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CARACTERIZACAO DE ARGAMASSAS DA IGREJA DE N2 SR2 DA ASSUNCAO
(ELVAS) E DO CASTELO DE AMIEIRA DO TEJO (NISA)

RESUMO

A caracterizacdo de argamassas antigas € um pmldes actualmente se coloca aos
restauradores, arquitectos, conservadores e opnafgssionais ligados ao restauro e
conservacao do patrimoénio arquitectonico antigadaCaez mais se exige que eventuais
argamassas de substituicdo, sejam tanto quantivelossmelhantes as originais, de modo
a evitar consequéncias nocivas quer do ponto ¢ tésnico como do estético. Os estudos
de caracterizagdo podem ainda fornecer informagiii@ |2 origem geologica dos materiais
utilizados no fabrico destes materiais e técnicaspwducao utilizadas em diferentes

contextos historicos.

Neste trabalho faz-se uma avaliacdo da petrogbatiaa, como técnica complementar de
caracterizacdo de argamassas antigas, salientanflarrmacao adicional que esta técnica
pode fornecer e que ndo € possivel obter por ié@ionde outras técnicas de
caracterizacdo. O recurso a Vvarias técnicas: esizetdo macroscopica, petrografia
Optica, difraccdo de raios X, analise termograviitéte microscopia electrénica de
varrimento permitiu obter uma caracterizacao realifas argamassas antigas e indicar a
origem geoldgica de alguns materiais utilizadodatwico das argamassas, contribuindo
assim para um melhor conhecimento das relac6esogugovos estabeleciam com os
recursos geologicos. Foi possivel concluir que assitutores portugueses do séc. XVI
utilizaram pozolanas artificiais nas argamassdgga de N2 Sr2 da Assunc¢éo — antiga Sé

de Elvas.
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CHRACTERIZATION OF MORTARS OF THE CHURCH N2 SR2 DA ASSUNCAO
(ELVAS) AND OF CASTLE OF AMIEIRA DO TEJO (NISA)

ABSTRACT

The characterization of old mortars is one of thebfems that restorers, architects,
conservators and other professional connectedthéthiestoration and conservation of old
architectural heritages have to deal with. More amate it is demanded that the actual
replacement of mortars should be as similar asilpes® the original in a way which
avoids harmful or destructive consequences witln hethnical and aesthetical point of
view. The characterization of mortars could providéormation about the geological
origin of the materials used for manufacturinghtede materials and production techniques
in different historical contexts.

In this work we have done the evaluation of optipatrography as a complementary
technique in the characterization of old mortarsrnder to provide additional information
which cannot be obtained by others techniques. Udee of various techniques, namely
macroscopic characterization, optical petrograpkyay diffraction, thermogravimetric
analysis and scanning electron microscopy, allowhktain a realistic characterization of
old mortars and to give an indication of the ge@agyigin of some materials used in the
fabrication of mortars, that contribute to a bettederstanding of the relations between the
people and their geological resources. It was cmled from obtained results that the
Portuguese builders in the XVI century were usimtificial pozzolansin the mortars
employed in the construction of the church N2 Sx3Adsuncdo — the old cathedral of
Elvas.



CARACTERISATION DES MORTIERS DE LA EGLISE DE N2 SR2 DA
ASSUNCAO (ELVAS) ET DU CHATEAU DE AMIEIRA DU TAGE ( NISA)

RESUME

La caractérisation des mortiers anciens est unlgmab qui se pose actuellement aux
restaurateurs, architectes, conservateurs et &reaprofessionnels liés a la restauration et
a conservation du patrimoine architectonique andi@m exige de plus en plus que les
éventuels mortiers de remplacement soient ausdblables que possible aux originaux
pour éviter des conséquences nocives soit du peintue technique soit esthétique. Les
études de caractérisation peuvent aussi fournirirdeamations sur l'origine géologique
des matériaux utilisés dans la fabrication de cestiens et sur les techniques de
production utilisées dans différents contextehigties.

Dans ce travail on fait une évaluation de la pé&tphie optigue, comme une technique
complémentaire de caractérisation des mortiereeascen mettant en évidence toute autre
information que cette technique peut fournir etilgurest pas possible d’obtenir par les
autres techniques de caractérisation. L’utilisatienplusieurs techniques - caractérisation
macroscopique, pétrographie  optique, diffraction s derayons X, analyse
thermogravimétrique et microscopie électroniqueataymnge - a permis d’obtenir une
caractérisation plus exacte des mortiers ancierdirdiquer I'origine géologiques de
quelques matériaux utilisés dans la fabricationrdediers, en contribuant a une meilleure
connaissance des relations que les peuples é@blisavec les ressources géologiques. Il
a été possible d’'arriver a la conclusion que lessbéurs portugais du XVI siécle ont
utilisé des pouzzolanes artificielles dans les ramtde I'église de N@ Sr2 da Assuncao —

ancienne cathédrale d’Elvas.
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CARACTERIZACAO DE ARGAMASSAS DA IGREJA DE N2 SR2 DA ASSUNCAO
(ELVAS) E DO CASTELO DE AMIEIRA DO TEJO (NISA)

PREAMBULO

Neste relatério apresentam-se e discutem-se oka@ss obtidos no ambito do trabalho de
estagio duma aluna da Licenciatura de Engenhaiéo@iea da Universidade de Evora (UE),

realizado no Nucleo de Materiais Metéalicos do Diggaento de Materiais com a colaboracéo
do Departamento de Geociéncias da UE. Este trabakdu-se no estudo “Desenvolvimento

de métodos de caracterizacdo quimica e microesitutude diagnostico da patologia dos
materiais”, Proc® 0204/11/16163, incluido no prwede investigacdo programada do LNEC
para 2005 — 2008 “Qualidade dos Materiais”.

1 - INTRODUCAO

O estudo e caracterizacdo de argamassas antigasidemnos ultimos anos, alvo de um
notavel interesse por parte de conservadores,uradi@es e outros técnicos ligados a
salvaguarda do patriménio arquitecténico. O esuel@rgamassas antigas permite, por um
lado, avaliar a sua composicao e propriedadesdent® informac¢des acerca da historia dos
edificios, especialmente no que concerne a eépooéexto, técnicas de construgdo, eventuais
reparacdes e processos de degradacdo. Por ouwp dagroducdo de argamassas de
substituicdo ou de reparacdo depende da informad@airida sobre a composicao das
argamassas originais, sendo fundamental para gaaartmpatibilidade com as preexistentes
[Candeiaset al, 2005]. Os materiais actualmente utilizados nasttacdo exibem, muitas
vezes, incompatibilidade com os antigos. Conheaemwasios casos de danos causados em
edificios historicos devido ao uso de cimento mabalhos de restauro, porque o cimento é
demasiado resistente, rigido e impermeavel [Caliiestaal,, 2001]. O cimento pode também
conter maior quantidade de sais sollveis, nhormabkneocivos. Estes sais ndo s6 produzem
camadas inestéticas como também podem desenvolersdes de cristalizacdo
suficientemente elevadas para produzir factura€saldbautet al, 2001]. O estudo da

natureza dos materiais utilizados no fabrico dgaraassas de determinado edificio antigo,
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permite entdo fornecer os dados cientificos nedessa formulacdo de argamassas de
substituicdo compativeis, constituindo um contobyiara a preservacdo do patrimonio

arquitectonico.

1.1 - Objectivos do trabalho

Neste trabalho definiram-se os seguintes objectivos
1) Avaliar o contributo do estudo petrografico nesoOpico e microscopico na caracterizacao
de argamassas antigas numa perspectiva de compéidade com outras técnicas de

caracterizagao.

2) Caracterizar as argamassas da Igreja de Nosderaeda Assuncdo ou Sé de Elvas e do
Castelo da Amieira do Tejo, por estudo petrografi@croscopico e microscépico e outras
metodologias de caracterizacdo, nomeadamente eugdlisiica por via himida, difraccéo de

raios — X, andlise termogravimétrica e microscapégtronica de varrimento.

3) Procurar uma relacédo entre os materiais geaégitilizados no fabrico das argamassas
estudadas e a envolvente geoldgica dos monumertpsleterminar tanto quanto possivel a
proveniéncia das matérias-primas, permitindo umomaonhecimento da sua natureza e
contribuindo para a compreensdo das relacdes qpevms estabeleciam com 0S recursos

geoldgicos das regides onde se instalavam.

1.2 - Aplicacéo da petrografia Optica ao estudo dergamassas antigas

A petrografia € o ramo da petrologia que tem pgeaib o estudo descritivo e sistematico
com varias escala®.. macroscopica — amostra de méao e lupa binocularostépica —
microscopio optico de transmisséo) das rochas.tfogeafia Optica, desenvolveu-se a partir
de meados do século XIX, ap6s H. C. Sorby ter itadmum método de preparar laminas de
rochas tdo finas que permitiam a passagem da lyzomanto, podiam ser objecto de

observacdo microscopica por transmissao [Gass].1971
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A analise petrografica de argamassas antigas dasenvse na segunda metade do século
XX. Actualmente utiliza-se em diversos paises ct@enica complementar de caracterizacao
de argamassas antigas. Relativamente a sua aplieat@ortugal, as referéncias existentes
sdo ainda muito escassas [Fernareteal 2004; Candeiast al, 2005]. Espera-se que este
trabalho e os demais constituam um incentivo aerdesdvimento de trabalhos posteriores
sobre a aplicacéo sistematica desta técnica natearacdo de materiais de construcdo, em

particular, argamassas e betodes.

A andlise petrografica permite identificar os maigy fragmentos liticos e outros materiais,
como por exemplo, produtos ceramicos (pozolana$icais) presentes no agregado e
respectiva morfologia [Baroniet al, 1997; Riccardet al, 1998; Moropoulotet al, 1999;
Sabbioniet al, 2001]. Relativamente ao ligante é possivel olaseovgrau de cristalizacédo
[Callebautet al, 2001), o grau de homogeneidade, a porosidadesgiza ou auséncia de
microfracturacdo (muitas vezes devida ao processcerdiurecimento) e a presenca ou
auséncia de nodulos de cal [Elsen al, 2004]. E possivel reconhecer a presenca de
substancias de neoformacao e estudar as suasepiages Opticas: produtos de reacgao entre
graos de agregado e ligante e sais [Barenhal, 1997; Sabbioret al, 2001; Callebautt al,
2001]. Pode também observar-se o grau de homogeleeith distribuicdo de agregado e o
estado de alteracdo dos materiais pétreos presentesdancas de algumas propriedades
Opticas do ligante induzidas pela presenca de poasl[Cultroneet al, 2005]. Através da
contagem de pontos podem obter-se dados quardggateterminando a percentagem relativa
dos constituintes identificados, como por exemptaziio agregado/ligante [Schouenbetg

al., 1993; Elseret al, 2004]. Esta analise é particularmente importaoe casos em que a
estimativa do teor de agregado, recorrendo a esldt do ataque com acidos, pode ser
significativamente falseada pela presenca de catbsmo agregado. Por ultimo, apos a
identificacdo dos minerais e rochas presentesgararssa pode determinar-se a sua origem
geoldgicaj.e., a regido ou tipo de afloramentos de onde osriaeeitilizados no fabrico das

argamassas foram extraidos (Candefad. 2005).
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2 - METODOLOGIAS DE CARACTERIZACAO DE ARGAMASSAS E DE
DIAGNOSTICO DAS CAUSAS DE DEGRADACAO

2.1 - Anadlise quimica por via humida

A andlise quimica é a determinacéo, total ou plamdacomposi¢cdo quimica, qualitativa ou
quantitativa, de uma substancia ou mistura de &nbisis. Este conceito, muito vasto, inclui
um numero elevado de ensaios quimicos com objectix@rsos. Neste trabalho, o objectivo
da analise quimica por via himida é separar o tigalo agregado de natureza nédo
carbonatada e estimar as respectivas propor¢codzakitse acidos diluidos, de modo a
solubilizar os compostos solluveis, obtendo-se eatda fraccédo insoltvel que traduz o teor
de agregado ndo carbonatado na amostra. Estadradegignada por residuo insolavel, é

posteriormente submetida a anélise granulométréicaleservacdo com lupa binocular.

Esta técnica, bastante simples, possui uma lindtagdrazdo ligante/agregado pode ser
falseada pela presenca no agregado de carbonatwwsoetros minerais parcialmente ou

totalmente solUveis naqueles acidos.

2.2 - Observacao a lupa binocular

A observacao a lupa binocular permite identifidguas minerais e rochas ou o grupo a que
pertencem e examinar macroscopicamente o seu edmaddteracdo. Possibilita ainda a
andlise de texturas na superficie dos grdos dagagoee a observacdo de algumas das suas
caracteristicas gerais, como o grau de rolamentesfericidade. Sendo uma técnica
relativamente expedita e pouco dispendiosa, € edpente Util nas fases preliminares de um
estudo, pois possibilita uma primeira caracteriaagéral dos materiais geoldgicos (rochas,
sedimentos). As propriedades utilizadas na ideagio de minerais com a lupa binocular sdo
as mesmas que se utilizam em amostras de madrarsparéncia, brilho, clivagem, fractura

e dureza. Estas propriedades, a excepcdo da cfivagedureza, sdo de natureza
exclusivamente qualitativa e um pouco ambiguagyga sua descricdo depende da acuidade

visual do observador.
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A cor é facilmente identificada e constitui, fregteamente, a mais evidente caracteristica do
mineral. Para alguns minerais € especifica e sgwe critério de distincdo. Isoladamente,
nao permite identificar a maioria dos mineraigjyé& é uma propriedade que apresenta grande
variabilidade dentro da mesma espécie mineral enmaim diferentes podem possuir cores

idénticas.

A transparéncia refere-se ao grau de opacidadendmineral. O brilho, € consequéncia da
forma como a superficie do mineral reflecte a kizelativamente a esta propriedade os
minerais dividem-se em dois grupos: com brilho fi@ig&e com brilho ndo metalico. Dentro
do grupo dos minerais de brilho ndo metalico, sabithalmente utilizadas as seguintes
subdivis@es: vitreo, semelhante ao brilho do videsjinoso, com aparéncia de resina; com
brilho de pérola, usualmente observado em supesfide clivagem; gorduroso, possui um
brilho idéntico ao 6leo; sedoso, semelhante abdodla seda e adamantino, excepcionalmente

brilhante como o diamante.

A clivagem é a propriedade de um mineral se fractsegundo superficies planas e paralelas
que correspondem a superficies perpendiculareseacéies de coesdo muito baixa. E uma
propriedade penetrativa e as superficies de clivag@o sempre paralelas a faces reais ou
possiveis do cristal. A caracterizacdo completalidagem de um mineral deve indicar o seu
grau de perfeicdo e o simbolo da forma cristaligaafa cujas faces as superficies de
clivagem sao paralelas. Muitas vezes a clivagemesigdada pelo nome dessa forma
cristalografica, por exemplo, clivagem romboédrma octaédrica. [Figueiras, 2000]. A
fractura geralmente ndo segue uma direccéo cmgédioa particular, e ndo ocorre ao longo
de planos de clivagem [Klein, 1999]. Com a lupaobiriar é possivel observar, a presenca ou
auséncia de clivagem, o numero de direccdes e tamarestimativa aproximada do angulo
que formam estas direc¢cdes e caracterizar os pldadsactura. Os planos de clivagem

apresentam-se como superficies regulares e ligem@nmais brilhantes.

A dureza (H) relaciona-se com a resisténcia meaad& um mineral ao ser riscado. Para
determinar a dureza utiliza-se uma série de 10naigieescala de Mohs, que permite atribuir
um valor numérico (de 1 a 10) a dureza de um nlipEracompara¢do com 0s minerais da

série. Nesta escala, os minerais estdo colocadosrgem crescente de dureza, do menos
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duro — o talco (H=1), ao mais duro — o diamante 1®);> passando pela calcite (H=3),

ortoclase (H=6), quartzo (H=7), entre outros. Agimfidade de determinar a dureza em

particulas de pequenas dimensdes € muito limitada.

2.3 - Microscopia de transmissao

O microscopio petrogréfico (figura 1) € um micrgsocd adaptado a observacdo de

substancias transparentes onde a cristalinidaden éfaator importante. Essa adaptacao

consiste essencialmente na utilizacdo de luz paldai por meio de dois polarizadores

situados abaixo (polarizador) e acima (analisadafamina delgada a observar, de uma lente

condensadora que permite a observacdo em luz gentere na possibilidade de rodar a

platina.

=

w

No ok

8.
9.
10.
11.
12.
13.

Oculares.

2. Analisador.

Orificio de introducéo das laminas
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Polarizador.
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Diafragma.
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Botao para ligar/desligar.

Figura 1 — Microscopio petrograficim, Klein & Hurlbut., 1999.

A identificacdo dos minerais de uma amostra resldtaua observagéo em trés configuragoes

do microscopio distintas: luz paralela, polaréideszada e luz convergente. Estes trés modos

de observacédo correspondem a condicdes diferectatacum deles adapta-se a determinacéo

de grupos de propriedades opticas relacionadas sintr
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Nas observacfes em luz paralela, os minerais gaonhdos por um feixe paralelo de luz,
polarizada devido a accdo do polarizador. Este nilmbservacdo € o indicado para o
estudo das propriedades Opticas, comuns a sulegansdtropas e anisotropas. As
observacbes entre polarizadores cruzados sédo f@tasa insercdo de outro polarizador
(analisador), o que sujeita a luz emergente dankrdelgada a uma segunda polarizacéo,
segundo uma direccdo perpendicular a permitida pdloeiro polarizador. Deste modo
observam-se efeitos, relacionados com a duplacggfoada luz, caracteristica das substancias
anisétropas. Nas observacdes em luz convergeritemnaacdo dos minerais é feita com
insercdo da lente frontal do condensador, do auise da lente de Amici-Bertrand. Esta
forma de observacédo permite estudar a variacaprdgsiedades Opticas com a direccao de

propagacéo da luz.

Quanto ao comportamento Optico 0os minerais, infgaltte, dividem-se em dois grupos:

minerais opacos e minerais diafanos. Os mineragca quando observados em lamina
delgada, absorvem ou reflectem totalmente a luesniicidente. Aparecem, portanto, no
campo do microscopio como manchas escuras semtardsicas distintivas, a ndo ser a
forma das suas silhuetas. O estudo destes minexaie observacdoes em luz reflectida
(microscopio metalografico). Os minerais diafanée €apazes de transmitir a luz neles
incidente, aparecendo iluminados no campo do nmodme. Podem ainda ser opticamente
designados por is6tropos ou anisétropos. Nos mse@tropos (minerais que cristalizam no
sistema cubico) todos os grdos aparecem como nmmm@@ras, quando observados em
polardides cruzados, qualquer que seja a posicgnatiaa. Este fenomeno, conhecido por
extincdo permanente, deve-se a absorcao totalgrte go analisador da luz transmitida pelo
mineral. A maioria das sec¢fes dos minerais anigos ndo sofre extingdo permanente com
a insercdo do analisador. Verificam-se em cada,ge@o rodar a platina, extingdes

momentaneas separadas de 90°.

As propriedades observaveis em luz paralela s8wibito cristalino, a clivagem, a forma
cristalina, a diafaneidade, a cor, o pleocroisrodredice de refraccao e relevo.

Da-se 0 nome de habito de um cristal ao seu asppmtal e ao aspecto assumido

normalmente pelos seus agregados cristalinos. feeerdies habitos produzem em lamina
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delgada silhuetas caracteristicas que permitentifid@dos mais ou menos facilmente. Por
exemplo: os cristais de um mineral de habito isdowét apresentam seccbes
equidimensionais; quando se observam alguns erigtquidimensionais, com outros de
seccado rectangular, e o didmetro dos primeiros éelsma ordem de grandeza da menor
dimensdo dos cristais de secc¢do alongada, o hébpoismatico; se aparecem seccdes
idénticas as dos cristais prismaticos, mas o di@nuats sec¢des transversais € sensivelmente

igual a maior dimenséo das secc¢fes longitudinatgneral tem um habito tabular.

A clivagem, ja definida na secc¢éo 2.2, em lamingatta, denuncia-se pela presenca de um
ou mais conjuntos de linhas paralelas que cortamineral. Estas linhas sdo tanto mais

rectilineas e finas quanto mais perfeita € a céwagUm mineral pode ter uma ou mais

direccOes de clivagem e neste caso, a determirgga@mgulo entre as clivagens, pode ser
importante para a sua identificagéo.

Uma forma cristalina € um conjunto de faces relauias entre si pela simetria. As formas
cristalinas ndo sédo, em regra, reconheciveis enm#delgada. No entanto, é possivel saber
se o cristal possui faces bem formadas, isto é,es&drico ou anédrico. Os cristais euédricos
apresentam-se em lamina delgada como uma areadangor uma linha poligonal formada
pelos tracos das faces. Os cristais anédricos, @mitrario, possuem limites irregulares.

Existe ainda o caso intermédio dos cristais subragsd[Figueiras, 2000].

A diafaneidade pode variar entre a transparénti ¢oa quase opacidade. Pode ser afectada
pela presenca de inclusGes abundantes ou por fewdnue alteracdo, ambas as situacdes

actuam no sentido de diminui¢cdo da diafaneidade.

A cor que se observa, em lamina delgada € devigdsarcao diferencial dos varios

comprimentos de onda da luz branca pelo minergerlmente diferente da cor em amostra
de mdao, devido especialmente as pequenas espessumgidas na absor¢do microscopica
(habitualmente observa-se uma fatia de 0.03 mmsgdessura). Embora a cor, como ja se
referiu, seja uma caracteristica mais ou menoswerdentro de cada espécie mineral, ela é

contudo importante na identificacdo microscopicaldemas delas.
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O pleocroismo € a variacdo de cor dos minerais aoonientacdo da polarizacdo da luz
relativamente as suas direccdes cristalograficata [propriedade € comum a todos o0s
minerais anisotropos, embora muitas vezes sejdra@a que ndo é detectavel em lamina
delgada. Na pratica, a variacdo da orientacao taipacao da luz consegue-se rodando a
platina. Se o pleocroismo é fraco, mas ainda dateté preferivel rodar o polarizador,

sendo assim possivel observar a mudanca de cerda/perturbacao introduzida pela rotacao
da lamina delgada. Quando a variacdo de cor éeVigimn lamina delgada o mineral

considera-se pleocroico.

O indice de refrac¢cdo de uma substancia é a radém as velocidades de propagacéo da luz
no vazio e nessa substancia. No estudo microsc@@amtina recorre-se a uma estimativa
grosseira do indice de refraccdo baseada na ob&erdm relevo e das orlas, ou linhas de
Becke. O relevo é um fendmeno visivel sempre quecarmpo transparente se encontra
mergulhado num meio transparente de indice deckgEfoadiferente. Quanto maior for a
diferenca entre os indices de refraccao das dissdsicias, mais sobressairdo os contornos e

os detalhes da superficie do corpo mergulhiaelpmaior sera o seu relevo.

Quando o indice de refraccdo do mineral é proximointice de refraccdo do meio
circundante, os seus cristais tém contornos poitidos. A indicacdo grosseira fornecida
pelo relevo pode ser constrangida pela observagsmidas de Becke. Uma orla de Becke é
uma linha luminosa de fraca intensidade nos cardaentre meios de indices de refraccao
diferentes,i.e., contactos entre minerais diferentes ou entre @mise¥ 0 meio circundante.
Devem-se a fendmenos de reflexdo total nas su@srfile contacto dos diferentes minerais
para as quais a incidéncia da luz se faz segundangono superior ao angulo limite. As orlas
de Becke tém a propriedade de se deslocarem pateo ddo meio de maior indice de
refraccdo ao desfocar ligeiramente a lamina delgadafastamento da platina da objectiva.
E entdo teoricamente possivel seriar os mineraiseptes numa lamina delgada por ordem de
indice de refraccao crescente e colocar o meiolegvie (habitualmente balsamo do Canada)
no interior dessa série na posicao que lhe comegpo

As observacdes entre polarizadores cruzados (pathoi e analisador), permitem caracterizar

a anisotropia optica dos minerais. A caracterizaggta com base nos indices de refraccéo:
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um estudo optico completo permite determinar qudiferenca maxima entre os indices de
refraccao (birrefrangéncia), como o seu valor veom a direccéo (determinacao do tipo de
indicatriz Optica) e a orientacdo Optidee., as relacbes geomeétricas existentes entre as

direcgBes Opticas principais e os eixos cristafogyg [Figueiras, 2000].

Um mineral opticamente anisétropo decompde a ldarigada incidente em dois feixes de
luz, vibrando em duas direccbes mutuamente perpaades. Essas direc¢cdes de vibracao
sdo determinadas pela posi¢do da indicatriz opticanineral, representada por um solido
geométrico. Existem dois tipos de indicatriz Optelgpsodide de revolucédo (figura 2), para os
minerais uniaxiais e elipsoide escaleno (figurgpd@ya os minerais biaxiais. No primeiro tipo
de indicatriz Optica, 0 eixo¢ncoincide com o eixo principal de simetria. O eirRg
perpendicular ao eixo:ré o raio da seccao circular. Os minerais queadidain no sistema
trigonal, hexagonal e tetragonal tém este tipondiécatriz. No segundo, existem trés eixos
principais perpendiculares entre si e de grandd#asentes: o maior () o0 menor () € 0
intermédio (B). Uma caracteristica importante deste elipséideegisténcia de duas secgoes
circulares que se intersectam segunag €nse dispdem simetricamente em relagdo aos dois
outros eixos principais. Os cristais dos sistemdsrr@mbico, monoclinico e triclinico
possuem este tipo de indicatriz, coincidindo oS ®#x0s principais com 0s eixos de simetria,

sempre que estes existam.

Eixo 6pticc Eixo 6pticc

a - Positivc b - Negativc

Figura 2 — Indicatriz 6ptica dos minerais uniaxiai®lipsodide de revolucadlodificado a
partir de Phillips, 1971
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Tomar uma seccédo de um minelia.(uma lamina delgada) pode ser interpretada comartom
uma seccao do elipsbide. Assim, as direccbes dmgdb permitidas na lamina delgada
coincidem com os eixos de uma elipse que é uma@geht; elipsbide e o0s respectivos indices

de refrac¢éo sdo proporcionais ao comprimento od-exo dessa elipse.

No caso particular da propagacao da luz ocorrgrgpelicularmente a uma secc¢ao circular do
elipséide, a luz atravessa o mineral com birreféac@ zeroj.e., 0 mineral comporta-se

como is6tropo. As direcgdes de propagacao perpaladés a secgdes circulares da indicatriz
designam-se por eixos Opticos. Quando a indicégrica € um elipsoide de revolucao (figura
2), existe apenas uma sec¢ao circular e consequemnte apenas um eixo optico (minerais
uniaxiais). Quando a indicatriz optica € um eligsdiescaleno (figura 3), existem duas
seccdes circulares e dois eixos Opticos (mineraisiais) contidos no plano formado pelos

eixos e n.

Eixo é\ptico Z Eixt/) optico

Figura 3 — Indicatriz optica dos minerais biaxiaisProjeccdo no plano xz de um elipséide
escalenoModificado a partir de Phillips, 1971

A determinacdo da birrefrangéncia ao microscopieeidase na observacdo dos efeitos
produzidos na luz pela existéncia de dois indieeseffraccao principais no mineral. Tendo

em conta que o indice de refraccéo € inversameapoieional a velocidade de propagacéo
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da luz, um mineral anisétropo é atravessado pos fmkes de luz que se propagam a
velocidades diferentes. Chama-se atraso ao retardanimedido no ar apos a travessia do
mineral) sofrido pelo raio mais lento em relacdor@o mais rapido. Em consequéncia do
atraso, os feixes emergentes da lamina delgadaenéoncontram em fase e, portanto, o feixe
gue resulta da sua interferéncia forcada pela¢isedo analisador possuira caracteristicas
dependentes dessa diferenca de fase. No caso da&rdoga, cada comprimento de onda
especifico terd uma diferenca de fase particuf@oreanto um comportamento no analisador
gue diferird dos outros: alguns serdo extintostosutotalmente transmitidos, outros ainda
serdo transmitidos com maior ou menor intensid@dasequentemente a luz transmitida pelo
analisador ndo é branca porque |he falta partesgdectro. A essa cor que resulta da accdo do
analisador da-se o nome de tinta de polarizagadinta de interferéncia. A tinta de
polarizacdo depende, pois, exclusivamente do \ddoatraso, que por sua vez é funcdo da
espessura da lamina (normalizado) e da birrefranigén diferenca entre os indices de
refracgdo maximo e minimo£ny ou n-n,). Para a determinacéo pratica da birrefrangéncia
utiliza-se o quadro de Michel-Lévy (figura 4) emjasuabcissas figuram os valores do atraso e
as tintas de polarizacdo correspondentes, em atdenastdo os valores da espessura da
lamina. A birrefrangéncia é dada neste quadro yallor correspondente a linha obliqua que
passa pelo ponto cuja abcissa € o valor do atrasndnado experimentalmente e cuja
ordenada é o valor da espessura da lamina.

e R EE S EEE RN OEEYSREIYELIEENREOIEEOEY

& 8§ 8 5 & & &8 s % ® &8 & s 8 s € & © ° & & © & 8 & & & & e e @ & & = & S
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) Dl SR e

a 5 PRI ey |
Pahcifence © ¢ 5 8 SEMER83 8 B gEsd 3 BE %38 £ 3 8 B8 i 3El3 ¥8 gEEg:

g 5 : g g 8 5 g

| First-order Colors I Second-order Colors l Third-order Colors I

Figura 4 — Quadro de Michel-Léviy, Klein & Hurlbut Jr., 1999.
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Para atrasos superiores a 550 nm repetem-se as ftil@ polarizacdo, com diferentes
intensidades. Assim, face a uma dada tinta deipat#to, pode ndo ser imediatamente Gbvio
qual o atraso que lhe deu origem. E entdo necesstlizar 1aminas anisotropas auxiliares
(habitualmente 1amina de gesso), cuja funcdo édniir um atraso suplementar conhecido,
transformando a tinta de polarizacdo noutra queidejtificavel visualmente com facilidade.
A lamina de gesso introduz um atraso constanteatte ¢onhecido — 550 nm. A este atraso
corresponde uma tinta de polarizacdo roxa, denataitiata sensivel de 12 ordem por causa
da sensibilidade do olho humano a variacdes minuheata cor. Para atrasos superiores a
1100 nm, a lamina de gesso ndo produz resultadoslusivos e recorre-se a cunha de

quartzo. Esta introduz atrasos variaveis devideagespessura ndo constante.

Na identificacdo de minerais em lamina delgadagespor vezes a necessidade de determinar
quais as relacbes angulares entre os eixos priscigea indicatriz éptica e 0s eixos
cristalograficos, isto €, a sua orientacao Opfsta determinacdo 6ptica pode ser um trabalho
muito arduo, porque implica a identificacao rigaaos eixos cristalograficos do mineral e
das direc¢bes principais da respectiva indicapiica. Por isso, no trabalho de rotina, o que
se faz normalmente € determinar apenas alguns angld extingdo: angulos entre as
direccdes de vibracdo da luz no cristal e direcgbessalograficas de referéncia que sejam
visiveis ao microscopio. As direccdes de referéncabitualmente utilizadas séo: o
alongamento de cristais euédricos, planos de diviag planos de macla. Uma macla é um
cristal inico composto por duas ou mais partesgeena posicao estrutural de cada parte é
simétrica das adjacentes [Battey, 12glid Figueiras 2000]. Estas diferencas de orientacao
sdo denunciadas por posicdes de extingdo difereatevarias partes da macla. Um cristal
apresenta extin¢cao recta quando o seu angulo ohe&xté zero, e extingdo obliqua em todos
0S outros casos. Quando as direccOes de vibracdozdao cristal bissectam os angulos
formados por duas direccdes de referéncia e coesuente sdo iguais entre si 0s angulos

de extingcdo medidos em relacdo a cada uma detaingéo diz-se simétrica.

As observacdes em luz convergente permitem detarmitipo de indicatriz éptica e o sinal
optico. Quando se ilumina um mineral com luz cogeate, a direccdo de propagacdo é
diferente para cada raio de luz e, portanto, o raingpresenta um comportamento 6ptico

particular para cada um dos raios. E possivel fape sintese desses comportamentos no

LNEC — Proc® 0204/11/16163 13



campo do microscopio, mediante a utilizacdo daelede Amici-Bertrand, com o0s
polarizadores cruzados e uma objectiva de grangiaag@o: obtém-se uma figura (a figura
de interferéncia) em que cada ponto representacsmaiios do feixe convergente [Figueiras,
2000].

A forma da figura de interferéncia depende do tipandicatriz 6ptica: elipsoide de revolucao
(figura 2) ou elipsoide escaleno (figura 3). Osemdtis que tém o primeiro tipo de indicatriz

exibem figuras uniaxiaie os que tém indicatriz do segundo tipo figuragiais.

A figura de interferéncia uniaxial (minerais uneis) é constituida por uma cruz de extingéo
negra, com dois bracos paralelos aos fios do feti€uraio luminoso que atravessa o mineral
segundo o eixo éptico emerge no cruzamento do®PE cruz que, por isso, € um ponto de
extincdo permanente. Quando o eixo Optico estdcakrta figura aparece centrada no
cruzamento dos fios do reticulo (figura 5a). A rdadgue a inclinagdo do eixo Optico
aumenta, a figura aparece cada vez mais descepiddado o ponto correspondente ao eixo
Optico sair do campo visual do microscopio, senelsighado por figura descentrada (figura
5b). A rotacdo da platina ndo afecta a forma dardiguniaxial. No entanto as figuras
descentradas deslocam-se paralelamente a si @prnaa rotacao da platina, descrevendo o
seu centro uma trajectéria circular a volta do amento dos fios do reticulo. Quando o eixo
optico se encontra proximo da horizontal, a figlganterferéncia degenera, os bracgos da cruz
aparecem e desaparecem rapidamente no campo emmarotacées muito pequenas da

platina. A estas figuras da-se o nome de figulasngago.

Eixo opticc Eixo Opticc

a) b)

Figura 5 — Figuras de interferéncia uniaxiais (@d — A, descentrada — Bjlodificado a
partir de Phillips, 1971.
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As figuras de interferéncia dos minerais biaxidigufas biaxiais) tém dois pontos de
extincdo permanente. Quando o plano axial (plarffimide pelos dois eixos Opticos) esta
paralelo a um dos fios do reticulo, observa-se grna semelhante a da figura uniaxial
(figura 6b), centrada na bissectriz dos dois edfgcos. Rodando a platina, a cruz degenera e
aparecem duas isogiras hiperbdlicas separadasgcfastam progressivamente uma da outra
a medida que a rotacdo aumenta. O afastamento makrse com o plano axial a 45° dos
fios do reticulo: nessa altura, os vértices dagiiaé coincidem com os pontos de emergéncia

dos dois eixos opticos (figura 6b).

| Plano * L ‘

| isogiras~  Optico isogiras |

J = * :

M w;
a) b)

Figura 6 — Figura de bissectriz aguda centrittalificado a partir de Phillips, 1971.

As figuras biaxiais podem apresentar varios aspedii@rentes consoante a orientacdo da
indicatriz éptica em relagdo ao observador. O depgoe foi descrito ocorre quando a
bissectriz do angulo agudo entre os eixos Optiéogulo 2V da figura 3) esta vertical ou
quase. Estas figuras denominam-se figuras de higsaguda (figura 6). Quando a bissectriz
do angulo obtuso entre os eixos Opticos se encqetrt® da vertical, o cristal exibe uma
figura de bissectriz obtusa. O seu aspecto é samtellao da figura de bissectriz aguda com a
diferenca que o afastamento entre os pontos comdsptes aos eixos 6pticos é maior, saindo
estes, em geral, fora do campo do microscépio.sdesdes menos birrefrangentes é possivel
observar figuras de eixo éptico: um ponto de eg&iinpermanente perto do cruzamento dos
fios do reticulo e uma isbgira que gira sobre sppa com a rotacdo da platina; a outra
iségira e 0 outro eixo Optico s6 aparecem nas mtiEdes do campo visual se o angulo 2V
for suficientemente pequeno. Se os dois eixos @ptestiverem horizontais obtém-se uma

figura semelhante a figura relampago — figura denaboptica centrada.
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Numa indicatriz uniaxial podem ocorrer dois casgsn, ou n.<n, NO primeiro caso diz-se
que o sinal 6ptico € positivo (figura 2a) e no selpu que o sinal éptico € negativo
(figura 2b). A determinacéo pratica do sinal Optiaa-se introduzindo a lamina de gesso,
depois de se obter a figura de interferéiffigura 7a). Observa-se um aumento do atraso no
primeiro e terceiro quadrantes sgm, (figura 7b)ou no segundo e quarto quadrantes se
ne<n, (figura 7c). Quando a figura esta muito descenteadeecessario deduzir, através da
observacdo do movimento dos bracos da cruz, prdescpela rotacdo da platina, qual o

guadrante (ou quadrantes) que esta a ser observado.

,/‘:5 “ ‘%d m
J \ ﬂ
+ S
a) ( (b) (c)

Figura 7 — Determinagdo do sinal Optico em figulasinterferéncia uniaxiais centradas
Modificado a partir de Phillips, 1971.

Na indicatriz biaxial os eixos principais @ ry e 0s eixos Opticos estdo contidos no mesmo
plano (plano axial), sendo o eixo principalperpendicular a esse plano (normal optica). Os
dois eixos definem entre si dois angulos, um agudm obtuso. Um mineral tem sinal 6ptico
positivo se a bissectriz do angulo agudo dos drgsepticos (Angulo 2V) for o eixq,€aso

7

essa bissectriz coincida corg @ sinal 6ptico € negativo. Introduzindo a laminagésso
(figura 8a), se as tintas de polarizacdo descerconaexidade e sobem na concavidade o
mineral € biaxial positivo (figura 8b), se as tgtde polarizacdo sobem na convexidade e

descem na concavidade o mineral é biaxial negéityara 8c).
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Figura 8 — Determinacdo do sinal éptico em figudasinterferéncia de bissectriz aguda
centradasModificado a partir de Phillips, 1971.

A preparacao de amostras para observacdo ao ndprogeetrografico pode ser feita de duas
maneiras: montagem de fragmentos de minerais eos @le imersdo e montagem de uma
seccdo fina da amostra sobre uma lamina de vidrprefparacdo com 6leos de imersédo €
habitualmente utilizada na identificacdo sistenaatte minerais individuais e pode ser
temporaria ou definitiva. As laminas delgadas s&epgracdes definitivas normalmente

usadas no estudo de rochas [Phillips, 1971].

Todos os conceitos de Cristalo-Optica descritoers®mntram vastamente documentados em
manuais de Mineralogia. Uma descricdo mais com@egtarmenorizada pode encontrar-se
eme.g.Phillips (1971); Figueiras (2000) e Klein & Hurlb{1999). No ambito deste trabalho
a microscopia de transmisséao utilizou-se na anpk$egrafica microscopica de argamassas
antigas.

2.4 - Difractometria de raios X

Os raios X produzem-se quando atomos de um metab@d@bardeados por electrbes com
elevada energia cinética. Um tubo de producéo ide ¥ é constituido por um filamento e

por um anticatodo encerrados num recipiente, doimgdio, no conjunto, uma ampola de raios
X. O filamento, quando aquecido pela passagem de aorrente eléctrica, emite electrdes.
Em resultado da diferenca de potencial criada ditiraento e o anticatodo, os electrdes séo

acelerados a grande velocidade e bombardeiam cattto, onde sdo desacelerados, em
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consequéncia de choques com os atomos daquelesuseparagem for imediata e toda a sua

energia se converter em raios X, o comprimentondia ¢4 ) destes € dado pela equacao:

Sendoh a constante de Planck,a velocidade da luzg a carga do electraw, a diferenca de
potencial, em quilovolts, entre filamento e antidfit No entanto, a energia cinética do
electrdo é apenas dissipada apds mais de um ckhogquatomos do anticatodo, resultando a
emissdo de raios X com um comprimento de onda wupard. Os raios X produzidos
abrangem, consequentemente, uma gama continuarggicentos de onda, a partir de um
dado valor minimo que apenas depende da diferemgai@ncial aplicada. Esta radiacdo €
designada por “branca”, por analogia com a luzdaato espectro visivel. Em sobreposi¢ao a
radiacdo “branca”, ocorre radiacdo de comprimestortla bem definido e com intensidade
muito superior aquela (figura 9). Tal radiacdo t&m comprimento de onda que depende da
natureza do metal no anticatodo, pelo que se desaghiacdo caracteristica. Esta gera-se por
um processo distinto do que origina a radiagcaoritad Se a energia do electrdo acelerado é
suficientemente grande, um dos electres de umitaloimterna de um atomo do elemento
bombardeado pode ser expulso desse atomo. Eseedermstavel e um electrdo de uma
orbital mais externa do mesmo atomo pode ir ocapkarcuna electrénica, a diferenca de
energia entre os dois estados electronicos é enstth a forma de raios X (figura 10). O

comprimento de ondal() da radiacdo emitida é dado pela expresséo:

hc

A=—
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I Ka

‘NUcIeo
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KB L Tk
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E : »\\¢
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~1%5.0044 A

€
Figura 9 — Espectro de raios X, comFigura 10 — Diagrama das transicfes de
indicacdo das linhas caracteristicaglectrdes e correspondentes radiacdes
que se sobrepfem ao espectre@aracteristicas.Modificado a partir de
continuo. Modificado a partir de Borges, 1980.
Borges, 1980
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Sendo AE a energia libertada, i.e., a diferenca entre asgés dos niveis energéticos

(orbitais), inicial e final, do electrdo deslocadentro do atomo. Para cada elemento, as
diversas radiacdes caracteristicas sao descritasicobolos em que a primeira letra indica a
orbital onde ocorreu a lacuna electronica no atemoitado. A lacuna electronica é

preenchida por um electrdo de uma orbital maisgétiern, esta transi¢cdo electronica é mais
provavel se o estado inicial e final do electrderio proximos. A lacuna criada neste sera, por
sua vez, preenchida por um electrdo da orbitalisege assim sucessivamente, até que o

atomo regresse ao seu estado fundamental [Borggg]. 1

As transicdes electronicas da orbital L para atarli produzem radiacdod, da orbital M
para a orbital K, radiacdo[X da orbital M para a L, radiacaale da orbital N para a L,
radiacdo B (figura 10). O pico IB pode eliminar-se com filtro apropriado, obtém-ste,

um comprimento de onda Unico que, por analogia alonocromatica, se designa radiacao X
monocromatica. Os comprimentos de onda de radi@¢@asacteristicas mais usados sdo os
produzidos por anticatodos de cobre, molibdénio,balto, ferro e cromio
[Klein & Hurlbut, 1999].

Quando radiacao X incide sobre a estrutura tridsiogral de um cristal, os electrbes de cada
atomo vibram com frequéncia igual a da radiacaademte. Os electrdes em vibracéo
absorvem alguma energia dos raios X e actuam camted de novas frentes de onda,
emitindo a energia sob a forma de raios X com amadsequéncia e 0 mesmo comprimento
de onda. Se uma linha de atomos, de espacamentartegr bombardeada por raios X, cada
atomo pode ser considerado o centro emissor defrele onda esféricas. Quando as ondas
emitidas interferem construtivamente, produzemté®rde onda que estdo em fase e a

difraccdo ocorre.

Apoés analisar o trabalho que em 1912 Friedrich,pgimg e Laue tinham acabado de
publicar, W.L. Bragg chegou a conclusdo que umgearaa (conjunto de pontos numa placa
fotogréfica correspondentes ao efeito de difraccfiofleria ser interpretado, como
correspondente a reflexdes de raios X nos difeseptanos atémicos do cristal. Esta
interpretacdo teve como base a observacédo de guarashas de difraccdo registadas num

lauegrama tém a forma de elipses, tanto mais exc@ntquanto mais afastada do cristal se
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colocar a chapa fotografica. Essa forma ficarialiexga, se a difraccdo correspondesse a
reflexdo em planos paralelos de um feixe de radiafigeiramente convergente
[Borges, 1980].

As reflexdes nos planos atdémicos do cristal ocoregranas sob determinadas condicdes.
Essas condi¢cdes devem satisfazer a equacéao, coalpeciLei de Bragg

nA =2dsiné
Onden é um numero inteiro) o comprimento de ondal a distancia entre dois planos

reticulares &0 angulo de incidéncia e reflexao.

Quando um feixe de raios X bombardeia um cristafeito de difraccédo resultante, ndo é
devido apenas a um plano atémico, mas a uma quiasieade de planos atomicos paralelos.
O efeito de difraccdo (reflexdo) s6 € registadatiser intensidade suficiente, o que sé
acontece se houver interferéncia construtiva. ardi 11 as linhas pgpe p, representam o
traco de uma familia de planos atémicos com espagiand. Quando a radiacdo X, atinge o
plano pp, é reflectida com o angulo de incidértiaContudo para ocorrer interferéncia
construtiva, de modo a originar uma reflexdo toia possa ser registada, todos os raios
reflectidos tém de estar em fase. O percurso ddasoao longo de DEF, reflectidas em E, é
maior do que o percurso das ondas ao longo de A&flectidas em B. Para que as ondas
estejam em fase, a diferenca entre os percursoseABEF, tem de ser um numero inteiro de
comprimentos de onda Xp Na figura 11, BG e BH sao perpendiculares a AB@
respectivamente, entdo AB=DG e BC=HF. Para sa@isfazcondicdo de as duas ondas
estarem em fase, GE+EH tem de ser igual a um nUim&ico de comprimentos de onda. BE

é perpendicular as linhas p gepigual a distancia entre planos atémicos d. Nodulo GBE,
d(sind=GE, e no triangulo HBE,d [sind = EH . Entdo para que a reflexdo em fase
ocorra GE+EH =2[d [sind =nA . Para um dado espacamento entre planos atémiges (d
um dadod, as reflexdes ocorrem apenas para 0s anguipge satisfazem a equacgéao (Lei de
Bragg) [Klein & Hurlbut, 1999].
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Figura 11 — Geometria da reflexdo de raios Modificado a partir deKlein &
Hurlbut Jr., 1999.

A difraccdo de raios X corresponde a maximos derferténcia construtiva da radiacao
emitida (dispersada) pelos electrbes presentegisialc pelo que depende da distribuicdo
espacial dos mesmos. Este facto torna-se um padenaso de identificacdo de fases

cristalinas e de estudo da matéria cristalina.

Existem varios métodos de aplicacdo da difraccdgades X, consoante o objectivo do
estudo. A titulo de exemplo: o método de Laue pgatarminacéo da orientacao e simetria de
cristais e o método do cristal girante, utilizadogpa determinacao de parametros reticulares e

outras determinacdes estruturais.

No ambito deste trabalho, a aplicacdo da difracgéoraios X, teve como objectivo a
determinacdo da composicdo mineraldgica das argasiasm termos de identificacdo de
fases cristalinas nelas presentes. Utilizou-seaptw, 0 método do pd, habitualmente usado
para a identificacdo de substancias cristalinpsyiir de um volume reduzido de amostra.

Neste método a amostra depois de reduzida a pedemeizada, € posteriormente montada
num porta-amostras que se coloca no trajecto ds paimonocromético. Quando um feixe

monocromatico de raios X incide no po cristalinada a distribuicdo aleatéria dos inUmeros
pequenos graos, qualquer plano atbmico assume asdasentacdes possiveis, relativamente
ao feixe incidente. Desse modo, ocorre sempre meidéncia segundo um angulo tal que

satisfaca a condicdo de Bragg. A radiacdo difractadde ser detectada numa pelicula
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fotografica (método de Debye-Scherrer) ou por detes de radiacdo (método

difractométrico).

No método difractométrico, utilizado neste trabalparta-amostras e detector de radiagdes X
sao sujeitos a rotacOes causadas por engrenagepentdentes. Na posicao inicial, o feixe de
raios X é paralelo a superficie lisa da amostrassa directamente para o detector. Quando
ocorrem as condicfes geométricas da Lei de Braggixe difractado entra no detector,
provocando uma resposta. O impulso assim geradopéifieado e causa uma deflexdo no
registo difractométrico. Enquanto o detector vam& gama de angulos, o circuito registador,
grava sob a forma de picos, a maxima difraccdongula 26 a que ocorre difraccdo pode
ser lido directamente a partir da posicdo dos picoegisto difractométrico (difractogramas)
e a distancia d, calculada a partir da lei de Bra§ygaltura dos picos é directamente
proporcional as intensidades dos efeitos de dii@¢klein & Hurlbut, 1999). A identificacao
das substancias cristalinas faz-se por comparagsiwalores d obtidos com os valores d de

substéancias cristalinas puras.

2.5 - Analise termogravimétrica

A andlise termogravimétrica inclui-se num conjuvésto de técnicas analiticas baseadas nas
mudancas fisicas e quimicas que ocorrem na matfwendo submetida a mudancas de

temperatura, e que é genericamente designado @liseatérmica [Robinson, 1995].

Na andlise termogravimétrica, a massa de uma sulstanum ambiente aquecido ou

arrefecido a uma velocidade constante, é regigadéuncdo do tempo e da temperatura. As
variacbes de massa que ocorrem durante o aqueoinsdiot geralmente causadas pela
libertacdo e remocéo de substancias no estadoagagoartir de solidos, e estes fenbmenos
Sdo quase sempre irreversiveis, em particular, ist@nsgs abertos. As Unicas mudancas de
massa que se podem esperar, do arrefecimento deatenal, sdo as causadas pela absorgcao
de substancias gasosas (oxigénio, dioxido de carborapor de dgua) a partir da atmosfera

ambiente.
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O equipamento utilizado, termobalanca, é essenerdbnconstituido por: uma fonte de calor
(forno eléctrico), uma unidade de controlo da tejpea, uma unidade de pesagem (balanca)
e uma unidade de registo. Este permite medir eteggtontinuamente a variagcdo de massa
(convertida a partir da medicdo do peso) de umatdnbia em funcdo da temperatura. Os
graficos obtidos, termogramas ou curvas termogravioas, apresentam a variagdo de massa
em ordenadas e a temperatura de aquecimento essahcUm termograma tipico consiste
num patamar, onde a massa é essencialmente censtadccdes descendentes, onde as
perdas de massa ocorreram. Idealmente as secc¢8esndentes sdo bem definidas e
separadas umas das outras, quando uma série déegacorre a temperaturas bem distintas.
No entanto, ocasionalmente, elas tendem a ser mmitodas e podem sobrepor-se, devido a
ocorréncia de diferentes reaccdes a temperaturde préximas, ou porque os produtos de

reaccao nao sao totalmente removidos da amos#&a datuma nova reacgao comecgar.

A incipiente definicdo das seccdes descendentesingdetermograma, pode dificultar a
determinacao do inicio da reaccée, o inicio do desvio a partir do patamar. Quandasdu
reaccOes se sobrepbem, ndo existe um patamar da o@sstante entre elas e a sua distingao
reconhece-se apenas por uma mudanca de inclinagiova. Pode assumir-se que, apesar da
interferéncia da segunda reaccdo, a primeira reacgitinua e completa-se a uma
temperatura superior a da intersec¢do das duasspdat curva com inclinacdes diferentes.
Depois da primeira reaccao estar completa, a segeontinua a sua velocidade caracteristica
e é registada sem a contribuicdo da primeira, mavto uma mudanca de inclinacdo da
curva pela segunda vez. O resultado sao trés sededmclinacéo diferente, quando apenas

duas reaccdes estdo a ocorrer.

O uso de pequenas quantidades de amostra finammita facilita o fluxo de calor e a
remocao dos produtos de reaccéo, tornando as prFdaassa mais evidentes,, as seccdes
descendentes das curvas mais definidas. Para aswastde ndo ocorram muitas reaccées
concorrentes ou consecutivas numa gama estreitendigeraturas, obtém-se termogramas
com patamares e seccdes descendentes bem deflsties.constituem a base para o calculo
de dados quantitativos sobre a composicao de unoateanAs perdas de massa entre dois

patamares sdo claramente equivalentes as quargtidiaeprodutos de reaccdo volateis
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(e.g. agua, didxido de carbono e trioxido de enxofra)partir destas podem obter-se os dados

quantitativos sobre a composi¢cao da amostra.

Quando a agua faz parte da estrutura de um mimgnaielacdo estequiométrica com o resto
da composicao é referida como agua estrutural. @ntippde de agua estrutural pode ser
calculada a partir da seccdo descendente da @muadgravimétrica, 0 que permite estimar a
massa de minerais hidratadesg(gesso) numa mistura. As perdas de massa por aegido
ocorrem habitualmente abaixo dos 200°C. A quantidiel agua derivada da desidroxilacao
dos minerais que contém o grupo hidroxilo (OH) siauura pode, com precaucéo, ser usada
em determinagcfes quantitativas. A desidroxilacamrecnormalmente a temperaturas mais
elevadas do que a desidratacdo. Nos hidroxidodesimomo a brucite (Mg(Ob)) a reaccgéo
inicia-se aproximadamente aos 320°C e estd sulbmtarate completa aos 420°C. Para a
gibsite, goetite e outros hidroxidos metalicos, tamperaturas de desidroxilacdo sao
semelhantes. Para minerais de composicdo mais eramontendo o grupo hidroxilo,
incluindo os minerais de argila, as clorites eafilossilicatos as reac¢des de desidroxilacédo
sdo mais complexas. Em alguns casos, como o das mianfibolas, a desidroxilacdo ocorre
a temperaturas muito elevadagy, o talco exibe uma reaccao bem definida aos 800°C.

A seguir a agua, o diéxido de carbono, é o prodigaoeaccdo mais importante na analise
termogravimétrica. Forma-se por descarbonatacdo cddsonatos.e.g, 0s componentes
MgCOs; e CaCQ do carbonato de magnésio, carbonato de célcioeocacbonatos duplos
(dolomite) decompdem-se a duas temperaturas diéerersendo possivel identificar as
massas de COligadas a Cd ou a Md". As reaccdes de descarbonatacéo s&o rapidas e
completas, o que facilita a obtencdo de dados uHa@ws a partir das curvas
termogravimétricas. A libertacdo de trioxido de @nx a partir de sulfatos como a alunite ou
jarosite, ocorre a acima dos 800°C, e normalmegbeesta completa antes do fim do ensaio
termogravimétrico (habitualmente 1000°C). Para somaados sulfatos a decomposicdo néo
inicia abaixo dos 1000°C [Neumann, 1971].

Os equipamentos de analise termogravimétrica modepermitem obter em simultaneo a
curva termogravimétrica (TG) e a curva termograwiog diferencial (DTG). A curva DTG é

a primeira derivada da curva TG. Em vez de patasmauseccdes descendentes, a curva DTG
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apresenta um conjunto de “picos” com area propoatia variacdo de massa. Este tipo de
curva permite estabelecer com maior rigor os lisndle inicio e fim de perdas de massa,
facilitando a obtencdo de dados quantitativos [Rednl, 1995]. No ambito deste trabalho,
usou-se a analise termogravimétrica para obtersidgdantitativos sobre a composi¢cdo das

argamassas, em particular relativamente aos cadsona

2.6 - Microscopia electrénica de varrimento e micrandlise de raios X

Os microscoépios electronicos sdo instrumentos, etewmada resolucdo, que permitem a
observacdo de amostras, utilizando como radiagigeinte um feixe de electrbes acelerados.
Inicialmente desenvolvidos na Alemanha, entre B0proporcionaram enormes avangos
no conhecimento da matéria [S&, 1988]. Neste tnabaltilizou-se um microscopio

electrénico de varrimento com espectrometro deedisip de energias (MEV/EDS), na
determinacdo qualitativa e semi-quantitativa da pmsitdo quimica elementar das

argamassas e sua caracterizagcao microtextural.

A microscopia electronica de varrimento consistereatizar o varrimento da amostra por um
feixe de electrdes finamente focado na superficgineronizadamente, fazer o varrimento de
um monitor de visualizagdo modulando o brilho erdacponto pelo sinal emitido pela

amostra.

Quando um feixe de electrbes acelerados incideesnba amostra podem ocorrer dois tipos
de interaccgdo: 1) interacgdo elastica — ocorreapama mudanca da trajectoria do electrdo
incidente e 2) interaccdo nao elastica — ocorrelgpele energia e eventual mudanca da
trajectoria do electrdo incidente. As interaccdée mBlasticas podem ainda ser de 3 tipos
distintos: 2 a) Interac¢cdo com os electrdes dasadas mais externas dos atomos com
reduzida perda de energia do electrdo incident gud resulta a emissdo de um electrdao de
baixa energia. 2 b) Interaccéao forte com as camalg&sronicas internas, com expulsédo de
um electrdo e, por regresso do atomo ao estadarugrtal, emissédo de raios X ou de um
electrdo Auger, este segundo processo € frequeetgaa em elementos de baixo nimero
atomico. 2 c) Interaccao forte com o &tomo e emiskfiespectro continuo de raios X por

desaceleracao do electrdo no seu campo eléctrico.
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Cada electrao incidente sofre, em geral, os eféiéodiferentes interaccdes até que perde a
totalidade da sua energia ou abandona a amostila. r@diacéo resultante de uma interaccao
primaria sofre interaccbes com o0 material, a sudss&io para o0 exterior depende
essencialmente do seu poder penetrante (energia)peofundidade a que é produzida. Os
diferentes tipos de radiacdo emitida pela amosi@ electrdes secundarios, electrdoes
rectrodifundidos, catoluminescéncia, raios X, efsd Auger e electrbes transmitidos. Uma
fraccdo da corrente total do feixe electronicodente € absorvida pela amostra e escoada por
um trajecto condutor para a massa (terra), evitasdon a acumulacdo de cargas, que teria
efeitos acentuados no contraste e poderia provostabilidade da imagem que se observa.

Esta corrente para a massa (terra) designa-s@pente de amostra.

Os electrbes secundarios resultam dos processodedaccao do tipo 2a), de electrdes de
orbitais externas quer com electrdes primarios aquoen electrdes rectrodifundidos. Sé&o
electrées de baixa energia (<50 eV) e provém de viziahanca préxima do ponto de
impacto do feixe primario. A imagem produzida cdet&#des secundarios apresenta um forte
contraste topografico, apresentando-se o relewrasstra com um aspecto semelhante com o
que teria a observacao visual directa ou com lap@solucédo é a maxima possivel, e reduz-

se praticamente ao diametro do feixe de electriédante.

Os electrbes rectrodifundidos sé@o os electrbesgantas de elevada energia, proxima da do
feixe incidente, e que resultam de interac¢cOedied@sou com perdas de energia reduzidas
(fundamentalmente interac¢cdes do tipo 1). Em radaltda sua elevada energia podem
emergir de camadas relativamente profundas da eandstresolucdo das imagens destes
electrdes €, em geral, de algumas centenas de e&modnmuito pior do que as conseguidas

com electrdes secundarios.

A catoluminescéncia consiste na emissdo de fotGesdominio do visivel, ou de
comprimentos de onda proximos, que ocorre em ragdsolantes e semicondutores. A sua
deteccao possibilita a obtencdo de informacao solemposicdo quimica ou estrutura fisica

local do material.
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A emissao de raios X compreende duas componentefundo continuo com intensidade e
distribuicdo espectral que dependem do numero atdmédio da amostra e da energia do
feixe incidente (interaccdo 2c) e que é habituatmem elemento perturbador; e radiacao
caracteristica dos elementos presentes no micnoeokxcitado pelo feixe de electrdes. A
intensidade desta radiacdo caracteristica € priopatc abundancia do elemento na amostra.
A utilizacdo de espectrometros de raios X (EDS oDSA- detector de dispersdo de
comprimentos de onda) para deteccéo e andlisedidadia emitida permite a andlise quimica

gualitativa ou quantitativa, do microvolume consatko.

Os electrbes de Auger sdo electrdes de baixa enemgultantes do regresso ao estado
fundamental de atomos que foram ionizados (inté@adp tipo 2b), e que apresentam por
iISSO uma energia caracteristica do elemento emisgovém da emissdo das primeiras
camadas de atomos da amostra, permitindo comizagéib de um detector de electrdes, a
analise quimica elementar pontual da superfici@m@ras camadas atdmicas). A sua
deteccdo exige uma grande reducdo da contaminagifisial da amostra, impondo a

utilizacdo de niveis de vacuo com presséo infesiat0® torr, o que s6 se verifica em

equipamentos vocacionados para analise de supsrf&&a, 1988].

O microscopio electronico de varrimento, esqueraatente descrito na figura 12 é
fundamentalmente constituido por: 1) Um canhdotiéieico que produz um feixe de
electrdes muito rapidos a partir dos electrdesiéositpor efeito termoidnico de um catodo a
elevada temperatura (normalmente um filamento dgsténio a cerca de 2700 K). Estes
electrées sao acelerados por uma diferenca degmateontrolavel e focados num “ponto”
por um colimador (wehnelt), permitindo obter unxéde electrdes de elevada intensidade e
de energia controlavel. 2) Um sistema oOptico ebaeaignético, constituido por duas lentes
convergentes (condensador e objectiva) que pernatder ao nivel da amostra, um feixe de
reduzido didmetro, no minimo algumas dezenas & Am conjunto de bobinas deflectoras
que permitem a defleccdo do feixe de electrdesweam direcgdes perpendiculares de forma a
varrer a amostra na zona pretendida. 4) Um sistem@obinas de correcgdo da geometria do
feixe. 5) Uma platina que suporta a amostra e peros seus deslocamentos de translacéo e
rotacdo. 6) Um conjunto de detectores adaptadosddesentes modos de observacao
pretendidos [S&, 1988].
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Figura 12 — Estrutura de um microscopio electrérdeovarrimento. D: detectores, CA:
corrente da amostra, DX: raios X, ER: electréesroddundidos, ES: electres secundarios,
CTR: monitor do tubo de raios catédicos, A: amosttadificado a partir de Sa, 1988.

O conjunto esta confinado numa camara, onde sguwssem nivel de vacuo de pelo menos
10° torr. Este nivel de vacuo é necessario no intefiomicroscopio electrénico devido as
exigéncias de propagacédo das radiacdes envoldddasncionamento do canhéo electrénico

e das limitagBes impostas a contaminacgéo [Sa, 1988]

No ambito deste trabalho utilizaram-se detectoeesldctroes secundarios e rectrodifundidos
na obtencdo de imagens. O primeiro tipo de detedevido a Everhardt-Thornley, é
constituido por um cintilador, que emite um fot@iagdo atingido por um electrao de energia
elevada. Os fotdes emitidos sdo encaminhados pardotomultiplicador que permite a
obtencdo de um sinal eléctrico. A deteccdo de rélestrectrodifundidos também pode ser
feita com o detector de Everhardt — Thornley, ddeeneste caso o detector ser colocado a
um potencial negativo para evitar a captacdo detréks secundarios. Nos microscopios
electronicos que tém um detector especifico paeteccao de electrbes rectrodifundidos este
€ habitualmente um detector de semicondutor. Ofiggzionamento aproveita o facto de a
interaccdo de um electrdo de elevada energia comtamo originar a formacéo de pares
electrdo-lacuna de que resulta a circulacdo deasmante num circuito exterior. O reduzido
volume deste detector possibilita 0 seu posiciomanealirectamente sobre a amostra
assegurando um elevado angulo de coleccdo dedalectctrodifundidos. A amplificacdo da
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corrente proveniente do detector é realizada poruiths electrénicos convencionais.
Aproveitando as caracteristicas direccionais dextrles rectrodifundidos € habitual a
utiizacdo de dois detectores semi-anulares, piitmilolo, por soma e diferenca dos
respectivos sinais a obtencdo de imagens de numEmico (as zonas mais claras
correspondem aos elementos de maior nimero atomimgpografia. O contraste topografico
depende fortemente da relacdo entre a direccaondatei da topografia e o posicionamento
do detector, por esta razdo este tipo de imagem® r@&onselhavel para amostras com forte

contraste topografico, sendo mais eficaz a su@agédo em superficies polidas.

A amostra a observar deve possuir boa condutividéstgrica superficial, quando tal ndo se
verifica, efectua-se a sua metalizacdo com umayalcondutora (habitualmente grafite ou

ligas de ouro). Deve também suportar, sem altesa@decondi¢des de alto vacuo exigidas.

O espectrometro de dispersdo de energias (EDSnpasto por um detector de Si(Li) com
janela de berilio, que recolhe todo o espectroaiesrX emitido pela amostra e que é
transmitido, ap0s processamento, a um analisaditicemal. Este analisador, controlado por
microprocessador, permite a visualizagdo imediataespectro recolhido bem como o seu
processamento. A figura 13 representa a estrutueatedtipo de espectrometro
[Chauvin, 1995].

feixe de sistema
electrdes criostato de rejeicag
S anal!sador
multicanal
A
pré-amplificador computador
amplificador
raios X @ -
terminal
grafico

Figura 13 — Espectrometro de dispersao de endigi2S). Modificado a partir, Goldstein et
al, 1981 apud Chauvin, 1995
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O espectrometro de dispersdo de energias assoaiashd microprocessador e a software
adequado permite: a visualizagdo imediata de agpent aquisicdo, num terminal video; a
identificacdo dos elementos presentes na amostrasgbreposicdo, com 0 espectro, das
riscas caracteristicas de todos os elementos; cagfmmdo espectro adquirido com outro
existente em memoria; armazenamento em memoria papaessamento posterior;
processamento dos espectros permitindo obter dqdabtativos e semiquantitativos da

composicao da amostra.

Embora com menos precisdo que o WDS, o sistema elSexisténcia de programas de
apoio a aquisicdo sequencial dos espectros da @mespadrdoes, com 0 seu imediato
processamento e determinacdo aproximada da coréposia amostra pela razdo de
intensidades — que € obtida por ajuste matemagconta combinacao linear dos espectros
padrdo ao espectro amostra, permite a obtencadarélei dados semiquantitativos sobre a

composicao da amostra.

3 - ESTUDOS DE CASO

3.1 - Localizacdo, aspectos historicos e prévia eaterizacdo das amostras

A Sé de Elvas ou Igreja de Nossa Senhora da Assuffigiira 14) localiza-se no centro
histérico de Elvas e esta classificada como montonmercional desde 1910. A sua
construcao iniciou-se em 1517 segundo um projediougddo a Francisco de Arruda. Entrou
em funcionamento 20 anos depois, sem que a tafalidas estruturas estivesse concluida.
Em 1570 a cidade foi elevada a categoria de diod@sevarios bispos que se sucederam
modificaram em alguma medida o edificio, mas ajagreantém a sua estrutura manuelina
original de 3 naves, sendo a central mais altane gm esquema de abobadamento mais
complexo. Apresenta um transepto saliente e calaetgiartida. Nos séculos XVII e XVIII

foi submetida a numerosas campanhas decorativegcuRamente intensas foram as obras
levadas a cabo no episcopado de D. Lourenco deakergbispo de 1759 a 1780), a quem
se deve a encomenda dos retabulos de marmore réenBzstpara as capelas mor e laterais e

0S programas azulejares tipicos desta segunda endtadéculo XVIIl. Sdo também desta
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época a pintura do tecto da sala do cabido e a tplb envolve o 6rgao. A diocese de Elvas
foi extinta em 1881 e dai em diante ndo se efemtuabras significativas. Actualmente o

edificio continua a ser utilizado para o cultogielso.

Figura 14 — Vista geral da Igreja Nossa Sr2 da Ag@n ou Sé de Elvas, centro historico de
Elvas.

Neste caso, estudaram-se 3 amostras, colhidas awtalaoracdo de técnicos do Instituto
Portugués do Patriménio Arquitectonico (IPPAR) enocis diferentes da Sé de Elvas: as
argamassas designadas por SEL 1, retirada de umutendo terraco; SEL 2, retirada da
camada subjacente a argamassa de assentamentol€iesajunto a sacristia e SEL 3,

retirada do tecto da nave central (figura 15). gaarassa SEL 1 (figura 16a) é de cor clara,
coberta de liquenes na face externa, apresentagregaalo dificilmente visivel a olho nu,

fraca resisténcia mecanica ao corte com martelosepeo e mediana resisténcia a

desagregacao com martelo de borracha.

Figura 15 — Locais de amostragem das argamass®s dia Elvas. Da esquerda para a direita:

pinaculo (SEL 1), camada subjacente ao assentandentzulejos (SEL 2), tecto da nave
central (SEL 3).
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A argamassa SEL 2 (figura 16b) € de cor clara, médulos brancos, agregado de pequenas
dimensdes e mostrou fraca resisténcia mecanicart® am martelo e escopro e resisténcia
mediana a desagregacdo com martelo de borrachegafassa SEL 3 (figura 16c¢) possui

duas camadas: uma externa muito fina e lisa, déramca, sem qualquer agregado visivel a
olho nu, aparentemente feita apenas de cal; unreanatmais espessa, de cor clara, com
agregado de pequenas dimensdes de gréos félsimadiams. Esta argamassa exibiu fraca
resisténcia mecéanica ao corte com martelo e esapesisténcia mediana a desagregacao

com martelo de borracha.

XTI

\ 7 3 -
P

KODAK Color Control Patches

Figura 16 — Argamassas da Sé de Elvas: a) SELSEDb)2, c) SEL 3.

O Castelo de Amieira do Tejo (figura 17) situa-agovoacdo de Amieira do Tejo, concelho
de Nisa. Edificado em meados do século XIV por Av@oncalves Pereira, € um excelente
espécime da arquitectura militar trecentista, irtedg na linha defensiva da margem sul do
Tejo. A sua forma original, em quadrilatero circadd por barbaca e flanqueado por 4 torres
quadradas de dimensao desigual, em granito empdelmanteve-se ao longo dos séculos.
No angulo norte ergue-se a Torre de Menagem, dadebbusta, com duas janelas géticas.
Sofreu véarias modificagfes ao longo dos séculasye utilizacdes diversas: no século XV

foi utilizado como prisdo; no século XVII o seu irgo interior foi aproveitado para a

construcdo de habitacdes. No século XVIII, a TaeeMenagem foi submetida a obras de
recuperacdo. Com o terramoto de 1755, a estrutunaudalha e das torres ficou parcialmente

destruida e no primeiro quartel de século XX éitugediversas intervencdes de restauro.
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Figura 17 — Castelo de Amieira do Tejo, da esqupedta a direita: vista de uma das torres,
local de amostragem das argamassas AM 1 e AM 2

As amostras do Castelo de Amieira do Tejo forarhidak com a colaboracéo de técnicos do
IPPAR em diferentes locais do edificio: a argamaesignada por AM 1 do reboco de uma
habitacdo do século XVI, retirada de uma paredeadtelo e a argamassa AM 2 retirada do
interior de uma torre do castelo (figura 17). Aaangssa AM 1 é de cor clara (branco
acinzentado), o agregado apresenta uma granulameliversa e o0s graos sao

predominantemente félsicos (figura 18a). A argamddd 2 é de cor clara (amarelado), no

agregado observaram-se gréos de varias dimenddies @ grosseiros), maioritariamente

félsicos (figura 18b). Ambas ofereceram fraca tésiga ao corte com martelo e escopro e
resisténcia mediana a desagregacao com martelordeha.

Figura 18 — Argamassas do Castelo de Amieira do. B¢jAM 1, b) AM 2.

3.2 - Enquadramento Geoldégico

O estudo da envolvente geoldgica da Igreja de N3&rAssuncgdo (Elvas) e do Castelo de
Amieira do Tejo (Amieira do Tejo) considerou-se ortante, uma vez que pode constituir
um contributo para a compreenséo das relacdes@ntmateriais utilizados na confeccéo das

argamassas e 0S recursos geoldgicos da regidoo Tendconsideracdo que a época da
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construcdo dos monumentos existiam grandes linggtg#cnicas, relativamente ao transporte
de grandes quantidades de matérias-primas, delamitae areas de interesse especificas para
cada caso. A descricdo da envolvente geoldgicardmsimentos abrange, portanto, areas
consideradas razoavelmente proximas. Procurouesesntanto, ndao reduzir demasiado a
diversidade geolégica de cada regido, pretendeadaercluir demasiados aspectos a priori.
A maior ou menor acessibilidade a linhas de agupoitantes foi também tida em
consideracdo. O estudo da envolvente geoldgicaobesena Carta Geoldgica de Portugal,
escala 1/50 000.

Para o caso da Igreja de N2 Sr2 da Assuncao, esoside uma area de aproximadamente
149 knf. A descricdo das litologias contidas nesta anem éesumo da noticia explicativa da

folha 37 — A.

Conglomerados, margas areniticas e arenitos aososic

Estes depdsitos tém particular desenvolvimentoste lde Elvas. Os conglomerados sao
grosseiros e 0s elementos constituintes incluemitgea corneanas, xistos e calcarios. Além
das margas areniticas, de cor esbranquicada, abserse brechas calcérias. Os arenitos

arcosicos sao mais ou menos argilosos, pouco ¢dadok, as vezes, conglomeraticos.

Calcérios cristalinos, por vezes, dolomiticos

Ocupam uma érea relativamente extensa em redotvds, Bs manchas mais importantes
situam-se em S. Braz e a norte de Elvas. Os cadcaristalinos sdo quase inteiramente
formados por calcite, tendo como minerais acess@jenas graos de quartzo, oxidos de
ferro e minerais filiticos. Em algumas zonas, estsarios apresentam dolomitizacao e

evidéncias de metamorfismo de contacto.

Xistos e grauvagues. Quartzitos. Calcarios e roehades associadas

A mancha mais importante situa-se a norte de ERm@siominam os xistos negros, luzentes,
h4, no entanto, outros xistos: micaxistos, xistasdes, xistos grauvacoides, Xxistos
anfibdlicos. Sao frequentes as intercalacdes devgaaes finos, quartzitos negros, liditos e

calcarios cristalinos.
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Corneanas calco-silicatadas

E extensa, na regido de Elvas, a area ocupada queanas calco-silicatadas. Os
afloramentos mais importantes situam-se no integigra periferia das rochas basicas e a
nordeste de Vila Fernando. As rochas de metamarsfiden contacto entre os gabros e os
calcéarios cambricos sdo, em geral, cornenas cafcaNo contacto do granito com o0s

calcarios cambricos observam-se corneanas epadastiti

Granito alcalino

Aflora a leste de Elvas. E um granito biotiticorfsdide de gréo grosseiro a médio.

Quartzodiorito

A mancha correspondente situa-se a norte de Evasste e a leste o contacto faz-se com
calcarios cambricos. E uma rocha mesocratica, @sada, de grdo médio. Além de quartzo,
medianamente abundante, os constituintes essersdaisplagioclase zonada, feldspato

potassico, em parte sericitizado, biotite e homrdd comum.

Gabros anfibdlicos e piroxénicos

O macico de rochas basicas e ultrabasicas de Blu#za uma area extensa, sobretudo a
ocidente e sudoeste da cidade. Neste complexoeexiss seguintes tipos petrograficos:
rochas ultrabasicas, embora menos comuns do queAsicas, estdo representadas por
piroxenitos e horneblenditos; os gabros sdo conmansnacico de Elvas e apresentam-se
habitualmente muito alterados, distinguem-se dg®si 0s gabros piroxénicos e 0s
anfibélicos; dioritos, séo, no geral, rochas grareg mesocraticas ou mesomelanocraticas, de

grao médio, as vezes grosseiro, tém um aspectibichoou gabro-dioritico

Rochas hiperalcalinas

No afloramento de Vila Boim as rochas hiperalcalinaupam uma area extensa. Assinalam-
se os afloramentos, de Alcamins, do Outeirdo, datajule Santo Anténio, do Safueiro e os
de S. Romédo. Os afloramentos de Outeirdo e daagdetSanto Antdnio, com o que se
estende desde o Alto das Vinhas até ao monte dg tapstituem a mancha hiperalcalina
mais importante do Alto Alentejo, com cerca de fi2de extensdo. A faixa é constituida nao

s6 por sienitos, mas também por granitos, unsre®htperalcalinos.
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Granito alcalino, tectonizado, de Portalegre

A mancha de S. Vicente é de constituicdo essensiéngranitica (ortognaisse). A
constituicdo petrogréfica, determinada atravésrdestras escolhidas na area de Elvas, é a
seguinte: o granito € milonitico, com feldspatomdimclase sddica e microclina), quartzo,

filites e minerais epidotiticos como acessorios.

Para o caso do Castelo de Amieira do Tejo consideeouma area de aproximadamente 97
km?. N&o existindo ainda, uma publicacdo da noticjdieativa da folha 28 — A (Mac&o), a
descricdo da envolvente geoldgica baseou-se ndeestmparativo das folhas 28 — A e 28 —
B (Nisa). Todos os afloramentos contidos na arentgesse tém continuidade na folha
adjacente 28 — B, 0 que possibilitou a sua descrgéin base na noticia explicativa desta
ultima folha.

Conglomerados de Macao

Encontram-se extensos mantos de cascalheiras,ta@tss principalmente por elementos
siliciosos (quartzito, quartzo, lidito), as vezeal molados (ou mesmo subangulosos) e com

variacGes consideraveis de calibre.

Arcoses de Ribeira de Boas Eiras

A extremidade meridional destas formagbes, com dgratiesenvolvimento na folha de
Castelo Branco, encontra-se dum e doutro lado d, Tera em posicdo elevada
(afloramentos cobertos por cascalheiras), ora esicdo deprimida, atapetando o fundo de
abatimentos téctonicos. Na area considerada dibesnaentos estdo representados, mas séo

relativamente, pouco abundantes.

Unidade da Barragem do Fratel e Unidade de Padfilveira.

Estas duas unidades estédo incluidas no Complexo-&imuvaquico — grande mancha da
Beira. Ocupam uma grande extensao da area cordddéeanteresse. Os xistos sdo negros ou
acinzentados, argilosos, por vezes finamente nmisacpiase sempre alterados. Na Unidade
da Barragem do Fratel a grafite é sempre abund#gegrauvaques estdo, em geral

acentuadamente metamorfizados, constituindo vergdsdaetagrauvaques.

36 LNEC — Proc® 0204/11/16163



Granito porfirbide

E um granito porfiréide de grdo grosseiro, por semeuito grosseiro, de duas micas.
Predominantemente biotitico, com grandes megaisridgéafeldspato.

Litofacies de Amieira do Tejo e Litofacies de Ssélo

Estas litofacies correspondem a granitos ndo patés, de grao médio a fino. A litofacies de
S. José é um granito biotitico. Na area de interestes afloramentos tém relativamente

grande desenvolvimento.

Pérfiro granitico de grdao médio

E uma formac&o filoniana com pouco desenvolvimeat@rea considerada. A rocha esta, no

geral, muito tectonizada e alterada.

4 - PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL E RESULTADOS

4.1 - Preparacdo das amostras

O fluxograma da figura 19 representa esquematicemanmetodologia aplicada neste
trabalho e procedimentos de preparacdo das amo#rasracterizacdo preliminar das
argamassas (seccao 3.1) foi complementada com ervabdo em fractura fresca apos
separacdo mecanica das amostras para permitir qidetidades adequadas aos diferentes
ensaios. As varias por¢cdes de cada amostra forltacas na estufa a 40° C. Apds o periodo
de secagem, que néo deve ser inferior a 24 h, ggagse com martelo de borracha uma
porcao de amostra, obtendo cerca de 10g paraiaeagéimica por via himida — ataque com
acido cloridrico, a quantidade remanescente (amedamente 6g) foi separada em fraccao

fina e fraccao global.
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Amostras g Microscopia
Optica
> Microscopia Andlise quimica pof » Separagdo » Observacéo a
A 4 electronica de via himida - ataque granulométrica lupa binocular
Observacéo varrimento com &c. cloridrico
g Desagregacéo > Fraccéo > Difractometria
A 4 L Peneiragéo fina py_raios X
Separagao L Desagregacéo e 106um F .
ani racgao
Mecanica moagem globgl — Andlise quimica
por via himida -

atague com &c.
nitrico.

L Andlise

termogravimétrica

Observacédo em
fractura fresca

Figura 19 — Fluxograma da metodologia aplicada engstbalho e procedimentos de
preparacdo de amostras

A fraccdo fina obtém-se, fazendo passar o matdeahgregado por um peneiro de malha
0.106 mm. Pretende-se que nesta fraccdo sejammpirgaites os compostos do ligante da
argamassa, portanto a desagregacao deve ser suragapantir que os graos de agregado nao
sdo destruidos. A fraccdo fina é posteriormentedgameizada em almofariz de agata e
destina-se a difractometria de raios X. Para anghie da fraccdo global, uma porcdo de
amostra desagregada é submetida a moagem em abrat@rque todo o material passe
através de um peneiro de malha 0.106 mm. A fragi@mal homogeneizou-se em papel de
seda e foi utilizada nos seguintes ensaios: déi@acke raios X, andlise termogravimétrica e

andlise quimica por via himida — ataque com adiglico

Todas as amostras do Castelo de Amieira do Tejo (AMAM 2) e Sé de Elvas (SEL 1 e
SEL 2) foram submetidas ao procedimento de preparde amostras anteriormente descrito.
A amostra SEL 3, também da Sé de Elvas, tal corneferido na seccdo 3.1, apresentava
duas camadas: uma interna e outra externa. Estedaa foram mecanicamente separadas e
designadas por SEL 3int (interna) e SEL 3ext (exerA amostra SEL 3int foi submetida ao
mesmo procedimento de preparacdo de amostras,dcoatuantidade de fraccdo global
obtida ndo permitiu fazer o ataque com acido mitf@onsequentemente para esta amostra, a

analise quimica por via humida, limitou-se ao atagom acido cloridrico. A quantidade de
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material da amostra SEL 3ext, aproximadamente é&gnifu apenas obter uma fracgao

global para a difractometria de raios X e anaksmbgravimeétrica.

Para a microscopia 6ptica de transmissao prepasgad@minas delgadas de acordo com o

procedimento descrito no fluxograma da figura 20.

1° 20
Amostra Impregnagdo Corte
3% 6°
8¢ 7°
Lamina Polimento Polimento e
delgads final desgaste

40

Montagem | 5°
na lamina
de vidro

Figura 20 — Fluxograma de preparacéo de lamingadas.

A impregnacéao tem o objectivo de consolidar as &ra®para as operacoes de corte, desgaste
e polimento. O procedimento consiste em colocamm@®stras numa camara de vacuo
(figura 21a) durante um periodo néo inferior a 4dabpde modo a eliminar os fluidos dos
poros da amostra. De seguida fez-se a impregnag&@mdstra sob vacuo, com uma resina
epoxidica: por diferenca de pressao, a resinadfilucompartimento do lado esquerdo, onde
foi previamente colocada, para o compartimento a@xié a amostra. Apés um periodo de
secagem de cerca de 12 h, a resina endurece estranmapregnada corta-se em fatias de

aproximadamente 3 mm de espessura (figura 21b, d).
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Figura 21 — a) Impregnacédo, b) corte, c) desbaspmlimento, d) amostras apds corte
a3 mm.

Segue-se a primeira operacao de desbaste e pdiifffigiira 21c), cujo objectivo é preparar a
superficie para a montagem na lamina de vidro. Atagem na lamina de vidro, faz-se com
cola apropriada que exige um periodo de secagel2 the em placa de aquecimento a 40°C.
Depois da 22 operacao de corte (figura 21b) o ctmjidmina de vidro mais amostra tem uma
espessura de aproximadamente 0.6 mm. Faz-se umdsedasbaste e polimento para obter
uma fatia de amostra de 0.03 mm de espessurajuntmtamina de vidro mais amostra fixa-

se por vacuo ao acessoério da maquina de desgastérento (figura 21c). Este acessorio

(figura 22a) é previamente calibrado, com o insemto de calibracdo da figura 22b, de
forma a obter uma espessura final de amostra — 3 Esta verifica-se pelas tintas de
polarizacdo do quartzo — brancos e cinzentos aed&m. Por dltimo, faz-se um polimento

final com emulsdo de diamante (figura 22c).
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Figura 22 — a) Acessorio do equipamento de desbégtanstrumento de calibragéo,
c) discos de polimento.

Para a observagdo ao microscopio electronico démemto (MEV/EDS) quer as amostras
em fractura fresca como as laminas delgadas, am&udo petrografico, foram recobertas
com pelicula condutora (metalizacdo) num evaporatiorcarbono (figuras 23a, b). Por
altimo, verificou-se a homogeneidade e continuiddmeecobrimento sobre a area de amostra

a estudar.

Figura 23 — a) Equipamento de metalizacdo de aawstom carbono, b) pormenor do
equipamento da fotografia anterior com uma ameastrdractura fresca.

4.2 - Andlise quimica por via humida

A analise quimica por via humida, ja referida nec8e 2.1, é uma técnica habitualmente
utilizada em trabalhos de caracterizacdo de argamamntigas, para separar o ligante dos
agregados ndo carbonatos e estimar a quantidatks dédsmos na argamassa. O método
utilizado neste trabalho consiste num ataque &t@damostrgara solubilizacdo do ligante,
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predominantemente carbonato de calcio e eventaaipastos de neoformacao. Os agregados
nao carbonatados sdo geralmente materiais insejUwpie correspondem ao residuo
insoltvel, principalmente constituido por gréos enas, fragmentos liticos uni ou

polimineralicos e agregados de minerais de argilas.

Procedimento

Utilizaram-se dois tipos de ataque acido: com acildddrico e acido nitrico. O ataque com

acido cloridrico, realizado sobre a amostra degagi@® permite obter um residuo insoltvel
para posterior analise granulométrica e observacdopa binocular dos agregados nédo
soluveis. A separacdo granulométrica fez-se comcanjunto de peneiros (5.0; 2.5; 1.25;

0.630; 0.315; 0.160 e 0.075 mm), colocados pormrdecrescente de malha, num agitador
mecanico durante 15 minutos. O ataque com acidicaiefectuado sobre a mostra moida,
permite obter um residuo insoltvel, que é posteremte utilizado no calculo da composicao
simplificado da argamassa. A opcéao por estes gms tle acido relaciona-se com a menor
solubilizac&o da silica que ocorre com o acidaauite com 0 menor tempo requerido para o

atagque com o acido cloridrico.

Para o ataque com acido cloridrico (1:3), tomowapeoximadamente 10g de amostra
desagregada para um copo de 250 ml. Humedeceurseump esguicho de agua quente,
agitando simultaneamente para evitar a formacagra@eulos. Adicionou-se lentamente 120

ml de &cido, apos a libertacdo de Q@essacao da efervescéncia), aqueceu-se durante 15
minutos a uma temperatura entre 150° e 200° Cxewlse sedimentar. Decantou-se e filtrou-
se sob vacuo por um cadinho previamente taradou-ae abundantemente o residuo com
agua destilada quente. Secou-se o cadinho conduoes 105°, durante 2 horas e arrefeceu-
se dentro de um exsicador durante 50 minutos. Horolpesou-se o cadinho com o residuo.
As operacfes de secagem, arrefecimento e avalibc@eso foram repetidas até a obtencéo

de massa constante.

Para o ataque com acido nitrico (1:10), tomou-seacde 2 g de amostra moida (fraccao
global) para um copo de 400 ml. Adicionou-se 10@enkgua destilada fria, colocou-se uma
barra magnética e deixou-se agitar durante 2 nmsnotion agitador magnético. Adicionou-se
40 ml de acido nitrico e 60 ml de agua destilada dr repetiu-se a agitacdo durante 30

minutos. Os procedimentos de decantacédo e filtraé@oos mesmos do ataque com &acido
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cloridrico, sendo neste caso o residuo lavado a@miechente com agua destilada fria. As
operacOes de secagem, arrefecimento e avaliacgmesio foram também repetidas até a
obtencédo de massa constante. O célculo de resigoldivel é feito com a relacao:

C1-C 100

%RI =

onde: C1 = massa do cadinho mais massa da amatiima( pesagem), C = massa do

cadinho e m = massa da toma de amostra em ensaio.

Resultados
Os resultados dos ensaios acima descritos aprassetao quadro 1 e na figura 24. Tal como

foi referido na seccéo 4.1, ndo se obteve uma miaale de fracgdo global suficiente para o

ataque com &cido nitrico para o caso da amostra38tL

Quadro 1 - Resultados da determinacgéo do residotivel (% massa)

Tipo de ataque Sé de Elvas . Castelo Amieira
SEL1 | SEL 2 SEL 3int AM 1 AM 2
HCI 49.0 46.4 45.6 74.2 70.0
HNO3 52.7 49.3 - 51.9 55.0
100 -
© *
S 90
< ——AM1
=
< 80 - —0—AM2
SEL1
70 SEL?2
—&—SEL 3int.

60 -

50

40 |

30 1

20

0 =& v
5 25 125 063 0315 016 0075 O
Fraccdes (mm)

Figura 24 — Analise granulomeétrica do residuo iingall (material retido em cada peneiro de
malha entre 5 e 0.075 mm) obtido por ataque condoadiloridrico. Cada fraccéo
granulométrica dos agregados nao soluveis foi peisaividualmente
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Os resultados do residuo insoluvel para as amod&re® de Elvas com acido cloridrico e

acido nitrico (quadro 1) sdo semelhantes sendop geria de esperar, o valor do residuo
insolivel com &cido nitrico superior ao obtido c@wido cloridrico. Relativamente as

amostras do Castelo de Amieira do Tejo (quadredista-se uma grande diferenca entre os
residuos insollaveis determinados com acido nigiéeido cloridrico que pode ser devida a
duas situacdes: distribuicdo de agregado muitadgtaea — a porcao utilizada para o ataque
com &cido cloridrico possuia uma quantidade mam®radregados ndo sollveis ou a
homogeneizacdo das porc¢des (quer a desagregada megda) utilizadas nestes ensaios nédo
foi suficiente. Os agregados de todas as amoswasupm maioritariamente dimensdes

compreendidas entre 0.63 mm e 0.16 mm e podenifidasse como areias médias.

4.3 - Observacdao a lupa binocular

Com a observacao a lupa binocular fez-se o estigdionmmar das argamassas e dos agregados
nao carbonatados presentes. A lupa utilizada, mahgapus com sistema de aquisicao de
imagem CCD Sony (figura 1, anexo 1) permite ampkagde cerca de 100X, a capacidade de
obtencdo de imagem nas ampliacbes superiores a€6aX entanto limitada. Optou-se,
portanto, por observar apenas as fraccdes grantrloase compreendidas entre 5mm e
0.16mm.

Procedimento

A caracterizagao preliminar das argamassas f@pisebservacéo das seccdes polidas que se
obtiveram durante a preparacdo das laminas delgaofss do corte e montagem das
amostras impregnadas nas laminas de vidro, utdzanmenor ampliacdo da lupa (7.5X). A
caracterizacdo preliminar dos agregados nao caidmnabtidos apés o ataque com acido
cloridrico e separacdo granulométrica, baseou-s@rupriedades dos minerais, descritas na
seccdo 2.2 do capitulo 2. Cada fraccdo granuloraéfdi observada individualmente, os
graos foram colocados num recipiente e manipulados o auxilio de uma pinca. Primeiro
observou-se um aspecto geral dos agregados: o dgalamento usando as menores
ampliagbes (7.5X e 10X). Em seguida, fez-se o estladnatureza dos graos e a identificacao
de alguns grupos minerais, recorrendo as maiorpagdes (entre 10X e 64X).
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Resultados

A observacdo a lupa binocular das seccdes polidaspitiu observar que todas as
argamassas, a excep¢ao da amostra SEL 1 sdorefitdigente homogéneas., ndo foram
detectadas diferentes camadas. Na argamassa SHiselvou-se uma fina pelicula de
liguenes (figura 25) também visivel na amostra d® rffigura 16a). A heterogeneidade
estratigrafica da amostra SEL 3, visivel na amad#rando (figura 16c), ndo se observou na
seccao polida, possivelmente devido a exclusdenizEiida fina camada externa, durante as
sucessivas operacoes de impregnacao e corte stqueneostra teve de ser sujeita, de modo a
obter uma boa impregnacéo. Foi também possivehadrsque a distribuicdo dos agregados
nas duas argamassas do Castelo de Amieira do @mjosfras AM 1 e AM 2) é mais

heterogénea do que nas da Sé de Elvas (amostras, SHL 2 e SEL 3), esta diferenca esta

llustrada na figura 25.

Figura 25 — Seccdes
polidas, ampliagdo 7.5 X:
a) SEL 1, b) SEL 2,
c) SEL 3, d) AM1, e) AM2.

Os resultados da observacdo dos agregados nacisplue se apresentam no quadro 2
(a letra X assinala a presenca dos materiais fa=atos) sdo qualitativos, no entanto pode
observar-se que o quartzo é, entre estes, o mimaialabundante em todas as amostras. As
amostras da Sé de Elvas (SEL 1, SEL 2 e SEL 3prgsantam uma maior variedade de
materiais que as amostras do Castelo de Amieifee@io(AM 1e AM 2). Quanto ao grau de
rolamento: SEL 1, SEL 2 e SEL 3int possuem graasniteiamente subangulosos; em AM

1 e AM 2 observaram-se graos subangulosos e sdbeola angulosos a subangulosos
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respectivamente. Esta diferenca de rolamento &mrd e AM 2 é particularmente evidente

nos graos de quartzo.

Quadro 2 - Resultados da observacao a lupa binocula

Produtos Sé de Elvas Castelo Amieira do Tejo
identificados SEL1 | SEL2 | SEL 3int AM 1 AM 2
Quartzo X X X X X
Quartzito — — X X X
Feldspatc X X X — X

Mica X X X X —
Piroxena e/ou X X X o o

Anfibola
Litoclasto X X X — —
Produtos ceramicos X X — — —
Vidro - X — — —

Notagdo: X — presente; - ausente

O quartzo nas amostras do Castelo de Amieira do d&ta presente em quatro variedades:
leitoso, hialino, citrino e fumado. No caso da $é&tl/as encontram-se as mesmas variedades
e ainda quartzo verde e rosa. Em todas as amastramriedades coloridas sdo menos
abundantes. As micas presentes sao a biotite esaowite, para ambos 0s casos, mais
abundantes nas fraccbes mais finas. Observaraméss de biotite muito alterados. Em
alguns grdos de minerais maficos, foi possivel maseduas direc¢des de clivagem com
angulo de aproximadamente 90°, tipico das piroxdf@soutros o angulo entre as direc¢des
de clivagem aproxima-se do das anfibolas. Na am&dt. 1, observou-se um litoclasto com
feldspato dominante, mica e quartzo (fraccdo 2.50).ntm SEL 2 os litoclastos sdo de
rochas félsicas e para SEL 3int os fragmento®#tg&o predominantemente de quartzito. As
figuras 26 e 27 ilustram os materiais identificad®alienta-se, pela importancia do seu uso
como aditivos, (seccao 1) que nos agregados dast@awnaa Sé de Elvas foram detectados
produtos ceramicos e que nas argamassas do Cdstélmieira do Tejo estes materiais hao

foram observados.
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1E+003 pmi

Figura 26 — Argamassa AM 1: a) Gré&os
subangulosos de quartzo hialino, b) biotite
nao alterada, c) biotite alterada, d) quartzito.
Argamassa SEL 1: e) produtos ceramicos, f)

feldspato ndo alterado, g) litoclasto de rocha
granitoide.
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Figura 27 — Argamassa SEL 2: a) quartzo
hialino (1) e litoclastos de rocha granitéide

rica em feldspato (2); b) piroxena, sao

visiveis as duas direccdes de clivagem com
angulo de aproximadamente 90° c) produto
ceramico (1), quartzo (2) e litoclastos (3);

d) feldspato muito alterado. Argamassa SEL
3int: e) moscovite, f) quartzo rosa (1) e

quartzo citrino (2); g) gréos polimineralicos

de quartzo e mica.
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4.4 - Petrografia — Microscopia Optica de Transmis#o

O estudo petrografico das argamassas baseou-semostos de Cristalo-Optica descritos na
seccdo 2.3 do capitulo 2. As propriedades Opticas minerais que permitem a sua
identificacdo estdo vastamente documentadas nogamsatie Mineralogi@.g, Deer, Howie

& Zussman 1992 e Hurlbut, 1971. No anexo 2 fazmseaesumo das propriedades Opticas dos
minerais e uma descricdo das rochas detectadosngooscopia Optica de transmisséao.
Utilizou-se um microscopio petrografico da marcgr@pus com um sistema de video CCD
Sony para aquisi¢do de imagens, equipado com 4tolgie de ampliagdes 4X, 10X, 20X e
40X e duas oculares de ampliacdo 10X, (figura Zxanl). Utilizaram-se as mesmas
condicOes experimentais na observacdo das lamelgadhs de todas as amostiag,., as
propriedades Opticas gerais estudaram-se com astivhg de menor ampliacdo (4X) e as

propriedades de pormenor com as objectivas de 20X e 40X.

Procedimento

Antes de iniciar a observacdo das laminas delgadesficaram-se as condi¢cdes de
funcionamento do microscopio: perpendicularidadedieeccdes de vibracdo da luz impostas
pelo polarizador e analisador e centragem das tolgsc Na verificagdo da primeira
condicdo, sem nenhum objecto na platina, introdseiw analisador ajustando-o, até obter
um campo de visdo ndo iluminado. Para verificagriragem de uma objectiva, procedeu-se
do seguinte modo: colocou-se uma preparacdo sopiegiaa, e seleccionou-se um ponto de
referéncia que pelas suas reduzidas dimensdes ssa ponsiderar pontual. Movendo a
preparacao colocou-se o ponto de referéncia saamrrento dos fios do reticulo. Depois de
fixar a preparacdo, rodou-se a platina e verifiseuse 0 ponto escolhido se manteve no
cruzamento dos fios do reticulo. Se esta condieadeesfica, a objectiva estd centrada, caso
contrario estd descentrada. Para centrar uma bjeaida-se a platina até o ponto de
referéncia se encontrar o mais afastado possivetrdoamento dos fios do reticulo, e
recorrendo a dois parafusos auxiliares, reduzia-ghstancia entre ponto de referéncia e
cruzamento dos fios do reticulo — repetindo esteqatimento até o ponto de referéncia se

encontrar sob o cruzamento dos fios do reticulo.
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Observaram-se quatro aspectos gerais das amosiras mbjectiva de menor ampliacdo

(4X): distribuicdo de agregado, grau de rolamemagdregado, grau de homogeneidade do
ligante e presenca ou auséncia de microfracturagém as objectivas de média e grande
ampliacédo (10X, 20X e 40X) fez-se a identificac@s thinerais, litoclastos e outros materiais

presentes no agregado; estado de alteracdo das rfaserais e litoclastos; estudo das

propriedades o6pticas do ligante e reconhecimentstado das propriedades o6pticas de
substancias de neoformacédo. Por substancias dermegiio, entende-se, materiais dispersos
no ligante, na interface ligante/agregado ou aiiinfracturas dos graos de agregado, cujas
caracteristicas ndo correspondem a minerais ptestés nos agregados.

A analise quantitativa (contagem de pontos) dassaamda Sé de Elvas (SEL 1, SEL 2 e
SEL 3), teve como principal objectivo estimar acpatagem de agregados carbonatos na
argamassa, quantificando-se também outros minexas,quartzo, feldspatos e micas. Este
procedimento foi efectuado com a objectiva de 10dassos de 1mm — sendo o numero de

pontos, coincidente com cada fase, proporcionabaone da amostra.

Resultados

Os resultados da identificacdo de materiais e déagem de pontos do estudo petrografico
microscopico das amostras da Sé de Elvas e Caiefonieira do Tejo, apresentam-se no
quadro 3 e na figura 52. Recorda-se que a argan&isisal foi colhida num pinaculo do
telhado, a amostra SEL 2 é uma argamassa subjaceateada do assentamento de azulejos
e a amostra SEL 3 foi retirada do tecto da navéraleda Sé de Elvas. Relativamente as
argamassas do Castelo de Amieira do Tejo, AM tdtiida numa parede do castelo e AM 2

numa torre do Castelo.
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Quadro 3 — Resultados da petrografia qualitatisaailgamassas da Sé de Elvas e do Castelo
de Amieira do Tejo.

_ _ Sé de Elvas Castelo Amieira
Minerais do Tejo
SEL1 | SEL2 | SEL3int | AM1 | AM?2

Quartzo X X X X X
Feldspatos potassic( X X X — —
Plagioclase X X X — —
Moscovite X X X X X
Biotite X X — X X
Clorite X X — — —
Anfibolas X X — — —
Piroxenas X X — — —
Outros filossilicatos X X X — X
Esfene X X — — —
Horneblenda — X — — —
Estaurolite — X — — —
Carbonatos X X X — —
. Marmore X X X — —
Litoclastos |~ Sjenito/Granito X — X — —
Quartzito — X — X X
Substancias de neoformacs X X X X X
Produtos ceramico X X X — —
Noédulos de ce X X X X X

Notacdo: X — presente; - ausente

As argamassas da Sé de Elvas ou Igreja da Nossmr8etia Assuncdo (SEL 1, SEL 2 e
SEL 3int) mostram um ligante idéntico: microcristal de cor castanha clara, relevo forte e
sem pleocroismo em luz paralela; e com os brane@sdem superior tipicos dos carbonatos
em nicois cruzados. A distribuicdo de agregado Bosidiomogénea em SEL 2 do que em
SEL 1 e SEL 3int. Observaram-se em todas as arsostrdulos de cal (quadro 3). Os
agregados, maioritariamente subangulosos, algum®lados apresentam maior diversidade
de minerais em SEL 2 e SEL 1 relativamente a SBt.(§uadro 3). Os minerais e litoclastos
apresentam varios graus de alteracdo — desde tefiadals a muito alterados. As substancias
de neoformagédo em luz paralela tém um relevo farte, amarelo-dourada e castanha-
avermelhada, sdo anédricas e habitualmente naorpiems, apresentam, em alguns casos
pleocroismo fraco, em nicdis cruzados sdo anisasgr@ em algumas zonas, mostram um
hébito fibroso e tintas de polarizacdo elevadaselantes as dos filossilicatos. Estas
substancias observaram-se nos contactos grao dgaagyligante, formando um anel de

reaccao, a preencher fracturas dos graos de agregamhtualmente dispersas no ligante. Nas
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amostras SEL 2 e SEL 3int detectaram-se produt@nieos de dimensdes microscopicas.

As figuras 28 a 51 das paginas seguintes ilustsanesultados da petrografia 6ptica.

i < ; L . e ST it 2 2 . "y ey L
Figura 28 — SEL 1: Interior de grao poucdrigura 29 — SEL 1: Fragmento de rocha
alterado de sienito/granito com feldspatdgnea muito alterada de textura granitoide
dominante e quartzo. Nicois cruzados. e feldspato dominante (1) com substancia
neoformada anisétropa na interface
litoclasto/ligante  (zonas 2). Nicais
cruzados.

B ' i

] s ! T X: ] ) / ; ] - 20m
Figura 30 — SEL 1: Grdo de marmore (1)Figura 31 — SEL 1: Biotite (1) e nédulo de
fracturado com substancia neoformadaal (2). Nicéis cruzados.

anisotropa a intruir fracturas do gréo (zona

2). Nicadis cruzados.
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Figura 32 — SEL 1: Piroxena muito alterada Figura 33 — SEL 2: Microclina alterada
(2). Nicéis cruzados (1). Nicéis cruzados.

Figura 34 — SEL 2: Produto ceramico de Figura 35 — SEL 2: Anfibolas alteradas (1)
dimensbes microscopicas (1) come quartzo policristalino (2). Nicbis
pequenos grdos de quartzo no interior.cruzados.

Nicois cruzados.

7

ey

Figura 36 — SEL 2: Litoclasto com Figura 37 — SEL 2: Litoclasto com quartzo
plagioclase (1) e outros feldspatos muitoe feldspatos (1) muito alterados com
alterados, com substancia de neoformacasubstancia neoformada castanha-
anisétropa no interior do grao (2). Nicois -avermelhada e amarelo-dourada a intruir
cruzados. facturas do gréo (2). Luz paralela.
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Flgura 38 — SEL 2: Quartzito (1). Nicois Flgura 39 - SEL 3int: Agregados
cruzados. carbonatos (1) e ligante microcristalino
(2). Nicéis cruzados.

Flgura 40 — SEL 1 thoclasto com quartzoFlgura 41 - SEL 1 Produto ceramico (1)
(1) e feldspatos (2) mais ou menos alteradode cor castanho avermelhada com
mostrando as tintas de polarizagédo altas dpequenos gréos de quartzo. Luz paralela.

filossilicatos produtos de alteracdo. Nicois

cruzados.

Flgura 42 — SEL 1 Produto ceramico (1) d%lgura 43 — SEL 1: Litoclasto com guartzo

fotografia anterior em nicois cruzadog]l), clorite (2) e substancia neoformada

mostrando anisotropia. amarela dourada no contacto
litoclasto/ligante (3). Luz paralela.
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Figura 44 — SEL 2: Esfena (1) e grdo de Figura 45 — SEL 3int: Produto ceramico
quartzo policristalino  (2). Nicbis anisotropo de dimensdes microscopicas
cruzados. (1) e feldspatos muito alterados (2). Nicois

cruzados.

Figura 46 — SEL 3int: Plagioclase (1) Figura 47 — SEL 3int: Quartzo (1) com
com substancia neoformada anisétropa  substancia neoformada castanha
na interface com o ligante (2). Nicdis avermelhada e amarela dourada na

cruzados. interface (2). Luz paralela.

’ ot

Figura 48 — SEL 2: Produto ceramico
anisétropo com graos de quartzo (1) e quartzo (2) e substancia neoformada
substancia neoformada anisétropa na  anisétropa na interface. Nicdis cruzados.
interface com o ligante (2). Nicdis

cruzados.

% " S . » i
Figura 49 — SEL 2: Plagioclase (1),
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Figura 50 — SEL 1. Plagioclase naoFigura 51 — SEL 1: Ortose nao alterada (1).

alterada (1) e grao de quartzo bem roladblicéis cruzados. O ligante microcristalino,

(2). Nicois cruzados. (2) exibe as tintas de polarizacdo de ordem
superior tipicas da classe dos carbonatos.
Nicois cruzados.

707
% volume
WSEL1 A —Ligante.
ESEL2 B — Substancias neoformacéo.
601 mSEL3int  C — Produtos ceramicos.
D — Nodulos de cal
E — Quartzo.
50- F — Feldspatos s.I.
G — Carbonatos nos agregados: sob a
forma de litoclastos — fragmentos de
rochas e grédos minerais.
401 H — Micas.

| — Anfibolas.
J — Filossilicatos — Minerais de argila.
L — Estaurolite

A B C D E F G H | J L
Materiais - Minerais
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Figura 52 — Resultados da petrografia Optica gtaivia (contagem de pontos) das
argamassas da Sé de Elvas.

O ligante das argamassas do Castelo da Amieiraejm idéntico para as duas amostras
AM 1 e AM 2, é microcristalino, apresenta relevtoahdo mostra pleocroismo e tem cor

castanha-amarelada em luz paralela. Apresentatas tle polarizacdo elevadas (brancos de
ordem superior) tipicas da classe dos carbonatosjyiedis cruzados. O agregado, também
semelhante em ambas as amostras, quanto as esp@p@sis e litolégicas presentes

(quadro 3), maioritariamente quartzo e quartzitostra algumas diferengas quanto ao grau
de rolamento: os graos de quartzo sao subanguosobrolados em AM 1 e angulosos a

subangulosos em AM 2. A distribuicdo de agregadstracheterogeneidade, os nddulos de
cal sdo abundantes e alguns de grandes dimens$esibAtancias de neoformacao, pouco
abundantes, tém relevo alto, cor amarelo-douradastanho-avermelhado em luz paralela,
sdo anédricas e ndo pleocroicas e em nicois crazadmritariamente anisétropas. Observou-
-se em 2 graos de quartzo uma substancia de neafaome cor cinzenta, em luz paralela e
isétropa em nicois cruzados, a formar um anel dec@. Estas substancias neoformadas
encontram-se no contacto grdo de agregado/ligaot@ualmente dispersas no ligante e a

intruir fracturas dos agregados. As fotografiasab86 das paginas seguintes ilustram os

resultados da petrografia Optica para estas amsostra

Figura 53 — AM 1: N6dulo de cal de cal (1)Figura 54 — AM 1: Graos de quartzo com
de grandes dimensdes. Luz paralela. relevo alto (1) e ndédulo de cal (2). Luz
paralela.
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Flgura 55 AM 1: Gréo de moscovite (1)F|gura 56 — AM 2: Grio de quartzo
com uma direccdo de clivagem boa eolicristalino (1) com  substancia
habito tabular tipico e com substanciaeneoformada anisétropa na interface
neoformada amarela-dourada (2) naréaol/ligante. Nicdis cruzados.

interface r_éo/liante. Luz paralela.

Figura 57 - AM 1: Substanma de Flgura 58 AM 1: Fotografla anterior em
neoformacédo de cor cinzenta escura (1) naicois cruzados, neste caso a substancia
interface do grdo de quartzo policristalinoneoformada é isétropa.
(2) com o ligante. Grao de biotite (3). Luz

paralela.
= o

Flgura 59 — AM 2: Graos de quartzo com Flgura 60 — AM 2: Grao de biotite (1) e

relevo alto (1) e nodulo de cal (2). Luz substancia neoformada pontualmente

paralela. dispersa no ligante de cor amarela-
dourada. Luz paralela.
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Flgura 61 — AM 1: Litoclasto de quartzito Figura 62 — AM 1 Quartzo pollcnstalmo

(1) e gréos de quartzo (2). Nicois cruzados(l) com substancia neoformada amarela
dourada na interface gréo/ligante (2). Luz

paralela.

Figra 63 — AM 1 Quartzo (1) com Flgura 64 — AM 1: Mesmo graode guartzo
substancia neoformada cinzenta nala fotografia anterior (1) em nicéis
interface graol/ligante. Luz paralela. cruzados com substancia neoformada
isétropa.

Figura 65 - AM 2: Grdo de guartzo Figura 66 — AM 2 Mesmo grao de quartzo
policristalino (1) com  substancia (1) da fotografia anterior em nicois
neoformada amarela dourada a intruicruzados. A substancia neoformada €
fracturas (2). Luz paralela. anisotropa (2).
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4.5 - Difractometria de raios X

Procedimento

A composicdo mineralogica das argamassas determsmoypor comparacdo dos
difractogramas de raios X obtidos com radiac@q Ho cobalto, num difractometro Philips
X'Pert (figura 3 do anexo 2) com os padrées da basgados da “Joint Commitee on Powder
Diffraction Standards — International Center forffidiction Data (JCPDS-ICDD)”. As
condicdes de ensaio seguiram a metodologia utdizexdNUcleo de Materiais Metélicos de
Departamento de Materiais do LNEC para estudosad#cterizacédo de argamassas antigas,
iguais para todas as amostras (Sé de Elvas e €algelmieira do Tejo), nomeadamente
condi¢des de excitacdo de ampola de raios X e idelde de varrimento. Com excepgao da
argamassa SEL 3ext, fizeram-se 2 ensaios paraaoaakstra: um com a fraccao global e outro
com a fraccéo fina. O enchimento do porta-amo$ease de modo a obter uma superficie
plana. No caso da argamassa SEL 3int a quantidadambstra ndo permitiu fazer o

enchimento completo, foi portanto necessario atilizm porta-amostras com base de silicio.

A difraccdo de raios X da informacédo sobre as fasistalinas presentes nas amostras, no
entanto € possivel obter indirectamente dados sabmmposicdo. Uma das técnicas
indirectas para obter estes dados é largameniadtl na Petrografia de rochas carbonatadas
e baseia-se no facto da estrutura dos carbonagosdrs se expandirem (sensivelmente de
uma maneira isétropa com o aumento da proporcacalién). E entdo possivel construir
curvas de calibracdo que relacionam a equidist@nti@ planos atbmicos com a composi¢cao
em termos de ifes calcio — magnésio. Utilizandegistro difractométrico da fraccao fina e
com o objectivo de relacionar os dados da difractgicaios X com a composi¢céo elementar
do ligante a determinar por SEM - EDS, obteve-sa uaorva de calibragéo, considerando a
relacdo linear entre as equidistancias dos plal®$) (pico mais intenso) dos carbonatos e a
respectiva composi¢cao no que concerne a razao (3&K). Recorreu-se a base de dados
“Crystallographic and Crystallochemical Database fdineral and their Structural
Analogues”, do “Institute of Experimental Minerajdg para obter a composicdo dos
carbonatos e as referidas equidistancias, que fa@mrertidas em angulos Zpara um

difractograma obtido com radiacde Ko cobalto X=1.79 A).
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Resultados

Nas figuras 67 a 72 apresentam-se 0s registosspomdentes as fraccoes globais e finas das
argamassas da Sé de Elvas e do Castelo da Amieirdeg. Os registos a vermelho
correspondem as fraccdes finas e a azul as fragidlesis. Na figura 73, apresenta-se a curva
de calibracdo da composicédo da calcite. Nos quaties, apresentam-se as composi¢coes
mineraldgicas qualitativas obtidas, adoptou-se notacdo que pretende traduzir, de modo

aproximado, a abundancia relativa de cada fasealomes.

counts/s
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Figura 67 — Difractograma da argamassa SEL 1 (S&ldas). Cores: o registo a azul
corresponde a fraccao global e o registo a vermalfi@ccéo fina. Simbolos: M — mica,
K — caulinite, ClI — clorite, Pa — plagioclase, Feldspato alcalino, Q — quartzo, C — calcite.
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Figura 68 — Difractograma da argamassa SEL 2 (S&ldas). Cores: o registo a azul
corresponde a fraccao global e o registo a vermalifimccao fina. Simbolos: M — micas,
Af — anfibolas, Z — zedlitos, K — caulinite, Cl Joiite, Pa — plagioclase, F - feldspatos
alcalinos, Hy — hidromagnesite, Q —quartzo, C —citgl A — aragonite, D — dolomite,
Ha — halite, H — hematite.
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Figura 69 — Difractograma da fraccdo global damaagsa SEL 3ext (Sé de Elvas). Simbolos:
G — gesso, Q — quartzo, C — calcite.
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Figura 70 - Difractograma da argamassa SEL 3intd&élvas). Cores: o registo a azul
corresponde a fraccao global e o registo a vermalifimccao fina. Simbolos: M — micas,
Af — anfibolas, Z — zedlitos, G — gesso, K — catdinCl — clorite, Pa — plagioclase,
F — feldspato alcalino, Q — quartzo, C — calcite; kematite, T — trona.
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Figura 71 — Difractograma da argamassa AM 1 (CastelAmieira do Tejo). Cores: o registo
a azul corresponde a fraccdo global e o registeeranelho a fraccdo fina. Simbolos:
M — mica, Ch — carboaluminato de calcio hidratado; caulinite, F — feldspato alcalino,
Q — quartzo, C — calcite, D — dolomite, Mg — magpees
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Figura 72 — Difractograma da argamassa AM 2 (CastelAmieira do Tejo). Cores: o registo
a azul corresponde a fraccdo global e o registceranelho a fraccdo fina. Simbolos:
M — mica, K — caulinite, Hy — hidromagnesite, Quagzo, C — calcite, F — feldspato alcalino,
D — dolomite, Mg — magnesite.
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Figura 73 — Curva de calibracdo que relaciona pgigéo atomica Ca/(Ca+Mg) e o angulo
20 (considerando a radiacaamklo cobalto ) da reflexdo 104 da calcite

Para todas as argamassas, 0 pico mais intensdcita ¢sobretudo no ligante) corresponde a

20 = 34,4 ° corresponde a um teor de calcio calcuzald (Ca + Mg), aproxima-se dos 99%,
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i.e., a calcite presente, em todas as argamassas €alcita pura que, por vezes, coexiste

com uma fase carbonatada com magnésio (dolomignesde ou hidromagnesite).

No que concerne aos agregados, os resultados @acdib de raios X, sintetizados nos
quadros 4 e 5 corroboram os resultados do estunlogp&fico, apresentados no quadro 3.
Para as argamassas SEL 2 e SEL 3int da Sé de Ebrasderando o pico mais intenso, a
abundancia relativa de calcite nas fraccoes globaiemelhante a das fraccfes finas. Este
resultado, tendo em consideracdo o modo de prefmadas fracges finas e globais, esta de
acordo com a presenca de agregados carbonatostadete por petrografia éptica, nestas
argamassas. O ligante em causa para todas as asnéstronstituido principalmente por
calcite com uma contribuicdo de outros carbonatolimite, aragonite e hidromagnesite para
a argamassa SEL 2; dolomite e magnesite para gsagigamassas do Castelo de Amieira do
Tejo e hidromagnesite para a amostra AM 2.

Quadro 4 — Composicdo mineralogica qualitativa,idabtpor DRX, das
argamassas da Sé de Elvas. Simbolos: + + + prapete&iada, + + proporcao
média, + proporcéo baixa, Vtg vestigios, ? duvigapresenca.

Amostras

compostos SEL 1 SEL 2 SEL 3int SEL 3ext
cristalinos ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~
identificados Fraccao Frchao Fraccao Fra_cc;ao Fracgéo Frchao Fracgéo

Global Fina Global Fina Global Fina Global
Quartzo ++ Vig. ++ + + Vig. Vig.
Feldspato + + Vig. + + + + + Vig.
Plagioclast + + Vig. ++ + + + + Vig.
Caulinite Vig. Vig. Vig. Vig. Vig.
Clorite Vig. Vig. Vig. Vig. Vig.
Mica + Vig. + Vig. + Vig.
Calcite + + + + + + + + + + + 4+ + + + ++ 4 + + +
Dolomite ? Vig.
Aragonite Vig. Vig.
Hidromagnesite Vtg +
Anfibola Vig. + Vig.
Gesst Vig. Vig. +
Trona Vig. ?
Halite Vig. Vig.
Hematite Vig. 7 Vig. ?
Zedlito + + Vig. Vig.
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Quadro 5 - Composicdo mineraldgica qualitativa,idabtpor DRX, das
argamassas do Castelo de Amieira do Tejo. Simbelos: + propor¢céo
elevada, + + proporcao meédia, + proporcéo baixg Vestigios.

Amostras

Compostos cristalinos identificados AM 1 AM 2

Fraccdo Fraccdo Fraccaol Fraccao

Global | Fina | Global | Fina
Quartzo + + + + + + + + +
Feldspato alcalinc + Vig. Vig. Vig.
Caulinite Vig. + Vig. +
Mica + + Vig. +
Calcite ++ ++ + + + ++
Dolomite Vig. Vig. Vig. Vig.
Magnesite Vtg. + Vig.
Hidromagnesite Vtg.
Carboaluminato de célciohidratado Vig. +

4.6 - Andlise termogravimétrica

Procedimento

A andlise termogravimétrica foi utilizada para itiiicer e determinar os teores de
constituintes volateis presentes nas argamassd&olWse uma termobalanca Setaram
(figura 4, anexo 2) com as mesmas condicOes exprtais para todas as amostras,
velocidade de aquecimento uniforme de 10°C/minatotervalo de temperatura entre 20° C

e 1000° C sob atmosfera de argon.

Resultados

Nas figuras das paginas seguintes, apresentam+ssutados da analise termogravimétrica
das argamassas da Sé de Elvas e do Castelo derdmieiTejo (figuras 74 a 79). Nos
guadros 6 e 7, sintetizam-se estes resultados gga@mostras dos dois monumentos. Os
valores das perdas de massa, obtidos nas curvas (EEfi@ogravimétrica diferencial) e
calculados pelo software do equipamento a particl@a TG (termogravimétrica) estédo

expressos em relacdo a massa inicial, em mg.
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Figura 74 — Termograma da argamassa SEL 1 (Sévds)ED registo a preto corresponde a
curva TG e a vermelho a curva DTG.

SETAHAM Fig:.: Echant: Araamassa SEL 2 asf 20->1000C 10C/min TGOTA Masse: 33 mg  Atm: Arg 31/1
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Figura 75 — Termograma da argamassa SEL 2 (Sévds)ED registo a preto corresponde a
curva TG e o vermelho a curva DTG.
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ISETARAM [Fig.:  Echant: Arganassa SEL 3 Ext. asf 20->1000C 10C/min TBOTA Masse: 33.56 mg  Atm Arg 31/h
E [ Ta0TAS2 |26-06-95 P: 20 - 1000 (10.0 C/mn) Ctn: Platina
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Figura 76 — Termograma da argamassa SEL 3ext (&§évds). O registo a preto corresponde
a curva TG e a vermelho corresponde a curva DTG

SETARAM |Fig.: Echant: Argamassa SEL 3Int. asf 20->1000C L0C/min TGOTA Masse: 33.75 mg  Atm: Ang 31/n
TGOTAS2  |2B8-06-85 P: 20 1000 {10.0 C/mn) Ctn: Platina
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’Ts & o8
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Figura 77 - Termograma da argamassa SEL 3int (¥8wde). O registo a preto corresponde
acurva TG e a vermelho a curva DTG.
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:ESETAHAM Fig.: Echant: Angamassa AN & asf 20->4000C 10C/min TGOTA Masse: 29.39 mg  Atm Arg 3L/
|TBOTA92  |2B-06-95 P; 20 000 (10.0 C/mn) Ctr; Platina
1= e =

—r T T T T T T T T T T T T T T T T —

—r—
|76 %)

~40

TEMPERATURE (C)
4550 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 B00 B50 700 750 800 B50 900 950
S S S L L L L L L = 1 L i A ' L L Bz

Figura 78 - Termograma da argamassa AM 1 (Castelndieira do Tejo). O registo a preto
corresponde a curva TG e a vermelho a curva DTG.

= -SETAﬁAM-F-{B-i Echant: Argamassa AM 2 asf 20->1000C 10C/min TEOTA Masse: 32.55 ma  Atm: Arg 31,
T60TAS2 |28-06-95 P: 20 1000 (10.C Ctn: Platina
T T T T T T T T T T T T T T T f——
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L L L : ! s : ; | L L L I I i 1 L e

Figura 79 - Termograma da argamassa AM 2 (Castelndieira do Tejo). O registo a preto
corresponde a cura TG e a vermelho a curva DTG.
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Quadro 6 — Valores de perda de massa (em %) destrasida Sé de Elvas

Amostras Gamas de Temperatura (°C
20 - 20C | 20C - 360 | 36C . 50C | 50C - 61C | 61C - 68C | 68C - 90C
SEL 1 1.1z 1.8¢ 16.8¢
SEL 2 1.5¢ 2.11 4.5/ 2.44 22: | 1278
SEL 3int 1.0C 1.2¢ 3.71 12.5¢
SEL 3ext 0.5¢ 1.17 | 40.9(

A interpretacao dos registos TG/DTG foi realizadendase nos factos de que a temperatura
a que cada componente volatil é libertado, depeledeatureza da ligacdo quimica desse
componente ao restante composto, e que € postibeliraa cada zona de temperatura uma

reaccao especifica.

A argamassa SEL 1, mostra apenas uma perda de atasgaada, devida a descarbonatacao
da calcite (500 — 900 °C), este mineral é també&mico carbonato detectado por DRX nesta
argamassa. As perdas de massa no intervalo de Z00 &8C, atribuem-se a presenca de
minerais de argila — caulinite e/ou clorite tambdetectados nesta argamassa por DRX. Para
0 caso da argamassa SEL 2 as diferentes tempeardeidescarbonatacédo, compreendidas no
intervalo 500 — 900 °C atribuem-se a presenca féeedies espécies de carbonatos, também
detectados por DRX, nesta argamassa: hidromagnasdigonite e dolomite. Para o caso da
argamassa SEL 3int, as duas perdas de massa quenocm intervalo de 200 a 610 °C,
foram atribuidas a presenca de zedlitos e/ou @medacao da clorite e caulinite, detectados
nesta argamassa por DRX. Para o caso da argantalsszes, as perdas entre 20 — 200 °C,
deveréo ser devidas ao gesso, uma vez que, otatesutla DRX, indicam que esta amostra é
constituida por 3 fases: a calcite, 0 gesso e dzjude entre os carbonatos, a calcite € o que
possui temperaturas de descarbonatacdo mais etev@elaacordo com os termogramas e a
sintese de resultados do quadro 6, a calcite értmomao mais abundante em todas as
argamassas da Sé de Elvas, uma vez que, as mpendss de massa, se verificam no

intervalo de temperatura mais elevado (700 — 900 °C

Quadro 7 — Valores de perda de massa (em %) dastrasido Castelo de Amieira do Tejo

Gama de temperaturas (°C
AMOSIaS 50— 54C T 24C - 44C | 44C. 60C | 60C_ 90C
AM 1 2.3E 2.5¢ 4.4] 12.1(
AM 2 1.1¢F 1.4¢ 3.9¢ 13.2¢
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No caso das amostras da Amieira do Tejo, obtevelse20 a 240 °C - perdas de massa
devidas a agua adsorvida e estrutural. De 240 #@4Qzona de perda de massa atribuida a
desidratacdo de compostos hidratados e/ou decogAposile compostos organicos
eventualmente presentes; a argamassa AM 1 aprgsertas de massa nos intervalos de
temperatura de 440 — 660 °C e 600 — 900 °C, quenpadribuir-se quer a descarbonatacao
dos diferentes carbonatos, detectados por DRX ifdtdp magnesite e calcite) quer a
desidroxilacdo de minerais de argila, também ptesemesta argamassa, de acordo com 0s
resultados do mesmo ensaio. Para a argamassa AM pggrdas de massa ocorrem nos
mesmos intervalos de temperatura que a argamassa, &A\estas perdas sado atribuidas aos
mesmos materiais (diferentes carbonatos e/ou nsnéeaargila). Para a argamassa AM 1, as
perdas de massa que ocorreram no intervalo de 400D -°C podem ser também devidas a
presenca de carboaluminato de calcio hidratadecti&to nesta argamassa por DRX. Para
ambas as argamassas, as maiores perdas de massaraotono intervalo de
600 — 900 °Cj.e., zona de descarbonatacdo da calcite, consequertesnge também de
acordo com os resultados da DRX, a calcite € cocatb mais abundante nas argamassas do

Castelo de Amieira do Tejo.

4.7 - Microscopia de electronica de varrimento

Procedimento

A microscopia electrénica de varrimento realizours@gm microscopio electronico de
varrimento JEOL 6400 com um espectrometro de rdiakspersivo de energia, OXFORD
INCA X-Sight, figura 5 do anexo 2, utilizando assm&s condi¢des experimentais para todas
as amostras e de acordo com a metodologia utilinadilicleo de Materiais Metélicos do
Departamento de Materiais do LNEC para argamasstigas, i.e., voltagem do feixe

electrénico 15 keV a uma distancia da amostra darh5

Fizeram-se observacbes em fractura fresca com meagke electrbes secundarios e
observacbes em lamina delgada com imagens de Galsctectrodifundidos. Com as

observacbes em fractura fresca pretendeu-se anadigactos microtexturais das argamassas,
e.g, porosidade e eventualmente observar a presenglm#ancias, ndo detectadas nos

outros ensaios. A utilizacdo do EDS (espectromé&aaios X dispersivo de energia) foi
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direccionada para a microanalise elementar semmtgativa do ligante (por comparacao dos
espectros experimentais com espectros padrdo, dameate silica, albite, 6xido de
magnésio, tribxido de aluminio, sulfureto de ferimreto de potassio, feldspato potassico,

wollastonite e de ferro metalico) e estudo da caigém elementar de alguns agregados.

O objectivo das observacbes nas laminas delgadasbfer a composicdo elementar das
substancias neoformadas e produtos ceramicos addsctpor microscopia Optica de
transmissdo. Como ja foi referido, por substanciasformadas, entende-se, materiais
dispersos no ligante, na interface ligante/agregadoa intruir fracturas dos gréos de

agregado, cujas caracteristicas nao corresponaeimesais preexistentes nos agregados.

Resultados

As observagdes das laminas delgadas das amostf@&&s dia Elvas (SEL 1, SEL 2 e SEL 3)
mostram que a composicao das substancias neofsmaetectadas por petrografia Optica,
correspondem a aluminosilicatos e/ou silicatos (atuminio) de célcio. Esta composicao, de
acordo com diversos autores corresponde aos podi#s reaccdes pozolanicas. Nestas
argamassas, por vezes, o célcio ndo é dominantgens elementos mais importantes como
o ferro, magnésio e potassio. Esta composicao patiear a utilizacdo de um ligante com
uma composi¢cado mais diversificada. Salienta-seagusubstancias neoformadas, observadas
no contacto agregado/ligante e a intruir fractul@s agregados apresentam uma composicao
semelhante para agregados de natureza diversatasli(quartzo e feldspatos) e carbonatos.
As figuras 80a, b, e espectros EDS corresponddntggam a situacdo de uma substancia
neoformada no contacto plagioclase/ligante e feldsplcalino/ligante, respectivamente. A
figura 80c, e espectro EDS correspondente ilustrauéastancias neoformadas a intruir uma
fractura de um grédo de carbonato (calcite). A BgBda, mostra a situacdo de substancia
neoformada a intruir um grao de quartzo. Algumdsstncias com as mesmas propriedades
Opticas das neoformadas exibiram uma composicéerediie, sdo aluminosilicatos e/ou
silicatos (com aluminio) de potéassio, magnésiodiosfiigura 81b). Acerca desta composi¢ao
ndo se encontrou, na bibliografia consultada, nehteferéncia que permita relaciona-la
com as reaccgdes pozolanicas. De facto a auséncalde mostra que estas substancias nao
sdo produtos de reaccdes pozolanicas, uma vezspias, envolvem a participacdo do ligante

(cal). Foi também possivel conhecer a composicdmiga elementar dos produtos
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ceramicos, conhecidos por pozolanas artificiaigealados por petrografia Optica. Esta
composicdo corresponde a aluminosilicatos de famagnésio, potassio, calcio e titanio,

possivelmente provenientes dos minerais de agplastituintes principais do barro utilizado

no fabrico destes produtos (figura 81c).

I 300prm :

Figura 80 — a) SEL 3: Substancia neoformada noactmtplagioclase/ligante (1) e EDS
correspondente de aluminosilicatos e/ou silicatosn(aluminio) de célcio, ferro, potassio e
magnésio; b) SEL 2: Feldspato alcalino (1) com turssa neoformada no contacto
mineral/ligante (2) e EDS correspondente dos alasilicatos e/ou silicatos (com aluminio)
de magnésio, ferro, célcio e sodio; c) SEL 2: Srfisa neoformada a intruir fractura de um
gréo de calcite e EDS corresponde a substanciameada, silicatos (com aluminio) e/ou
aluminosilicatos com, magnésio, ferro, célcio eépsio.
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Figura 81 — a) SEL 3: substancia neoformada naidamtele grédo de quartzo (1) e EDS
correspondente de silicatos (com aluminio) e/ounadasilicatos de calcio com magnésio,
ferro, potassio, e titanio; b) substancia com apnedades das neoformadas no ligante (1) e
EDS correspondente de aluminosilicatos e/ou siigé&tom aluminio) de potassio, magnésio
e sodio; c) produto ceramico (1) e EDS correspaedaraluminosilicatos de fero, magnésio,
potassio, calcio e titanio.

As argamassas do Castelo de Amieira do Tejo apgseaem para as substancias neoformadas
uma variedade composicional maior do que as do easerior. A composicdo destas
substancias corresponde a silicatos de calcio cagnésio, aluminio e outros catides, ou
aluminatos de célcio com magnésio e ferro, ou alosilicatos de calcio com magnésio. Tal
como foi acima referido, estes compostos sao atliilsuao desenvolvimento de reaccdes

pozolanicas. Algumas substancias com as mesmagqutagles Opticas das neoformadas sao
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aluminosilicatos e/ou silicatos de potassio. Tahaga foi referido, no caso anterior (Sé de
Elvas), estas substancias, devido a auséncia di,cAfo correspondem a produtos das
reaccoes pozolanicas. Na figura 82 e espectrosd®@D8spondentes, obtidos em dois pontos
distintos de uma substancia neoformada no contgéim de quartzo/ligante, observa-se que
aguela substancia ndo € homogénea: exibe siligabos aluminio) e/ou aluminosilicatos de

célcio com magnésio, e outros catides e alumind¢osalcio com magnésio, ferro e silicio.

As substancias neoformadas detectadas no ligantsrano uma composi¢cdo quimica

elementar correspondente a aluminosilicatos ddogalcagnésio e ferro, enriquecidos em

magnésio relativamente ao célcio, a figura 83 easp EDS, ilustra este resultado.

Figura 82 - AM 1. Substancia

neoformada no contacto grao de
quartzo/ligante. O ponto 1 corresponde
ao EDS 1 de silicatos (com aluminio)
e/ou aluminosilicatos de célcio com

magnésio, ferro e potassio e o ponto 2
ao EDS 2 de aluminatos de célcio com
magneésio e scio.

Tmm

Figura 83 — AM 2: Substancia neoformada no ligafite e EDS correspondente de
aluminosilicatos de calcio, magnésio e ferro.
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A microscopia electrénica de varrimento em fractimasca e respectiva microanalise
semiquantitativa do ligante das argamassas da Jelvds, mostrou que, a excepcao da
amostra SEL 2, este é principalmente constituidocaicio com quantidades menores de
outros elemento.g, silicio, magnésio, aluminio, ferro e sédio. Paramostra SEL 2 e as
argamassas do Castelo de Amieira do Tejo, espemémpara a amostra AM 2, a
microanalise mostrou uma quantidade de magnésionpacda quantidade de calcio (quadro
8). Este resultado estad de acordo com os resul@akfraccdo de raios X que mostraram
para a amostra SEL 2 a presenca de dolomite enmédyoesite, para a amostra AM 1 a
presenca de magnesite e dolomite e para a argamddsa a presenca de magnesite,
dolomite e hidromagnesite. A microanalise semiqtatita indica que estas amostras
possuem um ligante parcialmente dolomitico. Par@ugs argamassas da Sé de Elvas
(SEL 1 e SEL 3), a predominancia de célcio no ligagsta também de acordo com o0s
resultados da difraccdo de raios X que evidenciocaleite como Unico carbonato presente.
Apresentam-se no quadro 8 os resultados da midieaméalizada para as amostras acima

referidas.

Quadro 8 - Composicao elementar semiquantitatitidalpor EDS (% atomica).

Elementos Amostras

SEL1 SEL 2 SEL 3 AM 1 AM 2

Oxigénic 68.7¢ 63.4] 62.8¢ 69.2( 65.6¢
Sadic 0.11 0.7¢€ 0.9€ 0.07 0.4t
Magnésic 1.14 11.0% 1.2¢ 9.52 9.11
Aluminio 1.0z 0.91 0.87 1.6C 3.37
Silicio 2.9¢ 4.0 1.9¢ 3.81 9.21
Enxofre 0.1€ 0.07 1.01 0.1¢ 0.67
Cloro 0.0< 1.62 0.34 0.07 0.32
Potassic 0.04 0.0¢ 0.0C 0.2¢€ 1.22
Calcio 25.51] 17.5¢ 30.2¢ 14.8¢ 9.47
Ferro 0.2¢ 0.51 0.4t 0.4¢ 0.5¢

Total 100.0: 100.0: | 99.9¢ 100.0: 100.0:

As observacdes em fractura fresca mostraram g @l argamassas estudadas apresentam
uma porosidade heterogénea relativamente a digfilputamanho e forma dos poros e
topografia irregular (figura 84a) Foi possivel déte a presenca de matéria organica — carvao
(figura 84b) e materiais biologicos, usados comdtivad ou que se desenvolveram

posteriormente (coloniza¢des bioldgicas), com nlogias diversas e mais abundantes nas
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argamassas do Castelo de Amieira do Tejo (figusas, ). Na argamassa SEL 2, observou-
-se um grao de quartzo alterado, possivelmentedissplucdo, devida ao meio alcalino da

cal, que exibe também no contacto com o liganteagils de magnésio, aluminio e outros

elementos (figura 86 a). A argamassa SEL 2 exibanistalizacbes de aragonite no ligante
(figura 86 b).

Figura 84 — a) SEL 1: Aspecto geral
da amostra, observam-se poros (1)
de distribuicdo, tamanhos e formas
irregulares e topografia irregular; b)
SEL 1: Carvao e EDS
correspondente com carbono
predominante.

Figura 85 — a) SEL 1 e b) AM 1:

Materiais  biolégicos e EDS

correspondente, mostrando a
predominéancia de carbono.
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Nas amostras SEL 2 (figuras 87a,b) e AM 2, obsepea presenca de magnesite a preencher
poros e disseminada no ligante. A presenca de foaomstalinas caracteristicas da magnesite
indica uma contribuicdo de magnesite no ligantéadesrgamassas. Nas argamassas AM 2 e
SEL 3, detectaram-se varios sais: sulfato de s®giotassio, sulfato de calcio e hidroxido de
sédio. O sulfato de célcio exibe formas cristalipesmaticas atribuidas ao gesso (Sabbioni,
2000). A presenca destes sais € normalmente aobud fenOmenos de alteracdo e
degradacao relacionados com o ambiente exter@r sulfatacdo devida a poluentes ricos em
SO, (Sabbioni, 2000, Paiva & Silva, 2004) (figuras 88a Em ambas as argamassas (Sé de
Elvas e Castelo de Amieira do Tejo) detectaramubstancias de composicdo semelhante as
substancias neoformadas analisadas nas laminasddsige., silicatos de calcio, aluminio e
outros catides. Nas figuras 89 a, b, c e d, aptesenesta situacdo na argamassa SEL 1, para

uma zona anteriormente ocupada por um gréo deadpeg

! BOpm 4

Figura 86 — a) SEL 2: Quartzo alterado (1) com ptodle reaccdo na interface com o ligante
(2) e EDS correspondente de silicatos de magnésioatuminio, potassio e calcio; b) SEL 2:
Cristais de aragonite no ligante e EDS correspdeden
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Figura 87 — SEL 2: a) Recristaliza¢tes
de magnesite em poro e no ligante;
b) pormenor dos cristais de magnesite
e EDS correspondente.

Figura 88 — a) AM 2: Sulfato de sodio e potassip r{@ ligante e EDS correspondente;
b) SEL 3: hidréxido de sodio (1) no ligante e E€&ffrespondente.
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Figura 89 — a) SEL 1: Substancias de neoformacaageeior de uma zona anteriormente
ocupada por um grédo de agregado, fez-se a micisars@mi-quantitativa nas zonas b), c) e
d) que revelou composicdes semelhantes com ligdifasencas como se pode observar nos
espectros EDS correspondentes.
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Evidencia-se, a presenca de cristais de mica a@®tpdr cristais de gesso, o que constitui um
argumento a favor de uma formacéo tardia destes re8 argamassas (figura 90a). A
microtextura do ligante € semelhante em todas garassas e corresponde a microtextura

tipica de um ligante de cal (figura 90c).

— —mm______ 1
10pm ! 20pm :

Figura 90 — a) SEL 3: Gesso (1) a cortar micadREDS correspondente ao gesso; c) cristais
de gesso no ligante da argamassa SEL 3; d) mitvotetipica de um ligante de cal aérea.

4.8 - Apreciagdo Geral dos Resultados

Relativamente a caracterizacdo das argamassasegja dg Nossa Senhora da Assuncédo ou
Sé de Elvas e do Castelo da Amieira do Tejo, ptudespetrografico macroscopico e
microscépico e com recurso as outras metodologiasadhcterizacdo, nomeadamente analise
guimica por via humida, difraccdo de raios X, amaltermogravimétrica e microscopia
electronica de varrimento, discute-se a seguir todes efectuado nas amostras destes

monumentos.
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Os resultados da caracterizacao prévia das argasndsstes monumentos indicam uma fraca
resisténcia mecanica ao corte com martelo e esceproma resisténcia mediana a
desagregacdo com martelo de borracha, muito semtellean todas as amostras. Estas
argamassas também sao semelhantes quanto a eofbekamca — amarelada) e a presenca de
alguns nddulos de cal, ainda que estes, pelaglsnassées e tamanho se possam considerar
mais importantes nas argamassas do Castelo derArdi@iTejo. Sabe-se que os nédulos de
cal séo tipicos das argamassas de cal §ems & Silva, 1995, Silva & Reis, 1999, Silva,
2002, Paiva & Silva, 2004, Else al, 2004. Quanto a existéncia ou nao de varias camadas,
as argamassas estudadas mostraram homogeneidadal t@xexcepcao da argamassa SEL 3
(Sé de Elvas) que apresentou duas camadas: umadixtarna, apenas constituida por 3 fases
minerais — calcite (predominante), gesso e quapizsteriormente detectadas por difraccéo de
raios X e uma interna, mais espessa com proprisdagiaelhantes as descritas para as outras
argamassas deste conjunto. Na argamassa SEL Igsaperdetectou uma fina pelicula de
liquenes, excluida para a preparacdo das frac@@@sefglobal utilizadas nos ensaios de

difractometria de raios X e andlise termogravinsétri

A observacéao a lupa binocular de sec¢des polidatrowoque as argamassas da Sé de Elvas
tém uma distribuicdo de agregados aproximadamemeodenea e que as do Castelo de

Amieira do Tejo mostram uma distribuicdo de agregadais heterogénea.

A grande diferenca entre o valor do residuo insgl{#6 em massa) das amostras do Castelo
da Amieira do Tejo: 74.1 % e 51.9 % para AM 1 €@ 55 % para AM 2, respectivamente
com acido cloridrico e acido nitrico, pode estamoamda a heterogeneidade destas amostras,
uma vez que, nestes casos, a homogeneizacdo caraplet desagregacdo com martelo de
borracha € mais dificil de obter. Possivelmentemaat da amostra para o ensaio com acido

cloridrico estaria mais enriquecida em agregadic$sios.

A observacédo a lupa binocular e a analise granularaédos agregados destas argamassas
fez-se sobre o residuo insoluvel proveniente doguatacom acido cloridrico. A analise
granulométrica dos agregados destas argamassaspunasna distribuicdo de tamanhos
unimodal com moda no intervalo dos 0.63 a 0.16 @magregados das argamassas da Sé de
Elvas e do Castelo de Amieira do Tejo mostraram natareza distinta, associada a diferente

82 LNEC — Proc® 0204/11/16163



origem geoldgica dos materiais utilizados no fabmas argamassas; expectavel, uma vez
que, estes monumentos se encontram em contextt@iges distintos. Relativamente ao
grau de rolamento dos agregados, as observac@ea dihocular mostraram que para todas
as argamassas da Sé de Elvas (SEL 1, SEL 2, e i88lo8 agregados sdo maioritariamente
subangulosos. Nas argamassas do Castelo da Anieirdejo (AM 1 e AM 2), estas
observacbes mostraram graus de rolamento dos dgeegiferentes: AM 1 tem graus
predominantemente subangulosos e subrolados e ARMaritariamente angulosos e
subangulosos. Estas observagfes prévias mostrama guemposicdo mineralégica dos
agregados das argamassas do Castelo da Amieirajod@ Tominada por graos de quartzo e
quartzito. Enquanto que os agregados das argam@dasa8 de Elvas tém uma composicao
mais diversa e maioritariamente constituida porrtgaa feldspatos, litoclastos de rochas

igneas e fragmentos de produtos ceramicos.

No gue concerne aos resultados da petrografiaadpgs argamassas da Sé de Elvas e do
Castelo de Amieira do Tejo, as observacfes emdualgla permitiram confirmar o grau de
rolamento dos agregados. Confirmou-se a heteraggeheida distribuicdo dos agregados nas
argamassas do Castelo da Amieira do Tejo: obsenvaeanestas amostras numerosos
nodulos de cal, alguns de grandes dimensdes. @hssevtambém a presenca de nddulos de
cal nas argamassas SEL 1 e SEL 3int, estes sdodoprgelo seu tamanho e quantidade,
menos importantes nestas argamassas do que nasmasga do Castelo de Amieira do Tejo.
O conjunto das observacbes em luz paralela, pdiesoéicruzados e luz convergente
permitiram confirmar a mineralogia anteriormenteeapntada, detectar novos minerais e
rochas e fazer a discriminacdo entre algumas espétnerais e tipos litoldgicos dentro dos
grupos identificados. No entanto, a identificac&digos litolégicos nas argamassas da Sé de
Elvas foi limitada, uma vez que, as rochas est&sgmtes em pequenos fragmentos e séo
pouco abundantes. Utilizando dados de duas coafiges do microscopio (luz paralela e
nicéis cruzados), salienta-se que a petrografiaicappermitiu detectar substancias
neoformadas, identificar as suas propriedades agptic estudar as suas relacdes texturais.
Estas indicam que as substancias neoformadas sarnfoao longo do tempo e que vao

preencher espacos disponiveis nas argamassas.
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O estudo petrografico permitiu também identificases minerais que ndo foram detectadas
por difraccao de raios X, possivelmente por exstinas amostras em quantidades inferiores
ao limite de deteccao desta técnica (2 % da amessaiada). No caso das argamassas da Sé
de Elvas, as fases minerais identificadas por re@mpia 6ptica, ndo detectadas por difraccao
de raios X sdo particularmente importantes, pordeejdo a sua paragénese exclusiva de
determinado tipo litolégico (anexo 2) sdo as quamg@am obter uma informacdo mais
especifica acerca da origem geologica dos agregakksm, a presenca de estaurolite,
mineral de paragénese exclusiva em rochas metaagripermite admitir que os agregados
destas argamassas tém na sua composicdo uma wigdbilde rochas metamérficas. O
epidoto, embora nao ocorrendo exclusivamente ehasometamorficas, € relativamente mais
abundante nestas rochas, constituindo a sua peesamcargumento a favor da contribuicéo
de rochas metamorficas ou rochas sedimentaresadasvdestas, na composi¢cdo dos

agregados destas argamassas.

A composicdo mineraldgica qualitativa determinada gifraccdo de raios X confirmou a
composicao mineraldgica resultante do estudo petficg. Como seria de esperar a difrac¢éo
de raios X, permitiu identificar fases minerais rdetectaveis por petrografia, quer pela
reduzida dimenséo dos cristaésg. minerais de argila, quer pela ambiguidade queteexia
discriminacdo entre as diferentes espécies mindeislasse dos carbonatos, do ligante ou
nos agregados. A curva de calibragédo obtida padeteaminacéo aproximada da composicéo
da calcite a partir dos dados dos difractogramegsio da fraccao fina) mostra que a calcite,
carbonato predominante no ligante das argamassesrca de 99% pura. No entanto, a
difraccdo de raios X, permitiu também, detectamtjdades menores de outros carbonatos

nas argamassas — aragonite, dolomite, magnesigecgriagnesite.

A analise termogravimétrica mostrou também a pisedos diferentes carbonatos,
detectados por difraccdo de raios X nas argam&Bas2, da Sé de Elvas e nas duas
argamassas da Amieira do Tejo. Os resultados dast#o mostram também que a calcite é o
carbonato predominante em todas as argamassasjezng@e, as perdas de massa devidas a
descarbonatacdo da calcite que ocorrem entre d5 @09 900° C sdo significativamente
maiores do que as devidas a descarbonatacdo des atdrbonatos, como a dolomite,

magnesite e hidromagnesite que ocorrem a tempasatuais baixas.

84 LNEC — Proc® 0204/11/16163



A microscopia electronica de varrimento em lamidatgadas permitiu estudar por EDS
(espectrometria dispersiva de energias) a compmsiginentar das substancias neoformadas,
detectadas por petrografia Optica. A composicamehtar destas substancias corresponde
sobretudo a aluminosilicatos de célcio e/ou siisade célcio com outros elementesy,
ferro, magnésio, sédio, potassio. Esta composicéarreélacionavel com o desenvolvimento
de reaccdes pozolanicas ao longo do tempo, possEméd as substancias neoformadas

correspondem aos produtos daquelas reacc¢oes.

Nas argamassas da Sé de Elvas, as substanciasrnmetds correspondem a duas
composicoes distintas: sdo maioritariamente alusilicatos de calcio e/ou silicatos de calcio
com outros elementos, e aluminosilicatos de patdssim outros elementos, menos
frequentemente. A auséncia de calcio mostra qaeléisha composi¢cao ndo corresponde aos
produtos das reacc¢des pozolanicas, no entantosegistincias exibiram propriedades opticas
semelhantes. E curioso que estes produtos de neféo, com composicdes distintas,
coexistam na mesma amostra, para os casos dasassganSEL 3 e SEL 2. Por outro lado,
ndo se notam grandes diferengas, quanto a abuadéiativa dos catibes presentes, entre
substancias de neoformac¢do quando disseminadagamiel no contacto agregado/ligante

(mesmo com agregados de natureza distinta) eudrifrccturas no ligante.

Para o caso das argamassas da Amieira do Tejccifmimente, na amostra AM 2), a
composicao das substancias neoformadas e a sahilidaide é semelhante.

A abundéancia de substancias neoformadas é muitor mas argamassas da Sé de Elvas e
apenas nestas se detectaram produtos ceramicdsgcatws por pozolanas artificiais. A
composicao elementar das substancias neoformad&sepaer correlacionavel com a
composicao elementar dos produtos ceramicos, umawe estes, mostram o aluminio e o
silicio como elementos principais (aluminosilicat@®m outros elementos relativamente
menos abundante.g. (magnésio, ferro, potassio). Estes elementos s&siyelmente
herdados dos minerais de argila utilizados no ¢abios produtos ceramicos que se
transformam em fases amorfas apds a cozeduraaPar@amassas SEL 1 e SEL 3 da Sé de
Elvas, a determinacdo da composicdo elementar cpasmititativa do ligante feita por

microscopia electronica de varrimento em fractoeada, estd de acordo com os resultados da
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difraccdo de raios X e analise termogravimétricaalyez que, a predominancia do elemento
calcio nestas amostras € compativel com a composig@ieralégica das argamassas,
determinada difraccao de raios X que evidencioal@te como carbonato mais abundante no
ligante; os termogramas destas argamassas mosuiama ccalcite € o carbonato mais
abundante. Para o caso da argamassa SEL 2 asdaqdastipréximas de magnésio e célcio
que esta analise revelou pode relacionar-se comesemca de carbonatos de magnésio
(hidromagnesite) e carbonatos duplos (dolomite)a umez que, estes minerais foram
detectados por difraccdo de raios X no ligante adesgamassa. O termograma desta
argamassa mostra que a calcite é o carbonato pireaitier Assim o ligante das argamassas
SEL 1 e SEL 3 é calcitico e o da amostra SEL 2 igcipalmente calcitico com uma

contribuicdo de outros carbonatos.

Para o caso das argamassas do Castelo de Amieifajaloa determinacdo da composicéo
elementar semi-quantitativa do ligante revelou ¢jdades de calcio e magnésio préoximas
que podem relacionar-se com a presenca de outrbsnzdos no ligante, detectados por
difraccdo de raios X nomeadamente dolomite e magneara as duas amostras deste
monumento e também hidromagnesite para a amostra2ANDs termogramas destas
argamassas indicam que o carbonato predominanteatite. Esta analise da composicéo

elementar pode indicar a utilizacdo de um ligaareiplmente dolomitico nestas argamassas.

A microscopia electronica de varrimento em fractfnesca permitiu também detectar a
presenca de substancias, ndo identificadas pekpssoensaios: matéria organica (carvao),
possivelmente restos de produtos da calcinacdoodhas carbonatadas usadas no fabrico do
ligante e materiais biolégicos, mais abundantesargamassas da Amieira do Tejo, utilizados
como aditivos ou que se terdo desenvolvido posteente (colonizagBes biolbgicas). Foi
possivel observar uma profuséo de sais solUveiangasnassas SEL 3 e AM 2: sulfato calcio
(gesso) detectado por difraccdo de raios X apemaSEL 3, sulfato de sddio e potassio e
hidréxido de sédio. Sabe-¢Bianchini, 2003, Paiva & Silva, 2004, Ricardo, 2Dgde a
formacdo de sais nas argamassas pode estar aasaciddndmenos de deterioracdo
provocados pelo meio ambiente. Ndo se observoesepca de trona na argamassa SEL 3
detectada por difraccdo de raios X. Envolvendo redggrdos de agregado detectaram-se

aluminosilicatos de calcio com outros elementosibicatos de calcio com aluminio e outros
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elementos que pela semelhanca de composicdo asf@nte as substancias neoformadas
analisadas em laminas delgadas correspondem pimeuve a substancias neoformadas
associadas as reaccfes pozolanicas. Observoud® aipresenca de aragonite, também
detectada por difraccdo de raios X na argamassa2StEmagnesite nas argamassas SEL 2 e
AM 2, provavelmente ndo detectada por difraccaaades X em SEL 2, por existir na

amostra em quantidades inferiores ao limite decgéteda técnica (2 % da amostra ensaiada).

A conjugacdo dos resultados do ataque com Aacidescotitagem de pontos (andlise
petrogréfica quantitativa), da difraccdo de raios d& andlise termogravimétrica e o
conhecimento das reacc¢des envolvidas na formac&aldpermite calcular uma composicao
simplificada das argamassas tendo em considerag&ocantagem de carbonatos presentes
nos agregados, determinada por petrografia Optiemtativa. Este calculo baseia-se no
método de H. Jedrzejewska (1960), que permite astanfraccdo soluvel (F.S..e. 0s
materiais sollveis em acido sem libertacdo de, @®acordo com a relacéo:

F.S.=100- Y (RI.+carbonato [1],

onde F. S. é a fraccdo soluvel e R.I, o residunltinel obtido por ataque com &cido nitrico

frio, os carbonatos séo os da argamassa, sencdstemtre agregados e ligante.

Para a argamassa SEL 1 a percentagem em massa,dée@@a a descarbonatacdo da
calcite, determinada por andlise termogravimétdcd6.88 %, tendo em consideracdo a
equacao da descarbonatacao da calcite gaGfalor - CaO + CQ ; e as massas molares
diéxido de carbono e do carbonato de calcio, rés@ecente 44 e 100 g/mol, tem-se que a

percentagem de carbonato de célcio na argamassaponde a:

% CaCQ = %:‘]100 =387 =3%6

Pela analise petrogréfica quantitativa sabe-seaquercentagem em volume de carbonatos no
agregado é 8.5 %, utilizando a relacdo d = m/v pareerter esta percentagem em massa
obteve-se 8.7 % em massa de carbonatos no agredaoiosequentemente vem

3% -9%=30% de ligante carbonatado. Pela equacdo de carbooataca

Ca (OH), + CO, - CaCQ+ H,O; e considerando as massa molares do hidroxidoldie ca
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e do carbonato de calcio, respectivamente 74 egiifl, tem-se que a percentagem de cal
hidratada é:

30x74

% Ca (OH)= =22.2=22% de cal hidratada.

O ataque com &cido nitrico aponta para um residsavel de aproximadamente 53 % em

massa, portanto a fraccdo solivel da argamassacargd a relacdo [1] vem
F.S:100—[39+ 53]:8, onde F.S. é a fraccdo soluvel que ndo corresporcdebanatos.

Utilizando esta metodologia e desprezando a cam¢@lo de outros carbonatos para as
argamassas SEL 2, SEL 3 e para as argamassas dio Gasnieira do Tejo, determinou-se

a composicado simplificada e o traco ponderal dgamassas da Sé de Elvas e do Castelo de
Amieira do Tejo. (quadro 9) a composicédo simplifi@ee o traco ponderal estimado destas
argamassas. Para a argamassa SEL 3 o carbonatadetectapenas a calcite e portanto no
calculo da composicdo simplificada ndo se recoaesimplificacdo utilizada nas outras

argamassas da Sé de Elvas.

Quadro 9 — Composicao simplificada e trago pondtaslargamassas estudadas.

SEL1| SEL2 | SEL3int | SEL3ext | AM1 | AM 2

Cal hid 22 22 13 93 20 22
Composicao |  Agregado
Simplificada cliciacc 53 49 46 1 52 55
(% em Agregado 9 4 12
massa) carbonatadc
Gesst 6

Fraccao soluvel

(% em massa) 8 17 o4 o .
Cal hid 1 1 1 . :
Trago Agregado | , . : :
ponderal silicioso
Agregado P " .
carbonatadc

Confrontando os resultados do estudo da envolvgetddgica da Sé de Elvas com os

resultados do estudo petrografico macroscépico erostdpico das argamassas deste
monumento, admite-se que no fabrico destas argasmassaram-se para agregados rochas
igneas da regidao fragmentadas localmente de pelossruma das variedades preseatgs

granito alcalino, gabros e rochas alcalinas. Egiatése baseia-se na presenca de minerais
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by

pouco resistentes a meteorizacdo e/ou a erosdansptrtee.g. piroxenas, anfibolas e
plagioclases calcicas, nos agregados das arganaessss de Elvas estudadas e no grau de
rolamento dos graos de agregado, em particular&ms gle quartzo e feldspatos. Acrescenta-
se que estas presencas podem ser também devideso ate sedimentos imaturos para o
fabrico das argamassase. sedimentos para os quais a rocha mae ou fonensentra
relativamente proxima do local de colheita. Adnsigetambém que na composi¢cdo dos
agregados destas argamassas exista uma contrilgigdchas metamorficas que afloram na
area considerada de interesse para este monumeomeeadamente corneanas calco-
silicatadas, xistos e quartzitos. Salienta-se, cargamento a hipotese da origem litoclastica
dos agregados das argamassas da Sé de Elvas aeiawusehnhas de agua importantes nas
proximidades do monumento, uma vez que, tal comeferido, a época da construcéo deste
monumento existiam grandes limitacdes técnicastivalmente ao transporte das grandes

quantidades de matérias-primas necessarias a Wwgastr

Para o caso do Castelo da Amieira do Tejo, o grawldenento dos gréos de quartzo e
guartzito dos agregados das argamassas deste munuaegulosos e subangulosos em AM
1 e subangulosos a subrolados em AM 2) e a quaetidie litoclastos de quartzito,
contribuem para admitir que foram utilizados naifabdestas os Conglomerados de Macéo
(depésitos fluviais terciarios), que afloram nagxpnidades do monumento, sob a forma de
conglomerados com clastos de quartzo e quartatoygres subangulosos. E possivel que na
composicao dos agregados destas argamassas exigi@ant uma contribuicdo de rochas
igneas acidas (granitos), que afloram na regidopamicular, para a argamassa AM 1, onde

se detectaram graos angulosos de quartzo e grdwstiie ndo alterada.

5 - CONCLUSOES

Relativamente ao primeiro objectivo deste traballe, avaliar o contributo da petrografia
Optica na caracterizacdo de argamassas antigas, penspectiva de complementaridade com
outras técnicas de caracterizacdo podem formulas-seguintes conclusdes:

1) A petrografia Optica permitiu obter uma compaési¢cmineralogica qualitativa das

argamassas, concordante com a composicdo minaalobtida por difraccdo de raios X.
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Salienta-se, no entanto que, por um lado a composigderalogica obtida por difraccdo de
raios X permite identificar fases minerais nao diieeis por petrografia Optica, e.g., minerais
de argila e diferentes espécies minerais da ctissearbonatos. Por outro lado, a petrografia
Optica permitiu detectar: fases minerais e rochaemposicdo minero-petrolégica)
correlacionavel com a envolvente geoldgica dos mmmmios e aspectos texturais das

argamassas.

2) Esta metodologia permitiu também detectar snb&é neoformadas e estudar as suas
propriedades Opticas e aspectos texturais. O pastestudo da composicdo quimica

elementar destas substancias, por recurso a SEMs-eBDIaminas delgadas, mostrou que a
sua composicao, corresponde aos produtos das esapodolanicas. Os aspectos texturais
indicam que estas substancias se formam ao longenggo e vao preenchendo os espacos
disponiveis nas argamassas. E também possivelaesiadpropriedades 6pticas do ligante,
contribuindo para o conhecimento da natureza desteponente das argamassas,
predominantemente constituido por carbonatos mistatinos, o que € tipico das

argamassas de cal.

3) A petrografia Optica permitiu obter uma compasicquantitativa simplificada da
argamassa, por contagem de pontos, e consequetgenid@er uma estimativa da razéo
agregado/ligante das argamassas antigas estudAdgsetrografia Optica quantitativa
(contagem de pontos), € indicada, por varios asi{Baronioet al, 1997, Bjérn, 1993 como
uma solucéo para o problema da determinacdo daasagdp simplificada e tragco ponderal
actuais da argamassa. A determinacdo da razaoaagvégante, por contagem de pontos, é
em particular, recomendada para os casos em queespeite da presenca de agregados
carbonatados[Baronio et al 1997. Neste sentido € particularmente importante o
conhecimento da geologia do local de edificacdondoumento, uma vez que, o estudo da
carta geoldgica, pode por si so, alertar para aipelspresenca de carbonatos nos agregados
das argamassas, contribuindo para a definicdo dedoiegia a adoptar em cada caso. No
entanto, 0 microscopio oOptico de transmissdo namnipe observar grdos de reduzidas
dimensdes (resolucdo limitada) e portanto o coojae pontos contados do ligante contém

graos minerais sendo assim o volume de liganteesbbrado.
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4) A petrografia Optica permitiu detectar a presemg produtos ceramicos (pozolanas
artificiais), ainda que estes Ultimos tenham dirbess microscopicas, muitas vezes
adicionados as argamassas sob a forma de pésdpestd’[Davidovitset al, 1993, Baronio

et al, 1997. As pozolanas sdo conhecidas por conferirem aanmagsas propriedades
hidraulicas, aumentarem resisténcia mecanica sist@rcia devida a agressdes quimicas e as

condi¢cOes de exposic@idoropoulouet al, 1999, Sabbioret al, 200Q.

No que concerne ao segundo objectivo deste trapedinacterizar as argamassas da Igreja de
Nossa Senhora da Assuncdo ou Sé de Elvas e do Cdatédlmieira do Tejo, por estudo
petrogréfico e outras metodologias de caracterizagdmeadamente analise quimica por via
hamida, observacdo macroscopica, difraccdo de rXiosandlise termogravimétrica e
microscopia electronica de varrimento. Enumeranasgeguir as principais conclusdes e

hipoteses.

1) As argamassas da Seé de Elvas e do Castelo derdrd® Tejo mostraram algumas
propriedades macroscopicas semelhantes: baixaérese mecanica ao corte com martelo e
escopro e mediana resisténcia a desagregacao caelande borracha. Tém uma cor clara
(branco-amarelada). Os agregados das argamassamloiess 0os monumentos tém uma
distribuicdo granulométrica unimodal com moda efu5 e 0.63 mm. Foi detectada nas
argamassas dos dois monumentos a presenca de s\d@utal, estes sdo mais importantes
nas amostras do Castelo de Amieira do Tejo. Egtects que € caracteristico das argamassas
de cal aérea, associado a abundancia e dimensdes ique nas argamassas deste
monumento o processo de extingdo da cal foi incetofElseret al, 2004).

2) Pela profusdo de substancias neoformadas e anpeesle pozolanas artificiais, ambas
detectadas e estudadas pela analise petrogréafigaenconcerne as suas propriedades Opticas
e composicao elementar por SEM — EDS, admite-sesjaggamassas da Sé de Elvas tenham
propriedades hidraulicas, tendo em consideracaesdtados quantitativos da petrografia
Optica que indicam quantidades de substancias meaftas relacionadas com as reaccdes
pozolanicas entre 4 e 11 % em volume. Nas argasags&astelo de Amieira do Tejo as
substancias neoformadas (produtos de reaccOesipaas) foram detectadas em quantidades

vestigiais e as pozolanas (naturais ou artificiags) foram detectadas.
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3) A composicao mineralégica dos agregados e dantiég obtida por petrografia Optica,
difraccdo de raios X e andlise termogravimétricatnaomn que as argamassas provenientes do
mesmo monumento (Sé de Elvas e Castelo de Amieirdgjm) sdo semelhantes mas

diferentes entre 0s monumentos.

4) A razéo agregado/ligante estimada das amosir& dle Elvas varia entre 5:1 (SEL 3int)
e 3.5:1 (SEL 2), na fraccao de agregado a prop@géegado silicioso/agregado carbonatado
€ em geral 3:0.5. A razdo agregado/ligante dasragsas do Castelo de Amieira do Tejo, é

para as duas amostras 3:1.

Relativamente ao terceiro objectivo deste trabghnocurar uma relagdo entre os materiais
geoldgicos utilizados no fabrico das argamassasdadas e a envolvente geoldgica dos
monumentos, enumeram-se a seguir algumas conclesdepoteses acerca da origem
geoldgica dos agregados utilizados. Relativamestoéhas carbonatadas utilizadas para a
producdo do ligante, os resultados ndo permitencandima origem geoldgica, contudo a
presenca de “calcarios cristalinos por vezes dadicos’ na envolvente da Sé de Elvas e a
presenca de dolomite e hidromagnesite na amostra2Spermitem colocar a hipotese de

utilizacado daquelas rochas.

Para as amostras da Sé de Elvas admite-se que tasidmmsadas matérias primas locais
como agregados, nomeadamente fragmentos de rapieassj que afloram na regidog,
granito, gabros e rochas alcalinas e também umé&ilmeigdo de rochas metamorficas,
abundantes, na area considerada de interesse §tasa ammostrase.g, corneanas calco-
silicatadas, xistos e quartzitos. Para o caso dagsr@ssas do Castelo de Amieira do Tejo,
admite-se que foram utilizados como agregados feagpms de um afloramento préximo do
monumento — 0os Conglomerados de Macéao (depositaiaiff terciarios) e uma contribuicdo

de rochas acidas (granitos).

Como conclusfes finais, salienta-se que a utilzagé pozolanas artificiais (produtos
ceramicos) nas argamassas da Sé de Elvas ndo galeaasional, ainda que estes produtos

se apresentem em pequenas quantidades, encontram-sédas as amostras deste
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monumento. Os fragmentos de produtos ceramicos, maeroscopicos (detectados a lupa
binocular) quer microscoépicos (detectados com oraws@pio petrogréafico), tendo sido

utilizados como aditivos nas argamassas deste nmamtomindicam que 0S construtores
portugueses do século XVI, tinham conhecimentocacdas praticas antigas para o fabrico
de argamassas de cal.

Salienta-se a importancia da complementaridade dedamlegias, neste tipo de estudos, uma
vez que, nenhuma das técnicas sé por si, permatiacterizar as argamassas de forma
satisfatéria. A difraccdo de raios X, permitiu gbtena composicdo mineralégica mais
completa do que a petrografia Optica, mas ndo perastudar os aspectos texturais das
argamassas nem os tipos litologicos presentes. & pgtrografia Optica obteve-se também
uma composi¢do mineraldgica quantitativa (contagenpontos), detectaram-se pozolanas
artificiais ou naturais e substancias neoformadamtudo a natureza destas substancias
(composicdo quimica elementar) foi apenas recodAeciom recurso a microscopia
electronica de varrimento (SEM — EDS), que permitlantifich-las como produtos das
reaccdes pozolanicas. A microscopia electronicaademento permitiu também detectar a
presenca de matéria organica, materiais biologies®s cristalinas ndo detectadas com as
outras técnicas, sais e obter uma composicdo etamelo ligante compativel com a
composicao mineraldgica definida por difraccdoales X e com os resultados quantitativos
da andlise termogravimétrica. Estes resultadostigaiivos permitem estimar o teor total de
carbonatos na argamassa que pode ser refinadatponédio da contagem de pontos, uma
vez que, esta técnica permite estimar a quantidadearbonatos nos agregados. Assim as
limitacbes de uma técnica podem ser ultrapassadas recurso a outras técnicas e a
integracdo dos resultados de varios ensaios peaiigr uma caracterizacdo de argamassas

antigas mais realista.

Para trabalhos de investigacdo futuros seria irdands estabelecer uma metodologia que
permita lancar luz sobre o problema da origem gpodddas rochas carbonatadas utilizadas
no fabrico de argamassas antigas. A distribuicabundancia destas rochas na natureza é
limitada, sendo possivel que as exigéncias de rumést do passado obrigassem os povos a
estabelecer rotas comerciais especificas para ssayiais. Assim, o conhecimento da

origem geoldgica das rochas carbonatadas conistitértamente um contributo valioso em
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termos de informacao histdrica, uma vez que, ajadaperceber as relacbes que 0S povos

antigos estabeleciam com os recursos geoldgicdstéeminada zona ou pais.
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ANEXO 1 - Equipamentos

Este anexo pretende ilustrar os equipamentosadiz no trabalho experimental que nao se

mostraram no capitulo 4. Correspondem aos equigamartilizados na andalise minero-

-petrografica, quimica e microtextural das argaesss

Figura 1 — Lupa binocular, marca Figura 2 — Microscopio petrografico,
Olympus. marca Olympus.
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Figura 3 — Difractometro de raios X, Philips X’ Pert.

PEREIRA, S A i

Figura 4 — Termobalanca Setaram.
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Figura 5 — Microscopio electronico de varrimento 0E®400 SEM com
espectrémetro de raios X dispersivo de energia GXBONCA X-Sight.
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ANEXO 2 — Descri¢ao das rochas e propriedades Op#is dos minerais identificados nas
argamassas por petrografia.

As propriedades opticas que permitem identificaesggecies minerais ou a classe e/ou grupo
a que pertence determinado mineral e a descric8oratzhas encontram-se vastamente
documentadas em manuais de Mineralogig, Hurlbut, 1971 e Deer, Howie & Zussman,
1992 e Petrologiae.g, Blatt, 1999, respectivamente. A descricdo que@mesenta neste
anexo, resulta de uma grande simplificacdo e reslongue € exposto nos manuais citados.
Devido ao cardcter interdisciplinar deste trabattomsiderou-se importante incluir um texto

de Mineralogia e Petrografia Descritiva.

PROPRIEDADES OPTICAS DOS MINERAIS

Optou-se por agrupar os minerais identificadosangamassas, de acordo com a classificacéo
sistematica de Dana, esta classificacdo assenmtatoeeza do anido ou grupo aniénico dos
minerais (se existente) e divide os minerais nggistes classes: silicatos, elementos nativos,
sulfuretos, sulfossais, oOxidos, hidroxidos, haléjdearbonatos, nitratos, boratos, sulfatos
cromatos, fosfatos, arseniatos, cromatos, tungstatonolibdatos. A classe dos silicatos

subdivide-se em grupos estruturais de acordo carganizacdo espacial dos tetraedros —
anido ortossilicato, Siy (figura 6) em nesossilicatos, sorossilicatos, osisilicatos,

inossilicatos, filossilicatos e tectossilicatosp(@es, 1994).

\ 4 Silicio

\ Oxigénio

Figura 6 - Estrutura do anido ortossilicato — tetragdesenhado a partir de dados estruturais.
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Tectossilicatos
Nestes silicatos, os tetraed|{6?$04] *, compartilham todos os seus vértjdes, cada atomo

de oxigénio é coordenado por dois atomos de silipeles tetraedros formam uma rede
tridimensional continua, muito estavel. A essa remleesponde uma composicado fiCuja
neutralidade eléctrica pode ser quebrada pelaigubdb de alguns atomos de silicio por
atomos de aluminio. Nesse caso, nos intersticiaglerfo alojar-se diversos ides,
frequentemente, K Na' ou Cd, (Borges, 1994).

O guartzo- SiG;, cristaliza no sistema trigonal e faz parte deguapo de minerais designado
minerais de silica. Em lamina delgada, é incolsem pleocroismo, ndo tem clivagem, relevo
baixo, birrefrangéncia fraca (0.00@g., tintas de polarizagéo baixas — brancos e cingedgo

12 ordem, é uniaxial positivo. Em algumas rochatamérficas e igneas apresenta extingdo
ondulante devido a deformacéo. A seguir aos fetdspao mineral mais abundante na crusta
terrestre. Sendo um constituinte frequente de m®wiachas igneas, sedimentares e
metamorficas, ocorre também como mineral secund&ioformar a cimentacdo de
sedimentos. Muito resistente a meteorizacdo quimsictisica, concentra-se durante 0s
processos sedimentares e € portanto o mineralicetriais abundante, dando origem a areias
e arenitos de varios tipos. Como mineral autigéfiee se forma durante sedimentacdo ou a
diagénese precoce), ocorre por vezes em calcéxias. rochas igneas intermédias (52
%< SiO2< 66 %),e.g, diorito, a quantidade de quartzo é menor do qegerachas acidas
(SiOz2 > 66 %),i.e., rochas de composi¢ao granitica e, nas rochasabd®5 %< SiO2< 52

%), e.g.basalto, ocorre geralmente em quantidades inéia5 %. Nos graus mais baixos de
metamorfismo, pode nao sofrer alteracdes, mas naos gnais elevados sofre recristalizacdes
com aumento concomitante da dimensao do grdo. Feemtambém por libertacdo de $iO
em reacc¢Oes que tém lugar durante o metamorfiseadD a enorme diversidade de rochas
onde ocorre, ndo tem utilidade na determinacaaigarn geoldgica dos agregados presentes
nas argamassas, a excepc¢ao de algumas rochas miie@sm®dg. quartzitos, onde apresenta

uma textura peculiar (contactos triplos entre @og).

Os minerais pertencentes ao grupo dos feldsptosos constituintes mais abundantes das

rochas igneas e constituem a base principal dalassificacdo. Na grande maioria destas

rochas, quer sejam acidas quer sejam alcalinag¥ a0 + % peso KO = CaO> % peso
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de SiQ) intermédias ou basicas, os feldspatos sdo ogitom®s principais. Apenas estéo
ausentes em algumas rochas ultrabasicas, {3I® %) e algumas rochas alcalinas raras.
Embora os feldspatos sejam susceptiveis a mete@tizado a seguir ao quartzo, os minerais
mais abundantes nos sedimentos arenosos, nos apaarem tanto sob a forma de gréos
detriticos como de cristais autigénicos. S&do aintlandantes em diversas rochas
metamorficas. E apenas nas rochas argilosas, eaéon gnau nas rochas carbonatadas, que a
sua importancia diminui. A sua utilizacdo como @adiores da origem geoldgica dos
agregados é muito limitada, devido a enorme vadiedt rochas onde ocorrem. Contudo, se
presentes sem sinais de alteracdo, muito provamédmeos agregados ha uma contribuicédo

de fragmentos de rochas ou de sedimentos que prded&omtes muito proximas.

Os feldspatos alcalinos- (K,Na)AISi308, cristalizam no sistema monoclinicor no

triclinico. Sao incolores, nao pleocrdicos, aprem@anclivagem média (grau de perfeicdo) e
relevo baixo, tém birrefrangéncia fraéa., exibem tintas de polarizacdo baixas, brancos e
cinzentos de 12 ordem. Tém figuras de interferéb@aiais negativas. A macla Carlsbad
(macla de 2 “individuos”) é a mais frequente nadadse. A microclina (feldspato potassico)
exibe uma combinacdo das maclas da albite e delipar{feldspato sédico raro) — maclas
entrecruzadas ou maclas em xadrez. A ortoclasgsffato potassico) pode distinguir-se da

anortoclase pelo seu maior angulo 2V. Tém alterfrg@ipentemente para caulinite e sericite.

As plagioclases- NaAISEOs — CaAbLSiOg, cristalizam no sistema triclinico. S&o incolores,
tém um relevo baixo, clivagem média a boa, habiteate habito prismatico e pleocroismo
ausente. Apresentam tintas de polarizacao baixascts e cinzentos de 12 ordem. Exibem
figuras de interferéncia biaxiais com angulos 2¥ingles (entre 75° a 78° nas plagioclases
pluténicas e=50° nas albites vulcanicas), o sinal 6ptico muéa trezes na série e € um
elemento diagndstico, neste caso, de pouco valaerRaistinguir-se dos outros feldspatos
pelas maclas polissintéticas (que lhe confere ypadas de “codigo de barras” em polaréides

cruzados). A alteracédo é frequentemente paratserici
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Filossilicatos
Nestes silicatos, os tetraedrc[§j04]4', ligam-se segundo um plano, compartilhando 3 dos

seus vértices. As bases dos tetraedros situamegeeleaplano, enquanto que os vértices
apontam todos no mesmo sentido. A esta camadatrdedms corresponde a composi¢cao
[Si205] > (Borges, 1994).

A moscovite— KAI3(AlSiz010)(OH),, faz parte de um grupo designado por micas eatirat
geralmente no sistema monoclinico. A moscovitecdlor, tem uma direccdo de clivagem
perfeita, um relevo médio e habito tabular. A raegéncia € elevada, a extincdo recta e
apresenta uma figura de interferéncia biaxial negafltera-se frequentemente para sericite.
A moscovite ocorre numa extensa gama de graus ragiaos. Em ambientes de baixo grau
de metamorfismo (pressdes entre 5 a 0 Kbar temyvasaéntre 0 e 600 ° C) , forma-se por
recristalizacdo de ilites e outros minerais de largem ambientes de alto grau de
metamorfismo (pressdes entre 10 e 5 Kb e tempasaentre 600 e 1000 ° C) , dissocia-se
frequentemente para formar feldspato potassiclicatsi de aluminio (silimanite). Nas rochas
acidas a moscovite € menos frequente que a biotds, ocorre nos granitos peraluminosos
(propor¢cdo molar de AD; maior do que a de Ma+K,0+CaO) moscoviticos e nos granitos
de duas micas (com moscovite e biotite). A preselecanoscovite em rochas sedimentares €
pouco frequente. A sua utilizacdo como indicadoorilgem geologica dos agregados € muito
limitada, devido a sua baixa resisténcia a metagéia e transporte, a sua presenca em estado
nao alterado nos agregados pode indicar uma coitgiib de fragmentos de rochas ou de

sedimentos que sofreram pouco transporte.

A biotite — K(Mg,Fe}(AlSizO10)(OH). , faz parte igualmente do grupo das micas e dmatal
no sistema monoclinico. A cor da biotite pode vada castanho escuro ao amarelo
acastanhado, tem um pleocroismo intenso que vaddedo amarelo dourado ao castanho
escuro, 1 direccao de clivagem perfeita, um refexte e habito tabular. Tem birrefrangéncia
muito elevada, extin¢do recta e uma figura de fert@ncia biaxial negativa, com angulo 2V
menor que a moscovite. Alteracdo frequente pamteldA biotite ocorre numa variedade
grande de ambientes geoldgicos. Nas rochas metaagjré biotite forma-se sob um grande
intervalo de condicbes de pressdo e temperatur@oereo abundantemente em muitos

sedimentos que sofreram metamorfismo de contaotgienal. Ocorre mais frequentemente
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nas rochas igneas intrusivasy, granitos, dioritos, do que nas extrusivag, riolitos (tém a
mesma composicdo mineraldgica dos granitos). Aridefediversidade de ocorréncia da
biotite, faz com que a sua utilidade na determioatg@iorigem geoldgica dos agregados seja
na pratica inexistente. Mais susceptivel do quescovite a meteorizacao e transporte, a sua
presenca nos agregados pode apenas indicar umiugigdio de fragmentos de rochas ou de

sedimentos que sofreram pouco transporte.

A clorite — (Mg, Fe}(Si,Al)40:0(0OH)x(Mg,Fek(OH)s, cristaliza no sistema monoclinico. Pode
ser incolor ou verde, o pleocroismo é fraco a namiere apresenta-se geralmente mais
intenso nas clorites ricas em ferro, tem 1 direa@alivagem perfeita, o relevo € baixo a
médio, a extincdo é recta com a clivagem ou ternlasgequenos (2 — 9°). A birrefrangéncia
€ baixa (0.001 — 0.011), mas sao frequentes aiseslmom cores de interferéncia anémalas,
sendo castanhas as variedades mais ricas em nagnésiletas ou azuis as mais ricas em
ferro. E biaxial e o sinal optico é positivo pasacorites mais ricas em magnésio e negativo
para as que sdo mais ricas em ferro. O sinal dgyafoento é oposto ao sinal optico e, nas
amostras de grao fino, € mais facil de determin@ @ sinal 6ptico. A clorite € um mineral
muito frequente e muitas vezes abundante, em plantjimas rochas metamoérficas de baixo e
médio grau formadas até cerca dos 400° C e presedguns kbar. S&o constituintes
habituais nas rochas igneas porque derivam, gemtdmeda alteracdo de minerais
ferromagnesianos primarios. Sao um produto frequasnt@eteorizacdo e ocorrem em muitas
rochas argilosas e em alguns sedimentos ricos em f@evido a diversidade de ambientes
geoldgicos onde se forma, ndo € um indicador sedarorigem geoldgica dos agregados
utilizados nas argamassas. Os outros filossilicaébsctados, sdo possivelmente minerais de
argila, que pelas suas reduzidas dimensdes, nd@npdistinguir-se por microscopia Optica.
Apresentam, no entanto, as tintas de polarizag@s, ghréprias desta classe mineral e um

habito fibroso.

Inossilicatos
Nestes silicatos, 0s tetraedr({)SiO4] . compartilham oxigénios, formando cadeias, assquai
se poderao conectar lateralmente, originando cadkiplas. As cadeias duplas ou simples,
alinham-se paralelamente entre si. A configurag@ecatleias simples, a que corresponde a

unidade estrutura[lSizOe] . é caracteristica das piroxenas. A configuracacadeias duplas,
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a que corresponde a unidade estruttﬁﬁa’dOn]6', € caracteristica das anfibolas, (Borges,

1994).

O grupo das piroxenas O grupo das piroxenas inclui tanto minerais rodtabicos como

monoclinicos. O subgrupo dos minerais ortorrdombic¢srtopiroxenas) consiste,
essencialmente, numa série quimica simples comraiénéde composicado (Mg, Fe) SiGD
subgrupo das piroxenas monoclinicas (clinopiroXeter® uma extensa variedade quimica.
Um elevado numero de clinopiroxenas pode ser cermit, numa primeira abordagem,
como membros de um sistema de 4 componentes CagSiCaFeS0Os — M@SibOs —
Fe,SibOs . No ambito deste trabalho ndo se considerou itapta fazer a identificacdo das
diferentes espécies minerais deste grupo, descrsgeportanto, apenas as propriedades
Opticas genéricas do grupo. As piroxenas séo lairiante incolores ou exibem uma cor
clara, ttm um pleocroismo ausente a fraco e duasclies de clivagem fazendo angulos de
aproximadamente 90° e o relevo € forte. Sao biag@is angulo 2V médio a grande e o sinal
Optico € positivo ou negativo, tém birrefrangéneiédia (tintas de polarizacdo — azuis de
primeira ordem). As piroxenas formam o0 grupo marmspartante dos minerais
ferromagnesianos constituintes das rochas, ocarreonho fases estaveis em quase todos o0s
tipos de rochas igneas. Também se encontram eragmaithas de composi¢cao muito variada
e formam-se sob condi¢cdes, quer de metamorfismaonalg (elevado grau) quer de
metamorfismo de contacto (pressdes entre 0 e Sekteamperaturas entre 400 e 800 ° C). Sé&o
habitualmente mais abundantes nas rochas basiogisedoas rochas acidas. A sua presenca
nos agregados indica, muito provavelmente, umariboigdo de fragmentos de rochas,
porque sd0 pouco estaveis no ambiente supergéoodi¢des de pressdo e temperatura da
superficie da Terra) e escassas nos sedimentos.

O grupo das anfibolas A caracteristica essencial da estrutura de tadaanfibolas é a

presenca de tetraedros de (Si,Al)Gnidos de modo a formarem cadeias que tém umarar
dupla da das piroxenas e tém a composicao (FDAlrorrespondente a unidade estrutural
[Si4011]6'. Com base nos catides predominantes na estrutuggupo subdivide-se em:
anfibolas célcicas, anfibolas sddicas, anfiboldsoesbdicas e anfibolas ferromagnesianas-
manganesianas. Apresentam-se, Como no caso daer@s) apenas as propriedades épticas

genéricas do grupo. As anfibolas podem ser inceloveexibir cores variadas (varios tons de
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verde, amarelo ou castanho), tém pleocroismo asefdrte, apresentam duas direc¢des de
clivagem com angulos aproximadamente de 60 e li2én°um relevo forte, mas menor que o
das piroxenas. A birrefrangéncia pode ser médialeuvada, a extingdo é recta. Exibem
figuras de interferéncia biaxiais com 2V grandesnal éptico é negativo. Uma das espécies
minerais identificadas do grupo — horneblenda (@a.8Mg,Fe,AlsSis(Si,Al)2,0.(OH),, é
uma anfibola rica em calcio. Distingue-se das suaribolas facilmente pela sua cor verde
escura a verde palida e amarela — castanha clarastanha, uma direccao de clivagem boa e
pleocroismo médio a forte com verdes variados. Tiema birrefrangéncia elevada e angulo
entre os eixos opticos (2V) grande. Dentro das a®dgneas encontram-se em todos 0s
grupos principais, desde os tipos ultrabasicosaseacidos e alcalinos, sao particularmente
frequentes nos membros intermédios das séries-aldalinas (contetdo de CaO elevado).
Ocorrem de modo caracteristico nas rochas plutdm@csio, em geral, pouco importantes nas
rochas vulcéanicas. Cristalizam numa variedade graledrochas que sofreram metamorfismo
regional Ocorrem com menos frequéncia, em ambiatgesetamorfismo de contacto mas
nao deixam de ser frequentes em calcarios, dolsmitmutros sedimentos ricos em célcio que
sofreram metamorfismo de contacto. Devido a gralivkrsidade de litologias onde ocorrem,
a sua utilidade como indicadores da origem geaddgios agregados é praticamente

inexistente.

Nesossilicatos
Nestes silicatos, 0s tetraedrc[§,i04]4', estdo separados uns dos outros. Ao contrario dos
outros silicatos, a coesao da estrutura resultadagartilha de atomos de oxigénio por dois
atomos de silicio, mas através de catides inteeslad unidade estrutural é, portanto, o
préprio tetraedrc[SiO4] * e a raz&o entre nimero de atomos Si:O é de 1t wé@himo para

um silicato, (Borges, 1994).

A esfena— CaTiO(SiQ), cristaliza no sistema monoclinico. Pode ser mgohmarela ou
tipicamente castanha, as variedades coloridas padnmoderadamente pleocroicas, tem
uma direccdo de clivagem perfeita e um relevo mitotte. Tem birrefrangéncia muito
elevada (0.006 — 0.045) e é biaxial positiva, cametre 23° e 50°. Geralmente ocorre em
seccOes euedricas. A esfena € um mineral acess@sioochas igneas muito comum, em

muitas rochas plutonicas intermédias ou acidas émioeral dominante. Pode ser
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particularmente abundante nos sienitos nefeliniddas rochas metamorficas ocorre
principalmente em gnaisses e xistos ricos em mméeaomagnesianos e é bastante comum
em rochas calcossilicatadas impuras e metamorfzdffa rochas sedimentares encontra-se
sob a forma de grédos detriticos, onde ocorre emmddémecia. Devido a diversidade de
litologias onde ocorre, a sua utilidade como indiicada origem geoldgica dos agregados é

muito limitada.

A estaurolite — FeAlgOs(SiOs)s (O,0H), cristaliza no sistema monoclinico (pseudo-
ortorrémbico). Tem cor amarela dourada péalida mcélor, o pleocroismo esta ausente ou €
ligeiro, a clivagem é fraca e o relevo forte. Aréirangéncia é fraca (0.010 — 0.015), a
extincdo € recta, e a figura de interferéncia &idigpositiva com angulo 2V entre 80 — 88°.
Pode apresentar maclas. A estaurolite € um minenacteristico de xistos peliticos de
metamorfismo de grau médio. Também se forma emszdeametamorfismo de grau um
pouco mais baixo e, nesta paragénese, esta meitas \associada ao cloritdide. Devido a
especificidade da sua ocorréncia a estaurolite petdeusada como indicador da origem

geoldgica dos agregados.

Carbonatos
Os carbonatos s&do minerais com o anidq’C®ubdividlem-se em trés familias: anidros,
basicos e hidratados. Os carbonatos anidros sdedivée em dois grupos — o da calcite e o
da aragonite, contendo cada um varias espécieBasdsos sdo a azurite e a malaquite e os
hidratados a trona e a termonatrite. Embora alguitsres apresentem algumas propriedades
Opticas distintivas para as espécies desta claisszal) a sua descriminagdo por microscopia
Optica de transmissdo pode ser muito ambigua eugzorfdcilmente a resultados incorrectos.
Optou-se, portanto, na analise petrogréfica desbalho, distinguir apenas os carbonatos de
origem quimica e /ou detritica e os biogénicossgse conchas). Os carbonatos distinguem-
se das outras classes minerais pela sua birrefraiagéxtrema — brancos de ordem superior,
as tintas de polarizagdo ndo se alteram com acésata lamina de gesso. Alguns exibem
maclas. Os carbonatos sdo 0s minerais principasratzhas sedimentares de precipitacéo
quimica e /ou bioquimica — rochas carbonatadasda @as suas equivalentes metamorficas,
e.g, marmores. A sua baixa resisténcia a meteorizggéuica limita a sua abundancia em

sedimentos, excepto em areias de praia, onde podemer abundantemente sob a forma de
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conchas. A sua presenca nos agregados pode inditarcontribuicdo de fragmentos de

rochas, areias de praia ou sedimentos com poutspide.
DESCRICAO DAS ROCHAS
Na andlise petrografica das argamassas, detectardragmentos de rochas pertencentes aos

2 grandes grupos de classificacdo das rochas:sgneeetamorficas.

Rochas igneas intrusivas

As rochas igneas intrusivas ou pluténicas sdo assquormam a partir da solidificacao de
magmas em zonas mais ou menos profundas da ceustatte. Caracterizam-se por serem
holocristalinas (totalmente formadas por cristaiganeriticas (os cristais sao visiveis a vista

desarmada ou com lupa de bolso — 10X).

Sienito

Os principais feldspatos alcalinos sdo a sanidantmclase, microclina ou anortoclase em
cristais subeuédricos com habito prismatico. Agiptdases sdo habitualmente subeuédricas.
Outros minerais incluem raramente moscovite outbjatristais prismaticos subeuédricos de
horneblenda, augite, anfibolas ricas em sédio exgiras, e quartzo ou olivina em
guantidades menores, o quartzo é habitualmentesticial. Os minerais acessorios incluem
apatite, zircdo, magnetite, titanite, sulfuretdsofiite, zedlitos e calcite. A textura tipica é
granitica (textura granular na qual poucos cristdis euédricos, alguns subeuédricos e a
maioria anédricos), as variedades de grédo fino mpoder porfiricas (matriz vitrea ou
microcristalina com fenocristais.e., cristais de grandes dimensdes) ou traquiticeufie
com um forte alinhamento dos cristais de plagi@dpsAs alteragbes comuns sdo: de
feldspatos para sericite e caulinite, de biotiteapdorite e titanite, de piroxenas e anfibolas

para clorite, calcite ou 6xidos de ferro.

Granito

Os granitos tém aparéncias diversas, desde caes @ cores escuras e com grao fino ou
grosseiro. Os feldspatos alcalinos séo a ortodaseicroclina. A plagioclase é tipicamente a

oligoclase. Ambos os feldspatos sdo anédricos baugdricos. A maior parte dos graos de

quartzo sao anédricos. A moscovite e a biotitecgiouns em algumas variedades. Cristais
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subeuédricos de horneblenda s&o comuns, exceptovarésdades peraluminosas. As

anfibolas ricas em sédio sdo comuns nas variegdcias. As piroxenas ndo sao habituais,
excepto em alguns granitos alcalinos. Os mineregss®rios incluem apatite, magnetite,
ilmenite — hematite, zircao, titanite, turmalinlaiofite (em particular nas variedades alcalinas)
e raramente cordierite e granada. A alteracao teidmal € frequente: a biotite altera para
clorite e esfena, os feldspatos potassicos paictser caulinite e a plagioclase para epidoto,

Zoisite, sericite e caulinite. Geralmente a textusabeuédrica granular (granitica).

Rochas Metamorficas

As rochas metamodrficas sdo as que se formam a plrtrochas preexistentes, quando

sujeitas a condicOes de pressao e temperaturarést

Quartzito

Sao rochas de textura granoblastica (caracterizadgrfgos mais ou menos equidimensionais

e sem orientacdo preferencial), formadas por quaderistalizado. Os contornos dos graos

detriticos do arenito original (protdélito) desagamam, a caracteristica tipica destas rochas
Sao 0s contactos triplos entre graos de quartzo.

Marmore

Os marmores formam-se por metamorfismo de calcériogolomitos. Podem formar-se por
metamorfismo regional ou de contacto. Alguns maesanuito puros, tém uma cor branca
uniforme e séo constituidos por intercrescimenwsritais de calcite de tamanho uniforme,
e.g, marmores lItalianos. Outros exibem um bandadogutee ou sdo mosqueados

(“sarapintados”) por impurezas de silicatos ouasitminerais presentes no protaolito.
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