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Resumo

Agregados contendo sulfetos podem se tornar uma fonte
interna de sulfatos, podendo levar o concreto a deterioragao,
principalmente de barragens, afetando a sua durabilidade.
Apesar de serem escassos os estudos experimentais referentes a
este processo patolégico e de faltarem metodologias
apropriadas para sua investigacdo, ja existem casos reais de
estruturas de concreto deterioradas, destacando barragens e
edificacdes, relatadas no meio técnico.

Este trabalho apresenta parte do estudo desenvolvido dentro
do Programa de P&D da ANEEL, ciclo 2000-2001,
contemplando metodologias de ensaios envolvendo a
determinaciio do teor de sulfetos em rochas e agregados. A
pesquisa avaliou varios tipos de analises nesta determinacao,
destacando a adaptacdo do método de analise quimica, na
quantificacio dos sulfetos a partir do teor de enxofre, e no
desenvolvimento de uma nova metodologia de preparacio de
amostra para analise por microscopia otica. Os resultados
indicam que as metodologias possuem aplicabilidade na
investigacio das rochas brasileiras a serem utilizadas em
estruturas de concretos de usinas hidrelétricas (por exemplo,
barragens), alertando aos riscos do uso destas rochas, para que
medidas preventivas apropriadas possam ser tomadas.
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I. INTRODUCAO

Os agregados a serem empregados em estruturas de
concreto podem ser procedentes de diversas regides sendo,
portanto, classificados como diferentes litologias e
conseqiientemente  contendo  diferentes  caracteristicas
mineralogicas. Do ponto de vista da deterioracdo de
estruturas, encontram-se aqueles agregados constituidos por
minerais com potencialidade reativa para reagir com os
alcalis do cimento e causar expansdes do tipo alcali-
agregado, fendmeno este ja bastante conhecido. Outros tipos
de agregados reativos, pouco mencionados na literatura, sdo
aqueles provenientes de rochas contendo sulfetos em sua
composicdo mineraldgica que, dependendo das condicdes
em que se encontram, podem também gerar expansdes e
degradagdo do concreto. Fatores econdmicos ou
simplesmente a falta de conhecimento, muitas vezes, sdo
responsaveis pela utilizacdo de materiais inadequados em
diversas estruturas de concreto, € no caso de materiais como,
por exemplo, agregados contendo sulfetos (genericamente
denominados de pirita) em sua composi¢do mineraldgica.
Estes, ao se oxidarem, podem levar a estrutura a completa
deterioracao.

A agdo deletéria dos sulfetos presentes no agregado
empregado em concretos pode ser considerada uma
particularidade do ataque por sulfatos. Neste processo, os
sulfetos podem se oxidar liberando ions sulfatos que estardo

disponiveis na estrutura interna do concreto para reagir com
a pasta de cimento levando o concreto a deterioragéo.

De uma maneira geral, sdo poucos os estudos envolvendo
a investigagdo de agregados contendo sulfetos, destacando-
se principalmente aqueles realizados na Europa, em
particular na Espanha. De qualquer forma, o entendimento
do fenomeno de oxidacdo dos sulfetos e seus efeitos no
concreto sdo pouco conhecidos. A maioria dos estudos
apresentados trata de casos reais de estruturas ja deterioradas
sendo, portanto, o uso destes agregados, obtidos a partir de
rochas contendo sulfetos, restringido pela maioria das
normas internacionais [1].

No Brasil, também sdo poucos e recentes os estudos
publicados ao meio técnico sobre sulfetos [2,3,4]. Desta
forma, ndo se tem noticias de outras pesquisas nesse
assunto, o que resulta em um conhecimento mais incipiente
ainda do efeito, no concreto, dos agregados nacionais
contendo estas fases sulfetadas.

A variedade de sulfetos presentes nas rochas na forma de
pirita, pirrotita, marcasita, calcopirita, arsenopirita,
esfalerita, galena, dentre outros — sendo os citados os mais
referidos pela literatura especifica ao tema — ndo ¢é pequena.
Fica evidente, portanto, que ¢ dificil evitar o emprego desses
agregados na preparagdo de concretos, principalmente em
locais onde a disponibilidade de outra fonte de material seja
economicamente inviavel ou inexistente, tornando-se um
enorme problema para a construgdo de estruturas, como no
caso de barragens, nas quais grandes volumes de agregados
sdo necessarios [1,5].

Assim, o presente trabalho tem como objetivo contribuir
com o estudo dos agregados contendo sulfetos em sua
composi¢do mineralogica.

II. CASOS DE ESTRUTURAS DE CONCRETO
DETERIORADAS PELOS SULFETOS

A alteragdo (oxidacdo) dos sulfetos, em presenca de
oxigénio e umidade, reage com a pasta que envolve o
agregado provocando o ataque interno no concreto por
sulfatos. Este ¢ um fendmeno patologico que pode se
manifestar em estruturas de concreto por meio de fissuras
mapeadas, manchas de ferrugem e eflorescéncias brancas
em suas superficies.

Outros sintomas que podem surgir sdo o intumescimento
e a desagregagdo do concreto, além de deslocamentos
estruturais, como se constataram nas Barragens de Graus e
Tabescan, na Espanha, construidas com agregados contendo
sulfetos, principalmente na forma de pirrotita [6,7,8,9].



O limite maximo de sulfeto em agregados ainda ¢
controverso, porém aconselha que este limite ndo deva
ultrapassar 1%, principalmente se o agregado possuir pirita
[10]. Porém, tem-se também relatado que o sulfeto pirrotita
possui maior reatividade, sendo considerado o mais
deletério para o concreto [11].

Em seus estudos [12,13] descreve casos em que as
manifestacdes patoldgicas, a partir da oxidagdo dos sulfetos,
foram tdo severas que algumas estruturas de concreto
localizadas na Espanha tiveram de ser demolidas. Sao
mencionadas  edificagdes  (colégios e  residéncias)
construidas na Catalunha, regido de Maresme, as quais
apresentaram fissuracdo ¢ manchamento apos quatro anos de
construgdo, ¢ duas pontes, uma situada entre Barcelona e
Matar6 e a outra sobre o Rio Tordesa.

Na Tabela I apresentam-se alguns casos de estruturas de
concreto também deterioradas pelos sulfetos, na qual se
observa o teor destes minerais nas rochas empregadas no
concreto.

Tabela I - Casos de estruturas de concreto deterioradas
devido a utiliza¢do de agregados naturais contendo sulfetos.

Teor Tipo Tipo
e Tipo | Litolégico de Deterioracio
de do Construcio do
Sulfeto | agregado Concreto
- (Local)
utilizado
0,5% residéncias |- severa fissuracao;
pirrotita |calcario (Africa - expansao;
(em escuro do Sul) - deslocamento.
massa)
baixos rolhelho * - ﬁssurarflento;
teores de . (Oslo e - expansao.
.. ou x1sto .
pirita e Canada)
irrotita
Barragens |- deslocamentos
> 6% de Graus (1970) |estruturais;
pirrotita [folhelho e - fissuras superficiais
ou xisto Tabescan em forma de mapa;
(1965) - manchas.
(Espanha)
agregados  [Residéncias e |- expansdo;
0,15% a |obtidos a edificagdes |- fissuragdo;
2% pirita |partir de comerciais |- perda de massa
(maior  [rejeitos de (reboco externo e
porcao) e |diversas (1900 a 1950)| interno);
outras minas com |(Inglaterra) | demoligdo de
variedades|litologias algumas edificagdes.
de variadas
sulfetos
a) OBS.: * Estas informagdes ndo sio relatadas no artigo.

b) Dados da tabela extraidos do artigos [5,7,8,10,13,14,15,16,17].

Desta forma, torna-se importante a identificacdo e a
quantificacdo do enxofre existente na forma dos sulfetos
presentes em agregados.

III. METODOLOGIAS DE ENSAIO ESTUDADAS NA
QUANTIFICACAO DE SULFETOS

Dentre as metodologias mais comuns para identificagdo e
quantificacdo de sulfetos em rochas pode-se citar a analise
modal obtida através de observag@o de se¢des polidas por
microscopia de luz refletida, a difracdo de Raios X e a
analise quimica, tanto por gravimetria (Via Umida), quanto
através da utilizacdo de um equipamento de combustdo com
deteccdo por infravermelho.

Este trabalho teve dois objetivos:

e Aprimoramento e otimizacdo da analise quimica
por gravimetria.

e Desenvolvimento de uma metodologia de
preparagdo de amostra em po, fazendo-se a analise
através do microscopio dtico por luz refletida, para
avaliar, através de se¢do polida, os tipos e teores de
sulfetos presentes.

A. Meétodo Quimico

Foram testadas as metodologias descritas a seguir
(SIGNINI et al., 2003):

- Analise por Via Umida, Gravimetria

a) Fusdo na presenca de peroxido de sodio:

Uma determinada massa de sulfeto de zinco (ZnS) foi
fundida com excesso de cinco vezes de peroxido de sodio
(Nay0O,). Apos a fusdo, a massa fundida foi dissolvida em
solugdo de acido cloridrico (HC1)1:1 e filtrada. A solugdo
foi adicionado cloreto de bario (BaCl,) até a total
precipitagdo do sulfato de bario (BaSO,4). A solucdo foi
filtrada e o precipitado foi lavado com agua destilada até a
eliminag@o de todo o cloreto. Em seguida, o precipitado foi
calcinado, pesado, sendo o teor de enxofre calculado.

b) Digestdio em meio fortemente alcalino e posterior
dissolug¢do em acido cloridrico:

O sulfeto de zinco (ZnS) foi digerido em meio fortemente
alcalino (solug@o de hidroxido de s6dio — NaOH - acima de
40 g/L). Apos a digestdo, a amostra foi dissolvida em
solugdo de acido cloridrico (HCl) 1:1 e filtrada. Foi
adicionado cloreto de bario (BaCly) a solucdo até a total
precipitagdo do sulfato de bario (BaSO,4). A solugdo foi
filtrada e o precipitado foi lavado com agua destilada até a
eliminagdo de todo o cloreto. Posteriormente, o precipitado
foi calcinado, pesado, sendo o teor de enxofre calculado.

¢) Dissolu¢ao em acido nitrico na presenga do perdxido de
hidrogénio:

Uma certa massa de sulfeto de zinco (ZnS) foi dissolvida
em solugdo de acido nitrico (HNO;) 1:3 com excesso de
peroxido de hidrogénio (H,0,). A suspensdo foi levada a
secura. Este procedimento foi realizado duas vezes. Em
seguida, a amostra foi solubilizada com acido cloridrico
(HCI). Apos a solubilizagdo foi adicionado cloreto de bario
(BaCl,) até a total precipitagdo do sulfato de bario (BaSOy).



O precipitado foi lavado abundantemente com 4agua
destilada até a eliminacdo de todo o cloreto. Em seguida, o
precipitado foi calcinado, pesado, sendo calculado o teor de
enxofre.

d) Dissolugdo em acido nitrico na presenga do clorato de
potéssio.

O sulfeto de zinco — ZnS (ou o sulfeto de ferro - FeS), foi
dissolvido em solugdo de acido nitrico (HNO;) concentrado
com clorato de potassio (KCIO;). Apds a dissolugdo foi
realizada a filtracdo e, a solucdo filtrante, foi adicionado
cloreto de bario (BaCl,) até a total precipitacdo do sulfato de
bario (BaSO,). O precipitado foi lavado abundantemente
com agua destilada até a eliminacdo completa de cloreto.
Posteriormente, o precipitado foi calcinado, pesado, sendo o
teor de enxofre calculado.

B.  Método Microscopico

A analise de microscopia por luz refletida tem como
objetivo a identificacdo dos minerais opacos, sua textura,
alteracdes e inter-relagdes entre estes minerais presentes em
amostras de rocha ou em agregados de corpos de prova de
concreto.

Esta analise pode ser apenas qualitativa — apenas
identificagdo mineralogica; semiquantitativa — avaliagdo
percentual dos minerais presentes, em funcdo de padrdes
visuais existentes; ou ainda, quantitativa — através de analise
modal ou contagem de pontos.

Neste trabalho, para a realizagdo das andlises
quantitativas, foi necessario estudar o melhor tipo de
amostra pra tal fim. Assim, apds varios testes, foi definida a
preparacao da amostra em po para analise.

A preparagdo das segdes polidas de pod foi realizada da
seguinte forma: a amostra de rocha a ser analisada foi moida
em moinho de disco até obter granulometria inferior a
147um. Em seguida foi homogeneizada e, por
quarteamento, retirada uma aliquota em quantidade
suficiente para preencher o molde contendo a resina (a qual
foi pré-aquecida a 50°C para facilitar a percolacdo na
amostra).

Apds secagem ao ar por cerca de 8 horas, a se¢do polida
foi serrada no sentido transversal a base do molde, proximo
ao centro, gerando uma superficie para polimento. A
amostra foi retirada do molde, sendo feito o desbaste para
remogdo do excesso de resina, utilizando-se a lixa # 320, ou
o0 abrasivo carbeto de silicio de #200.

Na seqiiéncia, procedeu-se as etapas de desbaste e
polimento da se¢do em politriz (Struers DP-9U2) com lixas
e panos de seda sintética e veludo, fazendo-se o uso de pasta
diamantada em diversas granulometrias. Entre cada etapa de
mudanca de pasta ou tecido, a amostra foi limpa em ultra-
som, com imersdo em alcool iso-propilico, para remogdo de
eventuais residuos provenientes da pasta de granulometria
mais grossa.

Ap0s a preparagdo das amostras, as se¢des polidas foram
levadas ao microscopio de polarizagdo AXIOSKOP 40 POL
da ZEISS, adquirido no projeto da Aneel, para determinagéo
do teor de sulfetos.

A quantificagdo dos sulfetos por microscopia de luz
refletida foi realizada através de analise modal, em toda a
area da secdo polida, a qual foi dividida em linhas
longitudinais e transversais, formando uma rede quadratica.
Nestas se¢oes polidas de po, os espagos intermediarios entre
os graos nao foram computados. Para que o resultado da
observagdo tivesse um significado estatistico, fez-se a
contagem de cerca de 2500 a 3000 grdos, incluindo os
minerais transparentes, os 6xidos e os sulfetos.

A partir dai, os nimeros obtidos para cada mineral foram
transformados em percentagem volumétrica e desta em
percentagem em massa, considerando-se a densidade de
cada sulfeto. O resultado final da microscopia foi fornecido
em percentagem em massa de sulfetos. Para comparacio
com os teores de enxofre obtidos pelas analises quimicas,
efetuou-se o calculo estequiométrico a partir da composicao
quimica dos minerais encontrados.

III. RESULTADOS OBTIDOS

A. Método Quimico

- Analise por Via Umida, Gravimetria

A quantificag@o do teor de enxofre em sulfetos apresentou
alguns problemas na quantificagdo que estdo relacionados a
preparagdo (dissolucgdo inicial) da amostra, e ndo a analise
quantitativa propriamente dita — no caso a gravimetria. Foi
observado que o processo de dissolucdo da amostra pode
levar perdas do sulfeto na forma de gas - sulfeto de
hidrogénio ou gas sulfidrico (H,S).

As metodologias estudadas e que se apresentaram
inadequadas para determinagdo do teor de enxofre foram:
fusdo na presenca de peroxido de sodio; digestdo em meio
fortemente alcalino e posterior dissolu¢do em acido
cloridrico e, dissolugdo em acido nitrico na presenga do
peroxido de hidrogénio. Nestas metodologias foi notado,
através do cheiro e quando possivel por papel indicador de
acetato de chumbo, a liberag@o do sulfeto de hidrogénio. O
cheiro do gas sulfidrico ¢ caracteristico: apresenta odor de
“ovo podre”. O escurecimento do papel indicador identifica
o sulfeto de hidrogénio (H,S), devido a formagdo do sulfeto
de chumbo (PbS).

Além das observagdes qualitativas foi constatado
quantitativamente que ocorreram perdas significativas,
algumas vezes totais, do enxofre na forma de gas quando
utilizadas as metodologias anteriormente citadas. Porém,
quando o sulfeto ¢ dissolvido em acido nitrico (HNO;), na
presenca de excesso de clorato de potassio (KCIOs3), as
perdas do enxofre na forma de sulfeto de hidrogénio sdo
insignificantes, quando ndo nulas, mostrando a eficiéncia
desta metodologia estudada.



Apds varios testes para se verificar a quantidade, o tempo
de digestdo e a concentracdo mais adequada dos reagentes
utilizados no ataque das amostras, visando minimizar a
perda de enxofre sob a forma de gas sulfidrico, verificou-se
que a condi¢do mais adequada foi encontrada quando se
utilizou 30 mL de solugdo saturada de clorato de potassio e
10 mL de 4cido nitrico concentrado.

Nas Tabelas II e IIT apresentadas a seguir encontram-se
alguns resultados de quantificacdo do sulfeto de ferro (FeS)
e sulfeto de zinco (ZnS), respectivamente, nas condi¢des
mais adequadas dos reagentes, conhecendo-se inicialmente
0S seus teores.

Tabela II - Teor de enxofre determinado para o sulfeto de ferro
(FeS).

Massa de FeS

0,0250
)

0,0500 0,1000 0,2000

Amostra 1 2 1 2 1 2 1 2

Teor de
Enxofre
Calculado (%)

31,0129,7132,8|33,3(27,8|31,2(32,9|32,9

Média (%) 30,4 33,0 29,5 32,9

Porcentagem de
Perdas de
Enxofre (%)

16,7 9,6 19,2 9,9

Nota: (a) Para o calculo levou em consideragdo o grau de pureza;
(b) O teor de enxofre esperado ¢ de 36,5%.

Tabela III - Teor de enxofre encontrado para o sulfeto de zinco
(ZnS).

MassadeZnS (2) | 9550 | 00500 | 0,1000
Amostra 1 2 1 2 1 2
Teor de Enxofre

Calculado (%) 30,9 (32,1(32,2(33,0(32,9(32,8
Média (%) 31,5 32,6 32,8
Porcentagem de

Perdas de 42 0,9 0,3
Enxofre (%)

Nota: (a) Para o célculo levou em considerag@o o grau de pureza;
(b) O teor de enxofre esperado ¢ de 32,9%.

Com base nos testes realizados, verifica-se que o teor de
enxofre calculado encontrado para o sulfeto de ferro, apesar
de encontrar-se na média abaixo do valor esperado, esta
diferenga (14%) € aceitavel, pois se tem conhecimento que
existem impurezas neste tipo de sulfeto e ndo se sabe ao
certo qual a porcentagem destas impurezas. JA o teor de
enxofre determinado para o sulfeto de zinco estd muito
proximo do valor esperado, sendo que neste caso tinha-se o
conhecimento do grau de pureza, no caso 98%, conforme
informado pelo fabricante.

Para validar a metodologia por gravimetria, foi realizado
um programa interlaboratorial entre o laboratorio de Furnas
e um outro laboratorio, externo a Furnas, que atua na area de
mineragao, estudando baixos teores de enxofre na forma de
sulfetos, sendo os resultados apresentados na Tabela IV.

Tabela IV — Resultados do Teor de enxofre (%).

Identificagao Furnas | Lab. Externo
4.0300.03 A 0,14 0,14
4.0300.03 C 0,01 0,04
4.0300.03 E 0,57 0,53
4.0301.03 A 0,14 0,09
4.0301.03 D 0,15 0,11
4.0301.03 F 0,28 0,28
4.0302.03 A 0,01 0,03
4.0302.03 C 0,01 0,04

Observa-se coeréncia entre os resultados obtidos entre os
dois laboratorios, principalmente para os teores acima de
0,10% de enxofre. Para teores bastante baixos, as diferencas
encontradas sdo maiores, ocorrendo em fungdo do limite de
detecc¢do do método.

B. Método Microscopico

No inicio do estudo, fazia-se quantificacdo em segdes
polidas confeccionadas a partir de pequenos pedacos de
rocha, escolhidos em fungdo de critérios texturais e
quantitativos (pobre, intermediario ¢ rico). Nesta fase
confeccionava-se um determinado numero “n” de secdes
polidas com os fragmentos cortados no sentido paralelo a
xistosidade (no caso de xistos), onde ha uma tendéncia de
concentracdo dos sulfetos, e 0 mesmo namero de sec¢des
polidas com os fragmentos perpendiculares a xistosidade, de
modo a anular a influéncia desta fei¢do textural no resultado
final da quantificagao.

Este tipo de amostragem revelou-se muito trabalhoso, por
exigir um numero muito grande de sec¢des polidas para que o
resultado tivesse uma representatividade estatistica e trazia
embutida uma deficiéncia inerente ao método — s6 permitia
a quantificacdo de um plano daquele fragmento que se
estudava. Assim, o método de quantificagdo através de
analise modal em segdes polidas de pd trouxe algumas
dificuldades nas fases de polimento (com perda do material
mais mole, ex: micas) ¢ analise Otica (presenga de particulas
com diferentes tamanhos, algumas muito finas), que fez com
que seu resultado final se mostrasse sistematicamente
superior ao obtido por meio das analises quimicas,
principalmente nas amostras com baixos teores (menores do
que 1,5%).

Pensou-se, portanto, que o ideal seria a moagem de
determinado intervalo de furo de sonda ou de um grande
numero de agregados com diferentes conteudos de sulfetos e
a confeccdo de segdes polidas deste pd, apds
homogeneizago e quarteamento.

Nas secdes polidas de po, para se evitar uma possivel
precipitacdo dos sulfetos (mais densos) para a parte basal da
secdo polida e, portanto fora do alcance do microscopio,
optou-se por efetuar o polimento sobre um corte transversal
nas sec¢des, de forma a atingir todo o “perfil” desta se¢do,
garantindo a representatividade da amostra como um todo e
resultados mais fiéis.



Os ensaios realizados por microscopia foram
acompanhados de analises quimicas com o objetivo de
comparar os resultados encontrados das duas metodologias.

A Tabela V apresenta os resultados comparativos para a
percentagem em massa de sulfetos encontrada pelo método
da analise quimica por gravimetria e pela microscopia de luz
refletida efetuada em amostra de p6, porém com a confec¢ao
normal da sec¢des polidas.

Tabela V — Resultados comparativos entre andlises
uimicas, por gravimetria e microscopia — se¢do normal.
Anilise Quimica Anilise por Microscopia
S| = 7] 7 7]
Sl g8 =% s s S s g 59
E| 25| 82| Bg| & it | :S
S St
| 22| 25| g=| 22| 2§ | g%
X® 5| R X ° X g R
13,92 ®
10,6 10 6(3) o
Al @ | 98 | 7.55< ’ (LI6%FeSa) 31 39>
(8,80% FeS)| ¢12,76%
FeS)
1,38 4,02 ©
B 1,38 1,0 275< |(0,5% ZnS e| (0,78% ZnS| 191.3>
0,88% FeS) | 3,24% FeS)
10,3 12,19 @
C 10,3 9,9 3,88 < 1(1,5% ZnS ¢{(0,60% ZnS ¢| 18,35>
8,80% FeS) |11,59% FeS)

(a) 8,8% de enxofre adicionado + 1,8% ja existente na rocha.
Teor de sulfetos equivalente em b) 37,21%; ¢) 11,30% e d) 31,84%

Nota-se que os valores encontrados pela microscopia,
com a confec¢do normal de se¢do polida, apresentaram-se
muito mais elevados dos que os esperados, principalmente
para as amostras de baixo teor (ver amostra B), quando esta
diferenga chega a quase 200%.

Com a modificacdo na sistematica de confeccdo das
secdes polidas, quando se passou a fazer um corte
transversal na se¢do, o polimento e a observagdo desta face,
pegando todo o “perfil” da sec¢do, houve uma sensivel
melhora nos resultados obtidos, como mostrado na Tabela
VL

Tabela VI — Resultados comparativos entre analises
quimicas, por gravimetria € por microscopia — se¢do polida
reparada a partir de corte em perfil.

Anilise Quimica Andlise por Microscopia
%S
" encontrado s « S @ é s
g 3 'g w N g & 2 = 2 5 g &
£l 278 2 2 = X S 3 g = = X
2 SE|luFlaE £ | 28| 25 | 7
HE R R R R
1,5 @
(0.5% 2,59%
1*-10,7 »70 0,14% ZnS
E| 15 [134]137] _ Zns | (O14% 72,66
2. 8,7 . €2,4% de %o
el,OA; FCS)
FeS)
11,5 12,32% ©
1. 8.7 (1,5% | (0,86% ZnS;
F 115 1105] 106 | 7’9 ZnS | 11,36%FeS | 7,13%
o ¢ 10,0 e0,1%
% FeS) CuS)

Teor de sulfetos equivalente em a) 6,74% e b) 33,26%

Fica claro pela Tabela VI que, para rochas com
quantidades médias de sulfetos, a quantificagdo por
microscopia respondeu bem, apresentando uma percentagem
de erro equivalente a encontrada pela analise quimica.
Porém, para as amostras com baixo conteido de sulfetos
(abaixo de 1,5%) o método ainda precisa ser aperfeigoado.

IV. CONSIDERACOES FINAIS

A andlise quimica por gravimetria ¢ uma metodologia
simples e rapida, sendo a sua aplicagdo bastante promissora
para o controle dos agregados a serem utilizados nas
estruturas de concreto, podendo ser realizada na propria obra
durante o processo de aproveitamento das pedreiras e
escavagdes fornecedoras desses agregados. Além disto, ndo
exige a aquisi¢do de equipamentos caros, o que torna ainda
mais o seu emprego economicamente viavel. Contudo, o uso
de uma metodologia adequada e rotina de analise, além da
proporcionalidade dos reagentes utilizados, ¢ de extrema
importancia no que diz respeito a determinagdo do teor de
enxofre por gravimetria, na forma de sulfeto, principalmente
quando a amostra contém baixos teores. Caso contrario, o
risco de interpretagdo erronea pode ocorrer ¢ levar danos a
uma estrutura no futuro.

O emprego de uma solu¢do saturada de clorato de
potassio na analise quimica por gravimetria apresentou-se
adequado, nas condigdes utilizadas, para a identificacdo e
quantificacdo indireta dos sulfetos presente na forma de
enxofre. As perdas que normalmente ocorrem neste tipo de
analise ndo se apresentaram significativas. Tornam-se
necessarias, porém, pesquisas adicionais com varios tipos de
diferentes rochas contendo sulfetos com o objetivo de
ampliar as metodologias estudadas para a sua aplicacgdo.
Adicionalmente, o estudo interlaboratorial mostrou
coeréncia entre os resultados obtidos.

No caso da quantificagdo de sulfetos pela nova
metodologia de preparagdo de amostras por se¢do polida de
p6, em secdo transversal, verifica-se promissora a sua
aplicacdo, sendo que uma proxima etapa de estudo seria a de
quantificacdo automatizada (com auxilio de software
proprio), na tentativa de minimizar a influéncia do
observador. Outra medida a ser testada ¢ o polimento mais
lento e cuidadoso, utilizando-se pastas diamantadas mais
finas desde os estagios iniciais do polimento.

Apesar de ter sido verificado, durante os estudos
realizados, que o método de quantificacdo por microscopia
otica ainda ndo se mostra totalmente eficiente quando baixos
teores de sulfetos estdo presentes na rocha, deve-se salientar
que a microscopia Otica qualitativa ¢ fundamental para
auxiliar a determinag¢do dos teores de enxofre por analise
quimica, pois o calculo final deste método (analise quimica)
tem que levar em consideragdo os tipos de sulfetos presentes
na amostra analisada. Assim, a microscopia ética se torna
imprescindivel no estudo dos sulfetos.

Dando continuidade aos estudos, com o objetivo de se
buscar a metodologia ideal para quantificacdo de amostras
portadoras de baixo teor de enxofre proveniente de sulfetos,
FURNAS esta executando um outro projeto em parceria



com a ANEEL, para aperfeigoar os métodos citados no
inicio deste trabalho, incluindo o método de Rietveld para
quantificag@o por difragdo de raios X.
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