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Resumo — O processo de normalizacdo é dindmico, pois é necessario que todos os documentos técnicos
produzidos atendam a realidade dos mercados produtores e dos consumidores. Desta forma as normas
técnicas precisam ser avaliadas e revisadas periodicamente com o intuito de que nao figuem obsoletas
ou ndo aplicaveis. Este trabalho aborda a atualizagdo realizada em julho de 2023 na norma ABNT NBR
14656. A ultima versdo da referida da norma foi publicada em 2001, desde entdo, depois de 22 anos
foi detectado pelo Comité Brasileiro 18 (CB-018) - Cimento, Concreto e Agregados que havia a
necessidade de revisdo. Desta forma, serdo detalhadas as principais mudancas, focando pontos
positivos e negativos através das andlises comparativas entre as versdes antiga e recente da norma
ABNT NBR 14656.

(Palavras-chave: Atualizacdo: Cimento Portland; Engenharia; Analise quimica)

Abstract - The standardization process is dynamic, as it is necessary that all technical documents
produced meet the reality of producer and consumer markets. Therefore, technical standards need to
be evaluated and revised periodically so that they do not become obsolete or inapplicable. This work
addresses the update conducted in July 2023 at the ABNT NBR 14656 standard. The last version of the
standard was published in 2001, since then, after 22 years it was detected by the Brazilian Committee
18 (CB-018) - Cement, Concrete and Aggregates that needed review. In this way, the main changes will
be detailed, focusing on positive and negative points through comparative analyzes between the old
and recent versions of the ABNT NBR 14656 standard.

(Keywords: Update: Portland cement; Engineering; Chemical analysis)
1 Introducdo

A Associacdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT) é a representante nacional na Organizacdo
Internacional para Normalizacdo (ISO). A ABNT possui diversos comités técnicos para internalizacdo no
mercado nacional das normas internacionais ISO e para produgdo de normas nacionais técnicas para
atender aos diversos setores produtivos da economia brasileira. Dependendo da importancia
econdmica do setor que necessita de normas técnicas para padronizar processos, produtos e servicos
sdo criados os comités brasileiros da ABNT. O Comité Brasileiro n2 18 — Cimento, Concreto e Agregados
€ voltado para esses materiais ceramicos mais produzidos no mundo. O cimento Portland é o material
ceramico mais produzido no Brasil e no Mundo, sendo fundamental para execugdo dos

empreendimentos na Construgdo Civil. O cimento Portland é produzido a partir da queima em conjunto
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de argila, calcario e minério de ferro. A Figura 1 amostra as principais matérias-primas e os
processamentos para a obten¢ao do cimento.

.

i

Figura 1 — Matéria-prima e intermedidrios para a produgéo do cimento Portland

Conforme a Figura 1, as matérias-primas: argila, calcario e escéria (minério rico em 6xido de ferro)
depois de caracterizada é triturada, misturada, seca e armazenada. Depois, essas misturas sao
denominadas de farinha crua, ou seja, que ainda ndo passou pelo processo de calcinagdo (queima). A
farinha crua é calcinada em um forno rotativo revestido internamente por ceramica refratdria até a
temperatura de 1500 C. Apds a calcinacdo é produzido clinquer que é uma mistura de aluminato
tricalcico (C3A), ferroaluminato tetracalcico (C4AF), silicato de dicalcico (C2S) e silicato tricalcico (C3S).
Depois o clinquer é triturado em conjunto com a gipsita (sulfato de calcio bihidratado), sendo esta
responsavel pela regulagem da pega do cimento do cimento. Depois da adicdo da gipsita, ou gesso
mineral, ao clinquer é produzido o material denominado de cimento Portland.

O cimento Portland é um aglomerante hidraulico, ou seja, o processo de hidratagdo promove a
cristalizacdo e posterior sinteracdao dos seus compostos quimicos. Desta forma, a padronizacdao da
composicao quimica das matérias-primas e do préprio cimento Portland s3ao fundamentais para
garantir a aplicabilidade, resisténcia mecanica e durabilidade. Com esse intuito foi elaborada a norma
ABNT NBR 14656 — Cimento Portland e matérias-primas — Analise quimica por espectrometria de raios
X — métodos de ensaio.
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Figura 2 — Andlise quimica da matéria-prima e do cimento Portland utilizando a técnica de FRX

Para se determinar a composi¢ao quimica do cimento Portland a técnica de espectrometria de raios X
(FRX), também denominada de espectroscopia de fluorescéncia de raios X, é baseada na interacdo da
radiacdo eletromagnética na frequéncia dos raios X com a matéria. A Figura 2 mostra o principio da
técnica adotada pela norma ABNT NBR 14656.

A partir da andlise da Figura 2 é possivel observar que a andlise quimica utilizada no cimento Portland
é possivel pela excitacdo da matéria com radiacdo eletromagnética na frequéncia dos raios X, isso
promove o fendmeno da fluorescéncia (emissdo) de raios X por parte da matéria que tem uma energia
(frequéncia) que é caracteristica do elemento quimico que realizou a sua emissdo. Desta forma, é
possivel realizar a andlise quimica das amostras de cimento Portland e das matérias-primas em po
inseridos no equipamento (espectrémetro de FRX) conforme exibido na Figura 2.

Este trabalho fez a comparacdo das versdes antiga e atual da ABNT NBR 14656, apresentado as
principais mudancgas que impactam nas propriedades e caracteristicas do cimento Portland produzido
no Brasil.

2 Metodologia

A pesquisa foi realizada através da comparacdo técnica entre as normas ABNT NBR 14656:2001
atualmente cancelada e a versao vigente desde 15 de junho de 2023, ou seja, a norma ABNT NBR
14656:2023.

3 Resultados

3.1. Introducao
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A norma ABNT NBR 14656:2001 possui um texto explicando a técnica de Floréncia de raio-x para a
determinagdo da composicdao quimica do cimento Portland e das suas matérias-primas, essa
introdugao explicativa foi suprimida da norma ABNT NBR 14656:2023. Uma razao plausivel para essa
mudanca pode estar baseada no fato de que o usudrio da norma deve conhecer a técnica de FRX.
Entretanto, a supressdo desse item tende a reduzir o carater didatico da norma atual.

3.2. Escopo

Nesse item ndo foram realizadas mudangas no conteldo, apenas a denominagdo do item foi alterada,
ou seja, na ABNT NBR 14656:2001 esse item foi denominado de “Objetivo”.

3.3. Referéncias Normativas

Foram realizadas mudancas significativas a norma ABNT NBR 14656:2023 conta com cinco referéncias
normativas atualizadas. Diferentemente, ABNT NBR 14656:2001 apresentava apenas duas referéncias
normativas ja desatualizadas.

3.4. Termos e defini¢des

Esse item é uma inovacdo trazida pela ABNT NBR 14656:2023, sendo apresentados sete termos com
as suas respectivas defini¢des.

3.5. Aparelhagem - balanca

Em ambas as normas esse termo é tratado. Na ABNT NBR 14656:2001 exige que a balanca seja limitada
a uma resolucdo de 0,0001 g, ou seja, um parametro associado a menor indicacdo da balanca.
Entretanto, na ABNT NBR 14656:2023 a balanca a ser utilizada esta limitada a precisao de 0,0005 g que
é um parametro estatistico associado com a dispersao entre os resultados de massa apresentados pela
balanca.

3.6. Aparelhagem - cadinho

Na versdo ABNT NBR 14656:2001 a Unica designacdo é que o cadinho aplicavel é de Pt/Au ou similar.
Na versdo ABNT NBR 14656:2023 existe uma exigéncia maior, pois sé sdo permitidos Pt/5% Au ou
Pt/Rh. Essa exigéncia se faz necessaria para evitar algum tipo de interferéncia nos resultados da analise
da composi¢do quimica.

3.7. Aparelhagem - tampa

Outra inovacdo trazida pela ABNT NBR 14656:2023, trazendo o requisito de que a tampa do cadinha
deve ser fabricada com uma liga de Pt.

3.8. Aparelhagem - forno

Um acréscimo importante em relacdo aos requisitos de estabilidade térmica do forno é trazido com a
ABNT NBR 14656:2023. Neste caso foram especificadas cinco faixas de temperaturas de operacao do
forno e as suas respectivas tolerancias, ou seja:

Faixa 1: (250 + 25) 2 C;
Faixa 2: (700 + 50) °C;
Faixa 3:( 950 + 50) °C;
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Faixa 4: (1000 + 50) °C;
Faixa 5: (1175 + 50) oC.

Esse controle do forno é fundamental para garantir um processo mais eficiente de producdo de
amostras para a andlise quimica por FRX. Na ABNT NBR 14656:2001 o Unico requisito para a operagao
do forno é que ao se selecionar a temperatura de 1000 2C a tolerancia permitida seria de 10 2C.

3.9. Aparelhagem — maquina de fusdo automatica

Outro item acrescentado pela ABNT NBR 14656:2023 permitindo explicitamente a utilizagdao de
magquina de fusdo automatica como forma de agilizar o processo de produ¢ao de amostras.

3.10. Aparelhagem — equipamento para resfriamento

Mais um item acrescentado pela ABNT NBR 14656:2023 permitindo explicitamente a utilizacdo de
maquina de resfriamento automatica como forma de agilizar o processo de andlise das amostras, pois
as mesmas precisam estar na temperatura ambiente para serem analisadas.

3.11. Aparelhagem —reservatdrio de calor

Mais um item importante acrescentado pela ABNT NBR 14656:2023 permitindo explicitamente a
utilizacdo de um local (reservatério) para inserir as amostras apds a preparacdo no forno de forma que
as mesmas ndo resfriem bruscamente. Esse reservatério de calor previne o aparecimento de defeitos
nas amostras como, por exemplo, trincas.

3.12. Aparelhagem — espectrometro

Esse item acrescentado pela ABNT NBR 14656:2023 fornece como informacao adicional a identificacdo
de que o espectrometro utilizado é o espectrofotdmetro de fluorescéncia de raios X.

3.13. Aparelhagem — moinho de laboratdrio

Esse item foi detalhado pela ABNT NBR 14656:2023 especificando que deve ser utilizado um moinho
de laboratdrio com capacidade de pulverizar de 20 a 50 g de materiais. Na versao ABNT NBR
14656:2001 ndo se tinha essa especificacdo.

3.14. Aparelhagem — prensa hidraulica ou manual

Nesse item ndo foram realizadas mudancas significativas no conteldo para a producdo de amostras
prensadas.

3.15. Reagentes e materiais de referéncia — reagentes puros

Esse item foi detalhado pela ABNT NBR 14656:2023 especificando que os reagentes utilizados na
producdao de amostras devem ser de grau analitico e livres de CO2. Além disso, sdao detalhados
procedimentos para realizar a purificacdo de reagentes. Essa metodologia acrescenta maior
confiabilidade aos resultados da composicao quimica das amostras. Na versao ABNT NBR 14656:2001
ndo ha esse requisito e nem esse nivel de detalhamento.
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3.16. Reagentes e materiais de referéncia — materiais de referéncia

Mais um item importante acrescentado pela ABNT NBR 14656:2023 definindo e permitindo a utilizagdo
de materiais de referéncia. Esses materiais tém a sua composi¢dao quimica bem definida e podem servir
de base para que corregdes aos resultados das amostras sejam realizadas de forma a aumentar
significativamente a sua exatid3o.

3.17. Reagentes e materiais de referéncia — materiais de referéncia industriais

Mais uma inovagao estabelecida pela ABNT NBR 14656:2023 estimulando a utilizagao de materiais de
referéncia industriais. Esses materiais podem ser utilizados em comparagdes Inter laboratoriais, dando
base para os ensaios de proficiéncia na determinagdo da composicdo quimica do cimento Portland e
suas matérias-primas através da técnica de FRX. Desta forma, com o emprego dos materiais de
referéncia industriais sera possivel comparar resultados de varios laboratdrios diferentes e verificar se
ha uma equivaléncia estatistica entre as analises composicionais encontradas.

3.18. Reagentes e materiais de referéncia — padrdes de calibracdo

Mais um item importante trazido pela ABNT NBR 14656:2023 que tem relagao com a calibra¢do do
espectrometro de FRX. Esses padrées de calibragdo podem ser utilizados para ajustar o equipamento
e assim possibilitar a uma andlise quimica mais confidveis e repetitiva.

3.19. Reagentes e materiais de referéncia — aglutinante

Nesse item ndo foram realizadas mudancgas acentuadas no conteldo, esse aglutinante tem a fungao
de aglomerar o material a ser analisado no momento da prensagem para produzir as amostras na
forma de pastilhas.

3.20. Reagentes e materiais de referéncia — aditivos

A descricdo na ABNT NBR 14656:2001 ndo é muito detalhada. Ja na versao ABNT NBR 14656:2023 é
descrito que os aditivos tém o objetivo de melhorar o desempenho do processo de moagem.

3.21. Reagentes e materiais de referéncia — fundentes

A descricdo na ABNT NBR 14656:2001 ndo é muito detalhada. Ja na versdo ABNT NBR 14656:2023 é
descrito que os fundentes 3211 facilitam o ponto de fus3o das amostras, tendo um efeito de corrigir
ndo eventuais ndo uniformidades da granulometria durante o processo de moagem.

3.22. Reagentes e materiais de referéncia — desmoldantes

Mais uma inovacdo promovida pela ABNT NBR 14656:2023 a utilizacdo desses materiais auxilia na
retirada das amostras dos cadinhos (moldes) de forma a evitar que sejam danificadas. Aumentando a
produtividade das andlises dos materiais por FRX.

3.23. Preparacao de amostras

Neste item ndo hd uma descricao detalhada na ABNT NBR 14656:2001, deixando a critério do
realizador da analise. Porém, na versdo ABNT NBR 14656:2023 é descrito que a amostra deve ser
representativa da populacdo que se pretende caracterizar. Sendo também mencionado a metodologia
de quarte amento que visa a homogeneizacdo de amostras pulverizadas. Nesse item também ja é

11



UNIG

Revista Engenharia, Meio Ambiente e Inovagdo ISSN 2595-5616- agosto 2023; v.11, n.2 UNIVERSIDADE IGUACU

mencionado a necessidade de se determinar teor de ferro metdlico nas amostras, o que é detalhado
no Anexo A da ABNT NBR 14656:2023.

3.24. Preparacao de amostras — pastilhas fundidas

Neste item também ndo existe detalhamento na ABNT NBR 14656:2001, deixando a critério do
realizador da analise. Porém, na versao ABNT NBR 14656:2023 é descrito que a amostra deve ser
mantida na temperatura de 1000 2C durante o periodo de 1 h, sendo permitido uma variagdo na
temperatura de 50 2C.

3.25. Preparagao de amostras — pastilhas fundidas — perda ao fogo

Semelhantemente, na ABNT NBR 14656:2001 nao foram inseridos detalhamentos para a determinagao
da perda ao fogo. Ja na versao ABNT NBR 14656:2023 didaticamente foi mencionado que embora o
item se refira como perda ao fogo, deve ser determinado tanto a perda quanto o ganho de massa ao
fogo das pastilhas.

3.26. Preparacao de amostras — pastilhas fundidas — perda ao fogo - correcao

Neste caso, a ABNT NBR 14656:2001 faz mengao as normas relacionadas a corre¢do dos valores de
perda ao fogo das pastilhas fundidas. Entretanto, a ABNT NBR 14656:2023 descreve que a corregdo da
perda ao fogo esta relacionada a presenca de sulfetos e compostos com enxofre.

3.27. Preparacgdo de amostras — prepara¢ao manual de pérolas

Nesse item a ABNT NBR 14656:2001 descreve uma unica formulagao para que as pérolas (pastilhas
apos a fusdo sejam produzidas). JA na ABNT NBR 14656:2023 sdo descritas mais duas formulacdes para
a producao das pérolas, aumentando a flexibilidade para produgao das pérolas.

3.28. Preparacdo de amostras — maquina automatica de fusdo

Mais uma inovagao promovida pela ABNT NBR 14656:2023 permitindo explicitamente a utilizagdo de
maquina automatica para fusdo como alternativa para os métodos manuais. Aumentando a
produtividade e a repetibilidade das condi¢des de producao das amostras.

3.29. Preparacdo de amostras — pastilhas prensadas

Nesse item ha uma mudanca muito significativa em relacdo as duas normas. Na ABNT NBR 14656:2001
a Unica mencdo é de que a pressdo adequada estd entre 1 e 3 MPa. J4 na ABNT NBR 14656:2023 a
pressdo deve estar entre 100 e 300 MPa para produzir uma pastilha de 32 mm de didmetro. Esse
detalhamento é muito importante, pois através dele é possivel determinar a forga de compressao que
a prensa deve exercer para produzir a pastilha. Neste caso, a prensa hidrdulica precisa ter capacidade
minima de 9 tf (tonelada-forca) e maxima de 27 tf.

3.30. Curvas de Calibragao e validacao

Na ABNT NBR 14656:2001 ndo foram inseridos detalhamentos para a realizacdo da curva de calibracado
e da validagdo da metodologia empregada na técnica de FRX. Ja na versao ABNT NBR 14656:2023
didaticamente foram mencionados para a verificagdo do espectrdmetro e a corregao dos resultados.

3.31. Preparacao do equipamento
12
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Na ABNT NBR 14656:2001 ndo foram inseridos detalhamentos para a preparagao do equipamento. Ja
na versao ABNT NBR 14656:2023 o parametro tempo de estabilizacdo do equipamento foi citado e
foram confirmadas que as recomendacdes do fabricante devem ser aplicadas.

3.32. Parametros instrumentais

Na ABNT NBR 14656:2001 foram inseridos detalhamentos dos detectores para cada tipo de elemento
quimico. J4 na versdao ABNT NBR 14656:2023 foram descritos os parametros a serem otimizados para
melhor desempenho do espectrémetro de FRX.

3.33. Andlise dos padrdes e ajuste da curva

Apenas a versao ABNT NBR 14656:2023 informa que essas pastilhas determinar uma correlagdo entre
a leitura no equipamento e o valor de referéncia do elemento que esta sob analise.

3.34 Pastilhas monitoras

Apenas na versdao ABNT NBR 14656:2023 é mencionado que essas pastilhas sejam utilizadas para
corrigir os desvios do equipamento.

3.35. Validagdo da calibracao

Mais uma inovagdo estabelecida pela ABNT NBR 14656:2023 permitindo explicitamente que a
validacdo da calibracdo do equipamento seja utilizada para se estabelecer limites de precisdo aceitaveis
dos resultados encontrados pelo equipamento de FRX.

3.36. Analise de amostras de rotina

Apenas na versao ABNT NBR 14656:2023 é mencionado para amostras de rotina devem ser
estabelecidos protocolos de preparacdo e de analise tanto para os padrdes como das amostras para
gue sejam garantidas as comparabilidades entre todas as analises.

3.37. Repetibilidade - espectrometro

Mais uma inovacao significativa e relevante trazida pela ABNT NBR 14656:2023, pois através dela é
possivel avaliar a concordancia entre 10 analises consecutivas de uma mesma amostra.

3.38. Repetibilidade - método

Outra inovacdo bastante importante e diferenciada da ABNT NBR 14656:2023, pois com isso é requisito
é estabelecido a necessidade de se realizar a avaliacdo da concordancia de analises consecutivas de 10
amostras de um mesmo material.

3.39. Expressao dos resultados

Na ABNT NBR 14656:2001 era mencionado apenas que os resultados deveriam ser expressos na forma
de Concentracdo % com aproximacdo centesimal. J4 na norma ABNT NBR 14656:2023, a analise
guimica deve ser relatada na forma de éxidos. Além disso, quando para as concentracdes acima a de
1%, os valores devem ser expressos com 4 significativos e abaixo concentragdes de 1% com 3
significativos.

3.40. Expressao dos resultados — corregao presenga de sulfetos e cloretos
13
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Outra novidade da ABNT NBR 14656:2023 no intuito de realizar as corre¢Ges necessdrias do
processamento e producao das amostras de forma a ter uma analise mais fidedigna da composicao
guimica das matérias-primas e do cimento Portland.

3.41. Anexo A — Determinacgao do teor de ferro metalico

Mais uma novidade trazida pela norma ABNT NBR 14656:2023, onde é descrito um procedimento para
determinagdo de ferro metdlico com a utilizagdo de imas. O ferro metalico presente no cimento
Portland e nas matérias-primas é proveniente do processamento. Entretanto, como o ferro é um dos
componentes das matérias-primas e do préprio clinquer, isso poderd induzir erros durante a analise
guimica quantitativa das amostras, majorando a sua concentragao.

Conclusao

A ABNT NBR 14656:2023 foram feitas diversas melhorias que colaborarao para a melhor caracterizagao
guimica do cimento Portland, das matérias-primas e até dos intermediarios da producdo como, por
exemplo, o clinquer. A grande contribuicdo da norma atual estd na preocupacdo com a garantia da
validade dos resultados obtidos, o que pode ser observado com as inclusdes dos itens: materiais de
referéncia, materiais de referéncia industriais, padrdes de calibracdo, repetibilidade do espectréometro
e repetibilidade do método. A atualizacdo da ABNT NBR 14656 em julho de 2023 trara beneficios para
as edificacdes em termos de durabilidade e desempenho, pois a andlise quimica sera mais criteriosa e
precisa aumentando o grau de padroniza¢dao e consequentemente de comparabilidade dos diversos
fabricantes de cimento Portland no Brasil.
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