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Simple Analysis of Historical Lime Mortars – This laboratory experiment describes a simple character-
ization of an historical lime mortar by the determination of its approximate composition by a gravimetric method. 
FTIR spectroscopy and X-ray diffraction are also used for the qualitative characterization of the mortar components. 
These types of experiments are particularly suitable to teach aspects of general chemistry, and to present techniques 
such as FTIR or X-ray diffraction, at an introductory laboratory level to students that have their major in courses that 
are related with the cultural heritage, but also have science disciplines, such as Chemistry.

Descreve-se uma experiência laboratorial na qual é empregue um método gravimétrico para a determinação da 
composição aproximada de uma argamassa de cal. A espectroscopia de infravermelho e a difracção de raios-X são 
também utilizadas para a análise qualitativa dos constituintes principais da argamassa. Este tipo de experiências são 
particularmente adequadas para o ensino de vários aspectos de química geral bem como para apresentar a espectrosco-
pia de infravermelho e a difracção de raios-X a um nível laboratorial introdutório a alunos que, embora tendo a parte 
principal das disciplinas do seu curso noutras áreas de estudo, como por exemplo áreas relacionadas com as artes e o 
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INTRODUÇÃO

O interesse dos alunos por cursos da área das ciências tem 
vindo a declinar nos últimos anos, facto que é conhecido e 
que também é matéria de debate em vários países [1-3]. De 

-
mente atingida. As causas para esta situação são múltiplas 
e complexas [3] e as soluções não são fáceis de encontrar. 
Todas as contribuições para que haja uma percepção mais 
correcta da química por um conjunto o mais amplo pos-

para isto, ainda que não tenha sido obviamente inventa-
da agora, é a relação entre a química e as ciências ligadas 
à conservação ou, num âmbito mais geral, à temática do 
património cultural. Esta relação pode ser feita, por exem-
plo, através de aplicações instrumentais [4] ou através de 
cursos em que escolas de ciências e escolas de artes cola-
boram. Este último aspecto permite o ensino da química 
a nível universitário mas a estudantes que têm um nível 
de conhecimentos de química pré-universitário por vezes 
reduzido. Assim, e porque a química é uma ciência expe-
rimental, a selecção de experiências relativamente simples 
mas motivantes para ensinar questões básicas de química é 
particularmente importante neste contexto.

Existem na literatura várias propostas e descrições de ex-
periências laboratoriais que têm relação com as artes e com 
o património cultural mas, a maioria, relaciona-se com co-
rantes e pigmentos [5]. Curiosamente, poucas referências 
têm sido feitas, neste contexto, a experiências laboratoriais 
com argamassas históricas, nomeadamente argamassas de 
cal. A principal razão para este facto é, muito provavelmen-
te, porque amostras de argamassas históricas para estudar 
poderão não ser muito acessíveis. Porém, esta limitação 

também é uma oportunidade para que uma escola ou de-
partamento de química possa interagir com a comunidade 
que os rodeia e, assim, contribuir para uma melhor percep-
ção da química fora do meio universitário. Dependendo da 

-
tados, por exemplo, protocolos para o estudo de amostras 
podem ser feitos com museus ou outras instituições ligadas 
à conservação. A análise de argamassas históricas é uma 
temática interessante uma vez que a sua composição, entre 
outros aspectos que podem ser estudados, pode fornecer 
informação com propósitos de estudos arqueológicos e de 

de argamassas históricas foi realizada com objectivos ar-
queológicos ou de conservação está reunida na Informação 
de Suporte. No presente texto descreve-se um exemplo de 

objectivo principal de poder ser realizada por estudantes 
com relativamente poucos conhecimentos pré-universitá-
rios de química. Algumas potencialidades de expandir esta 
actividade laboratorial são também discutidas.

DESCRIÇÃO GLOBAL DA EXPERIÊNCIA

As argamassas de cal são constituídas por três constituintes 
principais. Dois deles são as fracções que estão presentes 
em maior quantidade: o ligante (essencialmente carbonato 
de cálcio) e os agregados (ou areias) que são essencialmen-
te sílica. O terceiro componente existe em pequena quanti-

exemplo por minerais de argila. Vários procedimentos ex-
perimentais têm sido propostos para a análise de argamas-
sas de cal [7] e a comparação de resultados obtidos utili-
zando diferentes procedimentos foi também já discutida na 
literatura [8] mas o método mais comum envolve o ataque 
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ácido da argamassa com ácido clorídrico para provocar a 
dissolução do ligante, permitindo determinar a percenta-
gem mássica de ligante na argamassa total, bem como a 

As técnicas experimentais a utilizar são simples mas im-
-

tração, preparação de soluções) e podem ser efectuadas por 
estudantes de cursos com pouca prática de química labora-
torial. Numa fase mais avançada dos cursos, ou em estreita 
relação com disciplinas mais focadas na instrumentação, as 
argamassas históricas podem voltar a ser utilizadas como 
objecto de estudo. Por exemplo, aplicações relacionadas 
com a espectroscopia de infravermelho com transformada 
de Fourier (FTIR) ou a difracção de raios-X (DRX) podem 

infravermelho ou dos picos de difracção do ligante e dos 
agregados [7,8].

PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

ANÁLISE QUÍMICA

São necessários cerca de 25 cm3 de uma solução de HCl 
3 ou 4 M por análise. Dependendo dos objectivos do cur-
so, e do grau de preparação anterior dos alunos, esta solu-
ção pode já estar preparada ou pode ser dada aos alunos a 
oportunidade de a preparar a partir de uma solução de HCl 
concentrado, ilustrando as precauções necessárias para o 
efeito. A concentração da solução não é absolutamente crí-
tica pelo que uma diluição de um volume de HCl concen-
trado (usualmente 37%) em 3 volumes de água destilada é 

Previamente à análise, os estudantes efectuam uma obser-
vação cuidadosa das características da amostra de arga-
massa, tomando nota da cor, forma, grau de homogeneida-
de, etc. Nesta fase, é importante sensibilizar os alunos para 
a importância de uma correcta amostragem. No caso de a 
amostra não estar desagregada pode necessitar de ser parti-
da (eventualmente com um martelo) e seguidamente moída 

-

exsicador. Cerca de 1 g de amostra é então rigorosamente 
pesado (w1) num copo de 25 cm3 cuja massa foi também 
registada (w2). Adicionam-se 3 cm3 de água destilada ao 
copo e coloca-se num agitador magnético com uma barra 
de agitação. Enquanto a agitação prossegue, adiciona-se o 
HCl preparado, gota a gota, até que a efervescência termine. 

Neste ponto, o ligante (CaCO3) reagiu com o HCl, tendo-se 
libertado CO2, permanecendo em solução os iões cálcio. 
Assim, a fase sólida é agora composta pelos agregados e 

uma decantação para que os agregados (partículas maio-
-

o efeito, começa por se remover o agitador magnético e 

funil. Agita-se a mistura que está no copo com uma vare-
ta de vidro e decanta-se, vertendo o líquido para o papel 

pequenas quantidades de água em cada passo. Como as di-

o copo com os agregados (w5). A composição percentual 
abreviada da argamassa pode ser calculada conforme indi-
cado na Tabela 1.

EXTENSÃO DO TRABALHO EXPERIMENTAL: CARACTERIZAÇÃO POR FTIR 
E DRX

Para a obtenção dos espectros de infravermelho, o méto-
do da pastilha, por diluição em KBr, é preferível (exemplo 
na Figura 1). O difractograma de raios-X pode ser obtido 
pelo método dos pós (exemplo na Figura 2). Em ambas as 

-
culdades relacionadas com a heterogeneidade de algumas 
amostras, em particular pode observar-se heterogeneidade 
nas dimensões das partículas dos agregados. Assim, pode 
ser requerida uma moagem adicional antes de efectuar as 
pastilhas para o FTIR. Adicionalmente, no caso das par-
tículas dos agregados serem demasiado grandes, mesmo 
para análise por DRX pode ser aconselhável efectuar pas-
tilhas, de uma forma semelhante ao que se faz para o FTIR 
mas sem diluir com KBr.

RESULTADOS E DISCUSSÃO

Os estudantes deverão começar por interpretar, do ponto de 
vista químico, o que sucede na parte experimental, nomea-
damente escrevendo o esquema químico que traduz a reac-
ção entre o HCl e o CaCO3. Com os valores das massas, w1 
a w5, e conforme a Tabela 1, a composição percentual da 
argamassa pode ser calculada. Dependendo do número de 
estudantes (ou grupos) e da quantidade de amostra disponí-
vel, as análises poderão ser replicadas. Em qualquer caso, a 
comparação de resultados entre os vários alunos ou grupos 
de alunos é importante. Com efeito, pode antecipar-se al-
guma variação nas composições determinadas dada a pos-
sível heterogeneidade das amostras. Este aspecto deve ser 
enfatizado na discussão dos resultados uma vez que ajuda 
a ilustrar a importância do passo de amostragem.

-
massa de cal. É instrutivo obterem-se os espectros de uma 
sílica (ex. quartzo) e do carbonato de cálcio puros, os quais 
são os constituintes principais da argamassa para que se 
possa efectuar uma comparação das principais bandas de 
absorção dos componentes puros e da amostra de argamas-
sa. No caso do carbonato de cálcio as bandas próximo de 

Tabela 1 – Cálculo dos constituintes principais da argamassa

% de agregados 

% de ligante 
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1500 e de 875 cm-1 são atribuíveis às vibrações das liga-
ções O-C-O do grupo carbonato. As bandas mais intensas 
da sílica surgem a cerca de 1080 and 780 cm-1. Conforme 
esperado, as bandas mais intensas da sílica e do carbonato 
de cálcio também aparecem no espectro FTIR da amostra 
de argamassa.

A Figura 2 ilustra um exemplo de um difractograma de 
raios-X de uma argamassa de cal em que os picos corres-
pondentes aos constituintes principais da amostra foram 

(International Center for Diffraction Data
sumária dos picos de difracção para alguns componentes 
relevantes de argamassas históricas está presentada na In-
formação de Suporte.

relativos ao quartzo e à calcite, bem como picos relativos a 
outros componentes minoritários como minerais de argila 
(muscovite) e feldspatos. 

CONCLUSÕES

As experiências descritas ilustram os aspectos principais 
de uma caracterização abreviada de uma amostra de arga-
massa histórica. Trata-se de um trabalho adequado para 
ensinar um conjunto de assuntos de química a estudantes 
que frequentam cursos em que o maior número de disci-
plinas está centrado em assuntos relacionados com as ar-
tes e o património mas que também têm uma componente 
de disciplinas de química, uma vez que as experiências 
propostas permitem relacionar as diferentes vertentes dos 
seus cursos.

INFORMAÇÃO DE SUPORTE

Procedimentos experimentais detalhados; folha de registo 
para a análise química; resumo dos picos de difracção de 

Figura 1 – Espectro FTIR de uma argamassa de cal, e de amostras de 
quartzo e de carbonato de cálcio. Adaptado com permissão de J. Chem. 
Educ. Copyright 2015 American Chemical Society)

Figura 2 – Difractograma de raios-X de uma argamassa de cal, com a 

com permissão de J. Chem. Educ. Copyright 2015 
American Chemical Society)

raios-X para as principais substâncias encontradas. Este ma-
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