PDF 73-1435 Ca (A2 Si2 Oﬁg) A‘norlhite
90000-] | PDF 84-0708 K Al Si3 08 Microcline maximum
PDF 18-0997 K2 Ca5 (S 04 )8 - H2 O Gorgeyite
4 PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite
80000
70000+
%GGGOO—
o
3
50000
40000
30000
20000
10000 J ‘Ju
al MWLHLL—AL .._‘.._._.JJ‘L_'_J._.._JJﬁLL_J\__
1‘0 2‘0 3‘0 4|ﬂ SIO GIO 7I0
2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #57
Show | Icon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes I b 0 PDF 861630 |Pattem List#s7 [Sr (20 dias)brml (Displacement)l pe g6 1630
Yes o 1 PDF 87-0673 | Pattern List#57 E?m (30 dias).brml (Displacement)| o o7 6673
Yes o 2 PDF 81-2027 | Pattern List#57 E?M (30 dias).brml (Displacement)| prye g4 9097
Yes 0 - 3 PDF 72-0646 | Pattern List#57 E?m (30 dias).brml (Displacement)f o 55 546
Yes - 4 PDF 712392 |Patter List#57 [SOAT (S0 dias)brml (Displacement)| ppr 71.559
Yes - 5 PDF 73-1435 | Pattern List#57 E?m (30 dias).brml (Displacement)| e 74 1435
Yes = 6 PDF 84-0708 |Pattern List#57 515“ (80 dias).brml (Displacement)| pre g4 708
Yes - 7 PDF 18-0997 |Pattern List#57 E?m (30 dias).brml (Displacement)| oy 4 (1997
Yes - 8 PDF 720506 |Pattem List#s7 [Sr ' (20 dias)brml (Displacement)l pre 75 o506
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Compound Name Formula Quality Y-Scale | VicDB | |llc User S-Q
Quartz low Si02 Calculated |98.2106 % |3.020 62.64 %
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated | 16.8518 % |3.500 9.27 %
Calcite, syn Ca(C03) Calculated |2.6196 % [3.230 1.56 %
Ettringite Cab (Al (OH)6)2(S04)3(H20)25.7 Calculated |1.5614 % [1.660 1.81%
Aragonite Ca(CO3) Calculated |0.3542% |1.050 0.65 %
Anorthite Ca (A2 Si2 08) Calculated |1.0617 % [0.550 3.72%
Microcline K Al Si3 08 Calculated [5.1870% [0.580 17.23%
maximuim
Gorgeyite K2 Ca5 (S 04)6-H20 Indexed 1.0377% {(1) 2.00 %
Vaterite CaCO3 Calculated |0.6579% |1.140 1.11%

Added Reference | dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes | R-3¢(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31c(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmcn (62) 4.96140 |8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic P-1(2) 8.17680 |12.87680

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 |12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 |6.83200

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmc(194) [4.13000

(] alpha beta gamma Z | Volume | Denslty | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 |113.06 2.647 No F29=999.5(0.0001, 29)
4.91100 1 |54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 |368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
21.48000 2 |2358.53 [1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)
5.74040 4 1255.39 2.603 No F30=585.4(0.0017, 31)
14.16900 |93.170 |115.850 |91.220 |8 |1338.82 |2.760 No F30=63.1(0.0106, 45)
7.22270 190.658 [115.917 |87.626 |4 |[|360.77 2.562 No F30=116.3(0.0061, 42)
18.22600 113.300 4 [1998.53 [2.930 No F30=15.1(0.0280, 210)
8.49000 2 [125.41 2.600 No F30=2398.7(0.0024, 31)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

100000 1 BBA1 (56 dias).brml (Displacement)
| PDF 86-1630 Si O2 Quartz low
| 1 PDF 81-2027 Ca ( C O3 ) Calcite, syn
| PDF 72-0646 Cab ( Al (O H )6 )2 (S 04 )3 ( H2 O )25.7 Ettringite
80000 1 PDF 73-1435 Ca ( Al2 Si2 08 ) Anorthite
3 PDF 71-2392 Ca ( C O3 ) Aragonite
PDF 84-0708 K Al Si3 08 Microcline maximum
800001 | PDF 18-0997 K2 Ca5 ( S 04 )6 - H2 O Gorgeyite
PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
4 PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite
70000+
60000
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3
Q 50000~
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40000
30000
20000
10000 L J
0] e ) | Ly LN zL‘-.wﬁ,L_ _luv J I L“_L o M . _,L tada _._Jlt___ 2.1
1ID ' ZIO ' ﬂlﬂ ' 4I0 ' 5I0 I GID ‘ 7‘0 ‘
2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #60
Show | Icon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes 0 = 0 PDF 86-1630 |Pattern List#60 E?m (56 dias).brml (Displacement)| o g6 1630
Yes 0 L 1 PDF 81-2027 |Pattern List#60 E?‘M (56 dias).brml (Displacement)| prye g4 5007
Yes I i 2 PDF 72-0646 | Pattern List#60 515;\1 (56 dias).brml (Displacement)| nre 75 pa46
Yes 0 L 3 PDF 73-1435 | Patter List#60 E?m (56 dias).brml (Displacement)| prye 74 1435
Yes — 4 PDF 71-2392 | Pattern List#60 E?m (56 dias).brml (Displacement)| prye 74 537
Yes &= 5 PDF 84-0708 |Pattem List#60 E?‘M (56 dias).brml (Displacement)| pre 04 4708
Yes | = 6 PDF 18-0097 | Pattern List#60 Ef’m (56 dias).brml (Displacement)| nre 49 997
Yes — 7 PDF 87-0673 |Pattern List#60 E?m (56 dias).brml (Displacement)| e o7 673
Yes 1 8 PDF 72-0506 |Pattern List#60 E?m (56 dias).brml (Displacement)| ore 25 o506

153




Compound Name Formula Quality Y-Scale I/lc DB Iflc User S-Q
Quartz low Si02 Calculated | 98.7004 % |3.020 55.79 %
Calcite, syn Ca(CO3) Calculated |14.1933 % |[3.230 2.22%
Ettringite Ca6(AI{OH)6)2(S04)3(H20)25.7 Calculated |1.4269 % [1.660 1.47 %
Anorthite Ca (A2 Si2 08) Calculated [0.8165% [0.550 2.53 %
Aragonite Ca(CO3) Calculated | 0.4020 % |1.050 0.65 %
Microcline K Al Si3 08 Calculated [9.8313% [0.580 28.94%
maximum
Gorgeyite K2 Ca5(504)6-H2 0 Indexed 1.0892 % |(1) 1.86 %
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated | 10.6871 % [3.500 5.21%
Vaterite CaCO3 Calculated | 0.8868 % |1.140 1.33 %

Added Reference | dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes | R-3¢(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31¢(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic P-1(2) 8.17680 [12.87680

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmcn (62) 4.96140 |8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 [12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 |6.83200

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmc (194) |4.13000

c alpha beta gamma Z | Volume | Denshly | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 |113.06 2.647 No F29=999.9(0.0001, 29)
17.06200 6 |368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
21.48000 2 |2358.53 [1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)
14.16900 |93.170 [115.850 |91.220 |8 ]1338.82 |2.760 No F30=63.1(0.0106, 45)
5.74040 4 1255.39 2.603 No F30=585.4(0.0017, 31)
7.22270 |90.658 |115.917 |[87.626 |4 |360.77 2.562 No F30=116.3(0.0061, 42)
18.22600 113.300 4 11998.53 [2.930 No F30=15.1(0.0280,210)
4.91100 1 |54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
8.49000 2 |125.41 2.600 No F30=398.7(0.0024, 31)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

80000-] 1 BBS1 (14 dias).brml (Displacement)
| PDF 86-1630 Si O2 Quartz low
| PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
4 PDF 81-2027 Ca ( C O3 ) Calcite, syn
1 PDF 72-0646 Ca6 ( Al (O H )6 )2 (S 04 )3 ( H2 O )25.7 Ettringite
PDF 71-2392 Ca ( C O3 ) Aragonite
50000 I PDF 73-1435 Ca ( A2 Si2 08 ) Anorthite
| PDF 84-0708 K Al Si3 08 Microcline maximum
PDF 18-0997 K2 Ca5 ( S 04 )6 - H2 O Gorgeyite
] PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite
40000—
L
e
830000—
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10000
. . o ST W I
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2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #73
Show | Icon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes I - 0 PDF 86-1630 |Pattern List#73 5:351 (14 dias).brml (Displacement) | e o6 1630
Yes - 1 PDF 87-0673 |Pattern List#73 51551 (14 dias).brml (Displacement) | o o7 673
Yes - 2 PDF 81-2027 |Pattern List#73 5?51 (14 dias).brml (Displacement) | ore g4 o007
Yes I - 3 PDF 72-0646 |Pattern List#73 31851 (14 dias).brml (Displacement) | o e 25 6646
Yes 1 4 PDF71-2392 |Pattern List#73 5:351 (14 dias).brml (Displacement) | prye 74 5390
Yes - 5 PDF 73-1435 |Pattern List#73 5?51 (14 dias).brml (Displacement) | pre 75 1435
Yes = 6 PDF 84-0708 |Pattern List#73 5?51 (14 dias).brml (Displacement) | one g4 6708
Yes - 7 PDF 18-0997 |Pattern List#73 31851 (14 dias).brml (Displacement) | o 45 997
Yes = 8 PDF 72-0506 |Pattern List#73 51551 (14 dias).brml (Displacement) | pre 25 506
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Compound Name Formula Quality Y-Scale I/lc DB I/lc User S5-Q
Quartz low Si02 Calculated | 98.5375% |3.020 71.72 %
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated | 12.6260 % |3.500 7.93%
Calcite, syn Ca(C0O3) Calculated |3.1818 % |3.230 217 %
Ettringite Cab (Al (OH)6)2(504)3(H20)25.7 Calculated | 1.4830 % [ 1.660 1.96 %
Aragonite Ca(CO3) Calculated | 0.5539 % |1.050 1.16 %
Anorthite Ca(AI2Si208) Calculated |1.0441% [0.550 417 %
Microcline KAISi308 Calculated |1.8496 % |0.580 7.01%
maximum
Gorgeyite K2 Ca5(S04)6-H20 Indexed 0.9937% [(1) 2.18%
Vaterite CaCO0O3 Calculated |0.8797 % |1.140 1.70 %

Added Reference dxby | Sean WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes |R-3¢(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31c(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmcn (62) 4.96140 |8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic P-1(2) 8.17680 |12.87680

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 |12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 |6.83200

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmc (194) |4.13000

[ alpha beta gamma | Z | Volume | Density | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 |113.06 2.647 No F29=999.9(0.0001, 29)
4.91100 1 |54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 [368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
21.48000 2 |2358.53 |1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)
5.74040 4 ]255.39 2.603 No F30=1585.4(0.0017, 31)
14.16900 [93.170 |115.850 |91.220 |8 |1338.82 |2.760 No F30=63.1(0.0106, 45)
7.22270 |90.658 (115917 |87.626 |4 |360.77 2.562 No F30=116.3(0.0061, 42)
18.22600 113.300 4 11998.53 |2.930 No F30=15.1(0.0280, 210)
8.49000 2 112541 2.600 No F30=398.7(0.0024, 31)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

E | BBS1 (30 dias).brml (Displacement)
120000 | PDF 86-1630 Si O2 Quartz low
E 1 PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
PDF 81-2027 Ca ( C 03 ) Calcite, syn
1100003 | PDF 720646 Ca6 (Al (O H )6 )2 ( S 04 )3 ( H2 O )25.7 Ettringite
3 PDF 71-2392 Ca ( C O3 ) Aragonite
PDF 73-1435 Ca ( Al2 Si2 08 ) Anorthits
1000003 : POF 840708 K Al 813 08 Microcine maximum
E PDF 18-0997 K2 Ca5 (S 04 )8 - H2 O Gorgeyite
90000 PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite
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860000—
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10000~
0] . YW l L 1|, L | _I|| 1k l__J “
1ID ' ZICI ' ﬂlﬂ ' 4I0 ' 5I0 I GID ‘ 7‘0 ‘
2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #76
Show | Icon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes I b 0 PDF 86-1630 |Pattern List#76 3?51 (30 dias).brml (Displacement)| iy o5 1630
Yes = 1 PDF 87-0673 |Pattern List#76 31551 (80 dias).brml (Displacement)| iy o7 0673
Yes = 2 PDF 812027 |Pattern List#76 5?51 (30 dias).brml (Displacement)| prye g4 2027
Yes 0 — 3 PDF 72-0646 |Pattern List#76 31551 (30 dias).brml (Displacement)| prye 55 646
Yes — 4 PDF 712392 |PatiemList#76 [O0>1 (30 dias)brml (Displacement)| ppr 74939,
Yes - 5 PDF 73-1435 |Pattern List#76 31551 (30 dias).brml (Displacement)| prye 75 1435
Yes = 6 PDF 84-0708 | Pattern List#76 51551 (30 dias).brml (Displacement)| prye g4 4708
Yes = 7 PDF 18-0997 |Pattern List#76 5?51 (30 dias).brml (Displacement)| prye 45 6697
Yes ] 8 PDF 72-0506 |Pattern List#76 3?51 (30 dias).brml (Displacement)| prye 75 6506
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Compound Name Formula Quality Y-Scale | VicDB | Iflc User S5-Q
Quartz low Si 02 Calculated |99.2858 % |3.020 72.48 %
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated | 13.2000 % |3.500 8.31%
Calcite, syn Ca(C03) Calculated [3.0454 % |3.230 2.08 %
Ettringite Cab (Al (OH)6)2(S04)3(H20)25.7 Calculated [1.6276 % |1.660 2.16 %
Aragonite Ca(CO3) Calculated |0.3829 % |[1.050 0.80 %
Anorthite Ca (A2 Si2 08) Calculated [0.7469 % ]0.550 2.99 %
Microcline K Al Si3 08 Calculated [1.9512% [0.580 7.42%
maximum
Gorgeyite K2 Ca5(S04)56-H20 Indexed 1.0687 % | (1) 2.36 %
Vaterite CaCQ3 Calculated 10.7225% |1.140 1.40%

Added Reference | dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes | R-3¢(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31¢(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmcn (62) 4.96140 |8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic P-1(2) 8.17680 |[12.87680

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 [12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 |6.83200

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmec (194) |4.13000

c alpha beta gamma Z | Volume | Denslly | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 |113.06 2.647 No F29=999.9(0.0001, 29)
4.91100 1 |54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 |368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
21.48000 2 |2358.53 |1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)
5.74040 4 [255.39 2.603 No F30=585.4(0.0017,31)
14.16900 |93.170 |115.850 |91.220 |8 |1338.82 |2.760 No F30=63.1(0.0106, 45)
7.22270 |[90.658 [115.917 |87.626 |4 |360.77 2.562 No F30=116.3(0.0061, 42)
18.22600 113.300 4 11998.53 |2.930 No F30=15.1(0.0280, 210)
8.49000 2 [125.41 2.600 No F30=2398.7(0.0024, 31)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

= | BBS1 (56 dias).brml (Displacement)
| PDF 86-1630 Si O2 Quartz low
100000 | PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
E PDF 81-2027 Ca ( C 03 ) Calcite, syn
| PDF 72-0646 Ca6 (Al (O H )6 )2 (S 04 )3 ( H2 0 )25.7 Ettringite
90000 PDF 71-2392 Ca ( C O3 ) Aragonite
| PDF 73-1435 Ca ( Al2 Si2 08 ) Anorthite
7 | PDF 84-0708 K Al Si3 08 Microcline maximum
200001 PDF 18-0997 K2 Ca5 (S 04 )8 - H2 O Gorgeyite
PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite
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2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #79
Show | Icon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes 0 = 0 PDF 86-1630 | Pattern List#79 51551 (56 dias).brml (Displacement)| o g6 1630
Yes I = 1 PDF 87-0673 | Pattern List#79 3?51 (56 dias).brml (Displacement)| e o7 6673
Yes — 2 PDF 812027 | Pattern List#79 D051 (96 dias).brml (Displacement)| pp g4.9927
Yes 0 - 3 PDF 720646 | Pattern List#79 5o > (0 dias)brml (Displacement| pp 75 o646
Yes — 4 PDF 712392 | Pattern List#79 D051 (96 dias).brml (Displacement)| pp 799597
Yes - 5 PDF 781435 [Patiom List#79 |o0>! (00 dias)brml (Displacement)| ppe 75 1435
Yes = 6 PDF 84-0708 | Pattern List#79 51551 (56 dias).brml (Displacement)| prye g4 0708
Yes - 7 PDF 18-0997 | Pattern List#79 5:351 (56 dias).brml (Displacement)| by 16 997
Yes ] 8 PDF 72-0506 | Pattern List#79 51551 (56 dias).brml (Displacement)| prye 25 4506
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Compound Name Formula Quality Y-Scale | VicDB | l/llc User S-Q
Quartz low Si02 Calculated |98.8588 % |3.020 73.96 %
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated [9.9194 % |3.500 6.40 %
Calcite, syn Ca(C0O3) Calculated |3.7150% [3.230 2.60 %
Ettringite Cab (Al (OH)6)2(S04)3(H20)25.7 Calculated |1.2024 % [1.660 1.64 %
Aragonite Ca(CO3) Calculated |0.3718% [1.050 0.80 %
Anorthite Ca (AI2 Si2 08) Calculated |1.0967 % [0.550 4.50 %
Microcline K Al Si3 08 Calculated |1.7805% | 0.580 6.94%
maximum
Gorgeyite K2 Cab5(S04)6-H20 Indexed 0.8221% |(1) 1.86 %
Vaterite CaCO3 Calculated |10.6597 % [1.140 1.31%

Added Reference | dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes | R-3¢(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31c(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmcn (62) 4.96140 |8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic P-1(2) 8.17680 [12.87680

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 [12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 |6.83200

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmc (194) |4.13000

c alpha beta gamma | Z | Volume | Denslty | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 |113.06 2.647 No F29=999.9(0.0001, 29)
4.91100 1 [54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 |368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
21.48000 2 |2358.53 [1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)
5.74040 4 ]1255.39 2.603 No F30=585.4(0.0017, 31)
14.16900 |93.170 |115.850 |91.220 |8 [1338.82 |2.760 No F30=63.1(0.0106, 45)
7.22270 190.658 (115917 [87.626 |4 |360.77 2.562 No F30=116.3(0.0061, 42)
18.22600 113.300 4 11998.53 [2.930 No F30=5.1(0.0280, 210)
8.49000 2 1125.41 2.600 No F30=2398.7(0.0024, 31)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

1 BBAZ (14 dias).brml (Displacement)
80000 | PDF 86-1630 Si 02 Quartz low
| PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
1 PDF 81-2027 Ca ( C O3 ) Calcite, syn
1 PDF 72-0646 Ca6 ( Al (O H )6 )2 (S 04 )3 ( H2 O )25.7 Ettringite
70000 PDF 71-2392 Ca ( C O3 ) Aragonite
I PDF 73-1435 Ca ( A2 Si2 08 ) Anorthite
b | PDF 84-0708 K Al Si3 08 Microcline maximum
PDF 18-0997 K2 Ca5 ( S 04 )6 - H2 O Gorgeyite
60000 PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite
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2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #64
Show | Icon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes 0 = 0 PDF 86-1630 | Pattern List#64 E?AE (14 dias).brml (Displacement)| oy g5 4630
Yes - 1 PDF 87-0673 | Pattern List#64 E?AE (14 dias).brml (Displacement)| pe g7 0573
Yes - 2 PDF 812027 |Pattom List#64 |52 (14 dias)brml (Displacement)) ppr g1 9997
Yes I - 3 PDF 72-0646 | Pattern List#64 E?Az (14 dias).brml (Displacement)| pre 25 o546
Yes - 4 PDF 71-2392 | Pattem List#oa |E0AZ (14 dias)brml (Displacement)f ppe 71559
Yes - 5 PDF 73-1435 | Pattern List#64 E?AE (14 dias).brml (Displacement)| prye 75 4435
Yes - 6 PDF 84-0708 | Pattern List#o4 |D0AZ (14 dias)brml (Displacement)f ppe g4 9708
Yes - 7 PDF 18-0097 |Pattern Listiiga |Lor2 (14 dias)}brml (Displacement)f pe 15 5997
Yes - 8 PDF 72-0506 | Pattern List#64 E?AE (14 dias).brml (Displacement)| prye 25 506
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Compound Name Formula Quality Y-Scale | /icDB | I/lc User S-Q
Quartz low Si02 Calculated |98.5349 % |3.020 59.71 %
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated | 16.2541 % |3.500 8.50 %
Calcite, syn Ca(CO3) Calculated |3.2510% |3.230 1.84 %
Ettringite Cab (Al{OH)6)2(S04)3(H20)25.7 Calculated |1.4233 % [1.660 1.57 %
Aragonite Ca(CO03) Calculated |0.3597 % | 1.050 0.63 %
Anorthite Ca (Al2Si2 08) Calculated |1.0128 % [0.550 3.37%
Microcline KAl Si3 08 Calculated |6.6241% [0.580 20.90 %
maximuimn
Gorgeyite K2 Cab5(S04)6-H20 Indexed 1.1680 % [(1) 214 %
Vaterite CaCO3 Calculated ]0.8352 % |1.140 1.34%

Added Reference | dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes [ R-3¢(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31c(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmcen (62) 4.96140 |8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic P-1(2) 8.17680 [12.87680

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 [12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 |6.83200

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmc (194) |4.13000

c alpha beta | gamma | Z | Volume | Denslly | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 |113.06 2.647 No F29=999.9(0.0001, 29)
4.91100 1 |54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 |368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
21.48000 2 12358.53 [1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)
5.74040 4 |255.39 2.603 No F30=585.4(0.0017, 31)
14.16900 |93.170 |115.850 |91.220 |8 [1338.82 |2.760 No F30=63.1(0.0106, 45)
7.22270 |90.658 |115.917 |87.626 |4 |360.77 2.562 No F30=116.3(0.0061, 42)
18.22600 113.300 4 11998.53 |2.930 No F30=5.1(0.0280, 210)
8.49000 2 1125.41 2.600 No F30=2398.7(0.0024, 31)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

120000 ]
3 1 BBA2 (30 dias).brml (Displacement)
| PDF 86-1630 Si O2 Quartz low
110000 | PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
PDF 81-2027 Ca ( C O3 ) Calcite, syn
3 | PDF 72-0646 Ca6 (Al (O H )6 )2 ('S 04 )3 ( H2 O )25.7 Ettringite
100000— PDF 71-2392 Ca ( C O3 ) Aragonite
| PDF 73-1435 Ca ( Al2 Si2 O8 ) Anorthite
= | PDF 84-0708 K Al Si3 08 Microcline maximum
90000 PDF 18-0997 K2 Ca5 ( S 04 )6 - H2 O Gorgeyite
PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite
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2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #67
Show | lcon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes 0 b 0 PDF 86-1630 | Pattern List#67 E?AE (30 dias).brml (Displacement)| prye g6 465
Yes o 1 PDF 87-0673 | Pattern List#67 E?AE (30 dias).brml (Displacement)| o 7 6673
Yes = 2 PDF 81-2027 | Pattern List#67 E?AE (30 dias).brml (Displacement)| pryr g1 5027
Yes 0 - 3 PDF 72-0646 | Pattern List#67 E?Az (30 dias).brml (Displacement)| e 55 646
Yes wd 4 PDF 71-2392 | Pattern List#67 E?AE (80 dias).brml (Displacement)| ppyr 74 5390
Yes - 5 PDF 73-1435 | Pattern List#67 E?Az (30 dias).brml (Displacement)| oy 5 4435
Yes - 6 PDF 84-0708 | Pattern List#67 E?A?— (80 dias).brml (Displacement)| ppye g4 708
Yes __ 7 PDF 18-0997 | Pattern List#67 E.IBAE (30 dias).brml (Displacement)| o e 16 g7
Yes - 8 PDF 72-0506 | Pattern List#67 E?AE (30 dias).brml (Displacement)| orye 25 50
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Compound Name Formula Quality Y-Scale | VicDB | I/lc User S-Q
Quartz low Si02 Calculated |98.5568 % |3.020 72.10%
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated | 15.2854 % |3.500 9.65 %
Calcite, syn Ca (C0O3) Calculated |3.2415% [3.230 2.22 %
Ettringite Cab (Al (OH)6)2(S04)3(H20)25.7 Calculated |1.7210% [1.660 2.29 %
Aragonite Ca(CO3) Calculated |0.4014 % [1.050 0.84 %
Anorthite Ca (AI2 Si2 08) Calculated |0.9668 % [0.550 3.88 %
Microcline KAISi3 08 Calculated |1.4942% |0.580 5.69 %
maximum
Gorgeyite K2Cab5(S04)6-H20 Indexed 0.9690 % |(1) 214 %
Vaterite CaCO3 Calculated 10.6123 % |1.140 1.19%

Added Reference | dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes | R-3¢(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31c(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmcn (62) 4.96140 |8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic P-1(2) 8.17680 [12.87680

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 [12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 |6.83200

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmc (194) |4.13000

c alpha beta gamma Z | Volume | Denslly | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 |113.06 2.647 No F29=999.9(0.0001, 29)
4.91100 1 154.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 |368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
21.48000 2 |2358.53 ]1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)
5.74040 4 ]1255.39 2.603 No F30=585.4(0.0017,31)
14.16900 |93.170 |115.850 |91.220 |8 |1338.82 |2.760 No F30=63.1(0.01086, 45)
7.22270 |90.658 |115.917 |87.626 |4 |360.77 2.562 No F30=116.3(0.0061,42)
18.22600 113.300 4 11998.53 ]2.930 No F30=5.1(0.0280, 210)
8.49000 2 112541 2.600 No F30=2398.7(0.0024, 31)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

80000— | BBA2 (56 dias).brml (Displacement)
| PDF 86-1630 Si O2 Quartz low
] 1 PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
PDF 81-2027 Ca ( C 03 ) Calcite, syn
70000 | PDF 72-0646 Ca6 (Al (O H )6 )2 (S 04 )3 ( H2 0 )25.7 Ettringite
PDF 71-2392 Ca ( C O3 ) Aragonite
| PDF 73-1435 Ca ( Al2 Si2 08 ) Anorthite
7] | PDF 84-0708 K Al Si3 08 Microcline maximum
PDF 18-0997 K2 Ca5 (S 04 )8 - H2 O Gorgeyite
60000 PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite
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2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #70
Show | Icon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes [ - PDF 86-1630 | Pattern List#70 E?Az (56 dias).brml (Displacement)f o g6 1639
Yes I - PDF 87-0673 | Pattern List#70 E?Az (56 dias).brml (Displacement)| o e o7 673
Yes = PDF 81-2027 |Pattern List#70 S22 (56 dias).brml (Displacement)| ppr 15027
Yes I - PDF 720646 | Pattern List#70 |50 (00 dias)brml (Displacement)| poe 7, pg46
Yes - PDF 71-2392 |Pattern List#70 SPA7 (00 dias)brml (Displacement)| ppr 7539
Yes 1 - PDF 73-1435 | Pattern List#70 E?Az (56 dias).brml (Displacement)f pry 74 4435
Yes | - PDF84.0708 |Patiom List#70 |BBAZ (56 dias).bml (Displacement)| ppe 54 70
Yes | PDF 18-0997 | Pattern List#70 E?AE (56 dias).brml (Displacement)| p e 48 097
Yes = PDF 72-0506 | Pattern List#70 E?Az (56 dias).brml (Displacement)| o e 75 506
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Compound Name Formula Quality Y-Scale I/lc DB Iflc User sS-Q
Quartz low Si02 Calculated |98.7251 % [3.020 59.88 %
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated | 17.3696 % |3.500 9.09 %
Calcite, syn Ca (C0O3) Calculated |3.9684 % [3.230 2.25%
Ettringite Ca6 (Al (OH)6)2(S04)3(H20)25.7 Calculated [1.6953 % |1.660 1.87 %
Aragonite Ca(CO3) Calculated |0.5014 % |1.050 0.87 %
Anorthite Ca (A2 Si2 08) Calculated [1.70099% ]0.550 5.67 %
Miorooline K AI'Si3 08 Calculated |5.3729% |0.580 16.97%
Gorgeyite K2Ca5(S04)6-H20 Indexed 1.0605% |(1) 1.94 %
Vaterite CaCO3 Calculated 10.9030% |1.140 1.45%

Added Reference | dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes | R-3¢(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31c(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmcn (62) 496140 |8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic P-1(2) 8.17680 |[12.87680

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 |[12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 |6.83200

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmc (194) |4.13000

c alpha beta | gamma | Z | Volume | Denslty | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 |113.06 2.647 No F29=999.9(0.0001, 29)
4.91100 1 |54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 |368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
21.48000 2 |2358.53 |1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)
5.74040 4 |255.39 2.603 No F30=585.4(0.0017, 31)
14.16900 |93.170 |115.850 |91.220 |8 [1338.82 |2.760 No F30=63.1(0.0106, 45)
7.22270 |90.658 |115917 |87.626 |4 |360.77 2.562 No F30=116.3(0.0061,42)
18.22600 113.300 4 11998.53 |2.930 No F30=5.1(0.0280, 210)
8.49000 2 1125.41 2.600 No F30=398.7(0.0024, 31)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

BBS2 (14 dias).brml (Displ 1)
1200003 : PDF 56-153I?]SSi gg Qufgzai)ivmen
E | PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
1100004 PDF 81-2027 Ca ( C O3 ) Calcite, syn
1 PDF 72-0646 Ca6 ( Al (O H )6 )2 (S 04 )3 ( H2 O )25.7 Ettringite
El PDF 71-2392 Ca ( C O3 ) Aragonite
PDF 73-1435 Ca ( Al2 Si2 O8 ) Anorthits
1000003 ! PDF 18-0997 Kg Ca5 ( e‘: 046 - :)2 0I gorgeyite
E | PDF 84-0708 K Al Si3 O8 Microcline maximum
900003 PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite
80000
70000
2
2 ]
3
geoooo—
50000
40000
30000
20000
10000
o] 3 FRTE 1 1 ll J. \ J.__LJ A l e ll .
10 20 30 40 50 60 70
2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #82
Show | Icon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes I L1 0 PDF 86-1630 |Pattern List#82 51552 (14 dias).brml (Displacement)| prye g6 1630
Yes = 1 PDF 87-0673 | Pattern List#82 51852 (14 dias).brml (Displacement)| prye 55 673
Yes - 2 PDF81-2027 |Patiem List#g2 [P0 o (14 dias)brml (Displacement)) ppe 19027
Yes 0 - 3 PDF 72-0646 | Pattern Listiig2 |pr o2 (14 diashbrml (Displacement)) po 75 o646
Yes - 4 PDF 712392 |Patiom List#g2 |22 (14 dias)brml (Displacement)] ppe 74 5302
Yes I - 5 PDF 73-1435 | Pattern List#82 E?SE (14 dias).brml (Displacement)| prye 23 4435
Yes bl 6 PDF 18-0997 | Pattem List#g2 |2052 (14 dias)brml (Displacement)) ppe 15 9997
Yes I - 7 PDF 84-0708 | Pattern List#82 E?SZ (14 dias).brml (Displacement)| 5re o4 708
Yes - 8 PDF 72-0506 | Pattern List#82 51552 (14 dias).brml (Displacement)| prye 25 506
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Compound Name Formula Quality Y-Scale | VicDB | Illc User S-Q
Quartz low Si02 Calculated |98.4612 % ]3.020 78.01 %
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated |9.5441 % |3.500 6.52 %
Calcite, syn Ca(CO3) Calculated |2.4062 % |3.230 1.78 %
Ettringite Ca6 (AI{OH)6)2(S04)3(H20)25.7 Calculated | 1.0855% |1.660 1.56 %
Aragonite Ca(CO3) Calculated | 0.2624 % ]1.050 0.60 %
Anorthite Ca (A2 Si2 08) Calculated | 0.7759 % |0.550 3.38%
Gorgeyite K2Ca5(S504)6-H20 Indexed 0.6886 % |(1) 1.65 %
Microcline KAl Si3 08 Calculated [1.1824% [0.580 4.88%
maximum
Vaterite CaCO3 Calculated |0.7702% ]1.140 1.62 %

Added Reference | dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1 (164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes | R-3¢(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31c(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmcn (62) 4.96140 [8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic P-1(2) 8.17680 |12.87680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 |6.83200

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 |12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmc (194) |4.13000

c alpha beta gamma | Z | Volume | Denslly | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 [113.06 2.647 No F29=999.9(0.0001, 29)
4.91100 1 |54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 |368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
21.48000 2 |2358.53 [1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)
5.74040 4 1255.39 2.603 No F30=1585.4(0.0017,31)
14.16900 |93.170 |115.850 |91.220 |8 |1338.82 |2.760 No F30=63.1(0.0106, 45)
18.22600 113.300 4 [1998.53 [2.930 No F30=15.1(0.0280, 210)
7.22270 ]190.658 [115.917 |87.626 [4 |360.77 2.562 No F30=116.3(0.0061, 42)
8.49000 2 112541 2.600 No F30=2398.7(0.0024, 31)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

90000
| BBS2 (30 dias).brml (Displacement)
ki | PDF 86-1630 Si O2 Quartz low
| PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
po— PDF 81-2027 Ca ( C O3 ) Calcite, syn
| PDF 72-0646 Ca6 (Al (O H )6 )2 ('S 04 )3 ( H2 O )25.7 Ettringite
1 PDF 71-2392 Ca ( C O3 ) Aragonite
| PDF 73-1435 Ca ( Al2 Si2 O8 ) Anorthite
700001 PDF 84-0708 K Al Si3 O8 Microcline maximum
| PDF 18-0997 K2 Ca5 ( S 04 )6 - H2 O Gorgeyite
1 PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite
60000;
50000—
2
=
g p|
o
40000
30000
20000
10000-] J k\
| 2 |
d e ‘\"UL‘ —s _L_M_JL_JLA Lk a HEig J,
1’0 ‘ 20 ' % ' 40 : % : % : 70 ‘
2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #85
Show | lcon Color Index Name Parent Scan Pattern #
ves | N - 0 PDF 861630 |Pattorn List#85 |pr > (o0 diashbrml (Displacement)| poe g6 1630
Yes - 1 PDF 87-0673 |Pattern List#85 51852 (30 dias).brml (Displacement) | orye 57 673
Yes - 2 PDF81-2027 |Pattem List#gs |or o2 (30 dias)brml (Displacement)| ppe 19027
Yes L -~ 3 PDF 72-0646 |Pattern List#85 51852 (30 dias).brml (Displacement) | e 25 646
Yes = 4 PDF71-2392 |Patiem List#gs |2052 (30 dias)bml (Displacement)) ppe 749397
Yes I - 5 PDF73-1435 |Pattem List#gs oo (30 dias)brml (Displscement)ppe 75 4455
Yes ] 6 PDF 84-0708 |Pattern List#85 51552 (30 dias).brml (Displacement) | pe g4 0708
Yes [ - 7 PDF 18-0997 |Pattern List#85 51552 (30 dias).brml (Displacement) | prye 45 0og7
Yes — 8 PDF72-0506 |Pattern Listfigs |pr o> (o0 diaskbrml (Displacement)) poe 75 o506
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Compound Name Formula Quality Y-Scale I/lc DB I/lc User 5-Q
Quartz low Si02 Calculated [98.8516 % |3.020 65.81%
Portlandite, syn Ca(OH)2 Calculated | 14.6982 % |3.500 8.44 %
Calcite, syn Ca (CO3) Calculated |4.8398 % [3.230 3.01 %
Ettringite Ca6(Al(OH)6)2(S04)3(H20)25.7 Calculated [2.3553 % |1.660 2.85%
Aragonite Ca(CO3) Calculated |0.5332% |[1.050 1.02 %
Anorthite Ca(AI2Si2 08) Calculated [0.9948 % ]0.550 3.64 %
Microcline K AISi3 08 Calculated |3.0468% |0.580 10.56 %
maximum
Gorgeyite K2 Cab(S04)6-H20 Indexed 1.5043 % | (1) 3.02 %
Vaterite CaCO3 Calculated |0.9346 % |1.140 1.65%

Added Reference dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes |R-3¢(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31c(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmen (62) 4.96140 |8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic P-1(2) 8.17680 [12.87680

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 |[12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 |6.83200

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmec (194) |4.13000

c alpha beta gamma | Z | Volume | Density | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 |113.06 2.647 No F29=999.9(0.0001, 29)
4.91100 1 |94.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 |368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
21.48000 2 |2358.53 |1.770 No F30=999.5(0.0000, 34)
5.74040 4 ]255.39 2.603 No F30=585.4(0.0017,31)
14.16900 [93.170 |115.850 |91.220 |8 [1338.82 |2.760 No F30=63.1(0.0106, 45)
7.22270 |90.658 |115.917 |87.626 |4 |360.77 2.5962 No F30=116.3(0.0061,42)
18.22600 113.300 4 [1998.53 |2.930 No F30=5.1(0.0280, 210)
8.49000 2 112541 2.600 No F30=2398.7(0.0024, 31)
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Commander Sample ID (Coupled TwoTheta/Theta)

3 1 BBS2 (56 dias).brml (Displacsment)
1100003 | PDF 86-1630 Si 02 Quartz low
1 PDF 87-0673 Ca ( O H )2 Portlandite, syn
E PDF 81-2027 Ca ( C 03 ) Calcite, syn
100000-] | PDF 72-0646 Ca6 (Al (O H )6 )2 (S 04 )3 ( H2 0 )25.7 Ettringite
PDF 73-1435 Ca ( Al2 Si2 08 ) Anorthite
3 | PDF 84-0708 K Al Si3 08 Microcline maximum
200001 | PDF 18-0997 K2 Ca5 ( S 04 )6 - H2 O Gorgeyite
PDF 71-2392 Ca ( C O3 ) Aragonite
E PDF 72-0506 Ca C O3 Vaterite
80000
70000
%GOOOW
o
g
50000
40000
30000+
20000
10000 J I L
0: P L _luJ- | Lm_L_,;.__ .l..‘k“ - J L_,I‘L - .h L,‘_J\ll JLL_.._. _l..., Lo . ll ._J_J\_
1ID ' 2I0 ' 3I0 ' 4I0 ' 5I0 I GID ‘ 7‘0 ‘
2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060
Pattern List #88
Show | lcon Color Index Name Parent Scan Pattern #
Yes 0 b 0 PDF 86-1630 | Pattern List#88 51552 (56 dias).brml (Displacement)| oy g6 463
Yes I o 1 PDF 87-0673 |Pattern List#88 E?SQ (56 dias).brml (Displacement)| e 07 6673
Yes - 2 PDF 81-2027 |Patiem List#88 5?52 (56 dias).brml (Displacement)| orye g4 9007
Yes 0 - 3 PDF 72-0646 | Pattern List#88 5:352 (56 dias).brml (Displacement)| orye 25 646
Yes - 4 PDF 73-1435 | Pattem Listsigg | 2252 (00 dias).brml (Displacement)| pp 731435
Yes - 5 PDF 84-0708 | Pattern List#88 51552 (56 dias).brml (Displacement)| o 4 6708
Yes | - 6 PDF 18-0997 | Pattern List#88 E?SQ (56 dias).brml (Displacement)| prye 18 0997
Yes __ 7 PDF 71-2392 | Pattern List#88 51552 (56 dias).brml (Displacement)| orye 54 93,
Yes ':' 8 PDF 72-0506 | Pattern List#88 5:352 (56 dias).brml (Displacement)| orye 25 50
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Compound Name Formula Quality Y-Scale | VicDB | IlcUser S-Q
Quartz low Si02 Calculated |99.1309 % |3.020 50.97 %
Portlandite, syn Ca(0OH)2 Calculated | 11.6081 % |[3.500 5.15%
Calcite, syn Ca(C0O3) Calculated |3.6275% [3.230 1.74 %
Ettringite Cab (Al (OH)6)2(S04)3 (H20)25.7 Calculated |1.2893 % |1.660 1.21 %
Anorthite Ca (A2 Si2 08) Calculated |5.1988 % |0.550 14.68 %
Microcline KAISi3 08 Calculated |8.5100% |0.580 22.78%
maximum
Gorgeyite K2 Cab (504)6-H2 0 Indexed 1.0274 % |(1) 1.60 %
Aragonite Ca(C0O3) Calculated |0.3410% |1.050 0.50 %
Vaterite CaCO3 Calculated | 1.0000 % |1.140 1.36 %

Added Reference | dxby | Scan WL Wavelength System Space Group a b

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P3121(152) 4.91410

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P-3m1(164) 3.58900

1.0000 |Yes 1.54060 Rhombo.H.axes | R-3¢c(167) 4.99100

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P31c(159) 11.26000

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic P-1(2) 8.17680 |[12.87680

1.0000 |Yes 1.54060 Triclinic C-1(2) 8.57320 |[12.96680

1.0000 |Yes 1.54060 Monoclinic C2/c(15) 17.47500 |6.83200

1.0000 |Yes 1.54060 Orthorhombic Pmen (62) 4.96140 |8.96710

1.0000 |Yes 1.54060 Hexagonal P63/mmc (194) |4.13000

c alpha beta gamma Z | Volume | Denshy | Cell Tuned F (N)

5.40600 3 |113.06 2.647 No F29=999.9(0.0001, 29)
4.91100 1 |54.78 2.240 No F17=263.4(0.0034, 19)
17.06200 6 |368.07 2.709 No F30=999.9(0.0001, 30)
21.48000 2 |2358.53 |1.770 No F30=999.9(0.0000, 34)
14.16900 |93.170 |115.850 |91.220 |8 |1338.82 |2.760 No F30=63.1(0.01086, 45)
7.22270 ]90.658 [115.917 |87.626 |4 |[360.77 2.562 No F30=116.3(0.0061,42)
18.22600 113.300 4 11998.53 |2.930 No F30=5.1(0.0280, 210)
5.74040 4 ]255.39 2.603 No F30=585.4(0.0017,31)
8.49000 2 |125.41 2.600 No F30=2398.7(0.0024, 31)
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Anexo V - Resultados do ensaio NMP do BASE (36 dias) e BBA1, BBS1, BBA2 e BBS2 (14 dias)

SM 1%laca  Negativo
SM 2%laca  Negativo
10*  1°%laca  Negativo
10" 2°%laca  Negativo
10?  1°laca  Negativo
102  2%laca  Negativo
10°  1°laca  Negativo
10°  2%laca  Negativo
10* 1°%laca  Negativo
10"  2%laca  Negativo

BASE

SM 1°laca Positivo SM 1°laca Positivo
SM 2%laca Positivo SM 2%laca Positivo
10"  1%laca  Positivo 10"  1°laca  Positivo
10%  2%laca  Positivo 10"  2%laca  Negativo
10®  1°laca  Negativo 10  1%laca  Positivo
BBS2 — > P 9 BBs1 -, P .
10 2%laca  Negativo 10 2%laca  Negativo
10°  1°laca  Negativo 10°  1°%laca  Positivo
10° 2%laca  Negativo 10° 2%laca Negativo
10*  1°%laca  Negativo 10*  1%laca  Positivo
10"  2%laca  Negativo 10"  2%laca  Negativo

SM 1%laca  Negativo SM 1%laca  Negativo
SM 2%laca  Negativo SM  2%laca Negativo
10"  1°laca Negativo 10"  1°placa  Negativo
10"  2%laca  Negativo 10" 2°placa  Negativo
BBA2 102  1°%laca Negativo BBAL 102  1°%laca  Negativo
102  2%laca Negativo 102  2°placa  Negativo
10°  1°laca Negativo 10°  1°placa  Negativo
10°  2%laca Negativo 10°  2°%placa  Negativo
10*  1%laca Negativo 10*  1°placa  Negativo
10*  2%laca Negativo 10*  2°placa  Negativo
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Anexo W - Resultados do ensaio NMP do BBA1, BBS1, BBA2 e BBS2 (36 dias)

SM 1°laca Positivo SM 1%laca Negativo
SM 2%laca Positivo SM 2%laca  Negativo
10*  1°%laca  Positivo 10*  1°%laca  Negativo
10" 2%laca  Positivo 10" 2%laca  Negativo
10%  1°laca  Negativo 10?  1°laca  Negativo
BBS2 — > P 9av® Bpsy - P 9
10 2%laca  Negativo 10 2%laca  Negativo
10°  1°laca  Negativo 10°  1°%laca  Negativo
10°  2%laca  Negativo 10°  2%laca  Negativo
10* 1°%laca  Negativo 10* 1°%laca Negativo
10"  2°%laca  Negativo 10"  2%laca  Negativo

SM 1%laca  Positivo SM 1%laca Negativo
SM 2%laca  Negativo SM 2%laca  Negativo
10" 1°laca  Positivo 10" 1°laca  Negativo
10" 2%laca  Positivo 10" 2°placa  Negativo
10%  1%laca  Positivo 102  1°placa  Positivo
BBA2 — ——  BBAl — —
10 2%laca  Positivo 10 2%laca  Positivo
10°  1%laca  Positivo 10°  1%laca  Positivo
10°  2%laca  Negativo 10°  2°placa  Positivo
10*  1%laca Negativo 10" 1°placa  Positivo
10"  2%laca  Negativo 10"  2%laca  Negativo
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