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RESUMO

ESTUDO EXPERIMENTAL DE MATERIAIS CIMENTICIOS DE ALTA
RESISTENCIA MODIFICADOS COM POLIMEROS SUPERABSORVENTES (PSAS)
COMO AGENTES DE CURA INTERNA

Autor: Manuel Alejandro Rojas Manzano

Orientadora: Eugénia Fonseca da Silva

Programa de Pos-graduacgdo em Estruturas e Construcéo Civil
Brasilia, Setembro de 2016.

Uma das estratégias que vem sendo estudada nos Ultimos anos, para mitigar a retracdo autdgena de
concretos de alta resisténcia (CARs), é a utilizacdo de Polimeros Superabsorventes (PSAS), como
agentes incorporadores de &gua de cura interna. Entretanto, diante das lacunas existentes no meio
cientifico sobre os efeitos causados por esses polimeros nas propriedades dos materiais cimenticios de
alta resisténcia mais pesquisas precisam ser realizadas. Neste sentido, esse trabalho, desenvolvido em
trés partes, trata da investigacdo experimental do efeito da adicdo de PSAs em pastas de cimento e
também em microconcretos. Na primeira parte, foi realizada a caracterizagdo dos quatro polimeros
superabsorventes estudados que deu suporte para que, na segunda parte, fossem avaliadas as pastas de
cimento contendo PSAs, por meio de um estudo reoldgico, ao longo do tempo, utilizando a técnica de
reometria rotacional de placas paralelas, analise que foi complementada com a calorimetria de
conducdo isotérmica. A influéncia da adigdo de PSA foi avaliada pela analise comparativa da
microestrutura de pastas de cimento e silica ativa, utilizando técnicas como: difracdo de raios-X, anélise
térmica, porosimetria por intrusdo de mercdrio e microscopia eletronica de varredura. Na terceira e
Gltima parte do programa experimental foi investigado o comportamento de microconcretos
modificados com PSA, no tocante ao tempo zero, a propriedades no estado fresco, a retragdo autdégena e
a propriedades mecanicas, elasticas e relacionadas a durabilidade. O método de espalhamento de
argamassa mostrou-se eficiente e simples para se determinar a principal propriedade do PSA para uso
em materiais cimenticios que é a sua a capacidade de absorcdo de agua nesse meio. Os resultados do
estudo reoldgico indicam que a incorporacdo de agua de cura interna, usando o PSA, influencia
levemente a viscosidade das pastas de cimento, porém, a magnitude do efeito na tensdo de escoamento
depende das propriedades dos polimeros, sobretudo, da capacidade de retencéo de liquido no tempo. A
analise da microestrutura revelou que a adicdo de PSA modifica a porosidade da pasta de cimento e
silica ativa, pela densificagdo da matriz cimenticia, porém, com o aumento do volume total de poros. A
metodologia do pulso ultrassénico mostrou-se precisa para balizar o inicio da determinacdo
experimental da retracdo autdgena. A calorimetria de conducgdo isotérmica nas pastas mostrou que a
agua de cura interna, adicionada a mistura usando o polimero, participa das reacGes de hidratacao.
Dessa forma, a analise comparativa do efeito do PSA nas diversas propriedades no estado endurecido
dos microconcretos deve ser feita em relacdo a mistura de referéncia contendo a mesma relacéo a/Ciota
do traco modificado com polimero. Com essa abordagem sugerida nessa pesquisa 0 PSA é uma
estratégia promissora pois, dependendo do teor adicionado, mitiga, ou mesmo elimina, a retracéo
autégena nos microconcretos, sem prejuizo nas propriedades mecanicas e elasticas.

Palavras-chave: polimero superabsorvente, concreto de alta resisténcia, retracdo autégena, cura
interna.
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ABSTRACT

EXPERIMENTAL STUDY OF HIGH STRENGTH CEMENTITIOUS MATERIALS
MODIFIED WITH SUPERABSORBENT POLYMERS (SAP) AS INTERNAL CURING
AGENTS

Author: Manuel Alejandro Rojas Manzano

Supervisor: Eugénia Fonseca da Silva

Post-Graduate Program on Structures and Civil Construction
Brasilia, September 2016.

One strategy that has been studied in recent years to mitigate autogenous shrinkage of high strength
concrete (HSC), is the use of superabsorbent polymers (SAP) as entraining agents of internal water
curing. However, given the gaps in the scientific community about the effects caused by these polymers
on the properties of high strength cementitious materials more research needs to be conducted. This
study was conducted in three parts and discusses the experimental investigation of the addition effect of
SAP in cement pastes and also in fine-grained concrete. The first part was conducted to characterize the
four superabsorbent polymers studied, in the second part cement pastes containing PSAs were evaluated
through a rheological study, over time, using rotational rheometry technique of parallel plates, the
analysis was complemented by isothermal conduction calorimetry. The influence of the addition of SAP
was evaluated by microstructure comparative analysis of cement pastes with silica fume, using
techniques such as X-ray diffraction, thermal analysis, mercury intrusion porosimetry and scanning
electron microscopy. In the third part of the experimental program was investigated the behavior of
fine-grained concretes modified with PSA, with respect to time zero, the properties in the fresh state,
the autogenous shrinkage and mechanical, elastic and durability properties. The slump flow method
proved to be efficient and simple to determine the main property of SAP for use in cementitious
materials is their water absorption capacity in this environment. The slump flow test proved to be
efficient and simple to determine the water absorption capacity, main property of SAP for use in
cementitious materials. The results of the rheological study indicate that the internal curing water
incorporation with SAP, slightly influences the viscosity of the cement pastes. However, the magnitude
of the effect on yield stress depends on the properties of polymers, particularly of retention capacity
liquid time. The microstructure analysis revealed that the addition of SAP modifies the porosity of the
cement paste with silica fume, by densification of the cementitious matrix, but with the increase in the
total pore volume. The ultrasonic pulse methodology proved to be accurate to mark the beginning of the
experimental determination of autogenous shrinkage. The isothermal conduction calorimetry in the
pastes showed that internal curing water added to the mixture using the polymer, participates of the
hydration reactions. Thus, the comparative analysis of the effect of SAP on hardened state properties of
fine-grained concretes should be made with respect to the reference mixture containing the same W/Ctotal
ratio of concrete modified with polymer. With this approach, the SAP is a promising strategy because,
depending on the added content, mitigates or even eliminates the autogenous shrinkage on fine-grained
concretes, without prejudice to the mechanical and elastic properties.

Key words: superabsorbent polymers, high strength concrete, autogenous shrinkage, internal curing.



RESUMEN

ESTUDIO EXPERIMENTAL DE MATERIALES CEMENTICIOS DE ALTA
RESISTENCIA MODIFICADOS CON POLIMEROS SUPERABSORBENTES (PSAS)
COMO AGENTES DE CURADO INTERNO

Autor: Manuel Alejandro Rojas Manzano

Orientadora: Eugénia Fonseca da Silva

Programa de Posgrado en Estructuras y Construccién Civil
Brasilia, Septiembre de 2016.

Una de las estrategias que viene siendo estudiada en los Gltimos afios, para mitigar la retraccion
autégena de concretos de alta resistencia (CARS), es la utilizacion de Polimeros Superabsorbentes
(PSAs), como agentes incorporadores de agua de curado interno. Sin embargo, frente a las lagunas
existentes en el medio cientifico sobre los efectos causados por esos polimeros en las propiedades de los
materiales cementicios de alta resistencia, mas investigaciones deben ser realizadas. De esta manera,
este trabajo, desarrollado en tres partes, trata de la investigacion experimental del efecto de la adicion
de PSAs en pastas de cemento y también en microconcretos. En la primera parte, fue realizada la
caracterizacion de los cuatro polimeros superabsorbentes estudiados, que dio soporte para que, en la
segunda parte, fueran evaluadas las pastas de cemento con PSAs, por medio de un estudio reoldgico, a
lo largo del tempo, utilizando la técnica de reometria rotacional de placas paralelas, andlisis que fue
complementado con la calorimetria de conduccion isotérmica. La influencia de la adicién de PSA fue
evaluada por el analisis comparativo de la microestructura de pastas de cemento y micro-silice,
utilizando técnicas como: difraccion de rayos-X, andlisis térmica, porosimetria por inyeccion de
mercurio y microscopia electronica de barrido. En la tercera y Gltima parte del programa experimental
fue investigado el comportamiento de microconcretos modificados con PSA, en lo que respecta a
tiempo cero, a propiedades en estado fresco, a retraccion autdgena y a propiedades mecanicas, elasticas
y relacionadas a durabilidad. EI método de asentamiento de morteros se mostro eficiente y simple para
determinar la principal propiedad del PSA para uso en materiales cementicios que es la capacidad de
absorcion de agua en ese medio. Los resultados del estudio reoldgico indican que la incorporacion de
agua de curado interno, usando PSA, influencia levemente la viscosidad de las pastas de cemento, sin
embargo, la magnitud del efecto en el esfuerzo de fluencia depende de las propiedades de los polimeros,
sobretodo, de la capacidad de retencién de liquido en el tiempo. El analisis de la microestructura revel6
gue la adicién de PSA modifica la porosidad de la pasta de cemento e micro-silice, debido a la
densificacion de la matriz cementicia, no obstante, con el aumento del volumen total de poros. La
metodologia del pulso ultrasénico se mostro precisa para el inicio de la determinacion experimental de
la retraccion autégena. La calorimetria de conduccion isotérmica en las pastas mostrd que el agua de
curado interno, adicionada a la mezcla usando el polimero, participa de las reacciones de hidratacién.
De esta forma, el andlisis comparativo del efecto del PSA en las diversas propiedades en el estado
endurecido de los microconcretos debe ser realizada en relacion a la mezcla de referencia que contiene
la misma relacién a/ctotal del concreto modificado con el polimero. Con el enfoque sugerido en esta
investigacion el PSA es una estrategia promisoria pues, dependiendo de la cantidad adicionada, mitiga,
0 hasta elimina, la retraccion autdgena en los microconcretos, sin perjuicio en las propiedades
mecanicas y elasticas.

Palabras clave: polimero superabsorbente, concreto de alta resistencia, retraccion autgena, curado
interno.



SUMARIO

1= INTRODUGAO ..ot eceteeteee e teste ettt anaanen s 1
1.1- ABRANGENCIAE IMPORTANCIA ........coimiiieieiesieisese s 1
1.2- MOTIVACAO DAPESQUISA.......ooeoieeeeteeeeeeveeteeeee et enesss s ses s anaanennens 3
1.3- OBJETIVOS DA PESQUISA ...ttt ettt 4

1.3.1 - ODJELIVO GIAL....cueiiiiiiiiiieie e e bt e et aenre e 4
1.3.2 - ODbjetivos ESPECITICOS.....c.iiiiiiiiiiiiii it 4
1.4- ESTRUTURADATESE .....coooiitiiiieiet ettt 5

2- REVISAO DA LITERATURA ..ot ee et aenas s 8

2.1- MUDANGCAS DE VOLUME ......ccooiiiiiiiee ettt neens 8
2.1.1- Deformagies NA0 AULOGENAS. ........coerverierierierieriestesteste e siesieseesiesaesbesaesresbessessessessesseens 9
2.1.2 - Deformagies AULOGENAS .........coeruerierierierierie e sie st sie st sbe e sbe b sbesbesre e sressesneenas 10

2.2- RETRACAO AUTOGENA ..ot tes s ten st sen s 13
2.2.1- Mecanismos da RetraGio AULOGENA ..........eoerueruererierieiiesie et see e 15
2.2.2 - Fatores que influenciam a Retragdo AUtOENA............ccceverieiiieieieie e 21
2.2.3- Métodos de Medicao da RetraGao AULOGENA. ........cc.evververierierieriesiesiesiesiesie e siessenes 24
2.2.4 - Estratégias Mitigadoras da Retragcao AULOGENA...........cceverererenienieiece e 27

2.3 CURAINTERNA .ottt b ettt et abe s 28
p TNt R O - TS o Uot- o PSSP SO 29
2.3.2 - MOUEIO U8 POWETS ..ottt ettt 30
2.3.3- 0O modelo de Powers aplicado a cura interna com agua incorporada.............ccccceue.... 32

2.4- POLIMEROS SUPERABSORVENTES ......ccoiueieieteeeteeeseee e senes s 36
2.4.0 - PIOOUGEO......ceveuititeiieteteie ettt b ettt 38
2.4.2 - APIICAGOES ...ttt 39

2.5- MECANISMO DE ATUACAO DO PSA EM MATERIAIS CIMENTICIOS ................. 40
TSt R AN o110 (o o TSSOSO 41
T A B 130 o Lo SRS SP R 44
2.5.3- Modelo esquematico do mecanismo de atuacdo do PSA como agente de cura interna
em um coNnCreto de alta rESISTENCIA .......c.eoveririiriieie s 47
2.5.4 - Métodos de caracterizagdo da absorcdo em materiais CImenticios ............c.cveevrenns 52

2.6- CONSIDERAGOES FINAIS ........ooceieeeeteeeeeeeetee e enieses s sen s 56

3- CARACTERIZACAO DE POLIMEROS SUPERABSORVENTES UTILIZADOS EM

MATERIAIS CIMENTICIOS ...ttt sie s ene st 57
3.1 INTRODUGAO ...t see ettt 57
3.2- TECNICAS DE CARACTERIZAGAO .......ooiiieeeeeeeeeeeeee e 57

3.2.1- COMPOSIGAD QUIMICA ...veivreeiirieieitiesieeie st eee st te et ste e ste e sae e sreeneesraeneesreenes 58
3.2.2 - Granulometria e Formato das Particulas ..o 60
3.2.3 - MasSa ESPECITICA .....cuveiiiieiiiieie et 61
3.2.4 - Capacidade de ADSOIGED LIVIE ......ccviieiiiiieiieie e 61
3.2.5- ADSOrGE0 N0 MEIO CIMENTICIO. .....veviiviiiiiieisieee e 63

3.3- METODOS E DISCUSSAQO DE RESULTADOS ......cooovveiieeereeieeeresesiesisnessssenienesnenees 68

3.3.1 - FOrnecimento dOS PSAS ........ciiuiiieiie ittt sttt ste et ae e st e sreeeaaenneennne s 68



3.3.2- COMPOSIGAD QUIMICA ....eeuvieiieieiie sttt bbb bbb bbb 69

3.3.3- Granulometria e formato das particulas ... 76
3.3.4 - MaSS8 ESPECITICA .....uevieeieie e 79
3.3.5- Capacidade de AbSOrGa0 NO MEIO AQUOSO........eeeerreeeerreerieeriesieereesieeeesaeeeesreeeesseenes 80
3.3.6 - Capacidade de Absor¢ao N0 Meio CIMENLICIO ......evvvviieiiiiieie e 82
3.3.7 - Isotermas de adSOrGa0 € dESSOIGAD .........evuirueirieieriieiesieestesreeste e sie s sre e ee e 84
3.3.8 - CONSIABIACOES FINAIS.....ciuveiiiiieiiiiieiti ettt sbe et sre e sre e sre s 86
3.4 CONCLUSOES .....cooviveeeeeeeeeeeeeee st 87
4- ESTUDO REOLOGICOE CALORIMETRICO DE PASTAS DE CIMENTO

MODIFICADAS COM DIFERENTES POLIMEROS SUPERABSORVENTES (PSAS)..... 89
4.1 - INTRODUGAOD ..ottt eee et tes ettt s st nsn s 89
4.2- REVISAO DA LITERATURA ....ooiiieveeeeeeee e eete e s s s ses e 89
4.2.1- Consideragdes SODre RE0IOGIA ........cuveiiririiiiiieeseee s 89
4.2.2 - Conceitos sobre a SUSPENSE0 de CIMENTO........cccuiiririiieere s 93
4.2.3 - Trabalhabilidade e Reologia do CONCreto FreSCO .......ccovviveieiieieiieie e 94
4.2.4 - Comparagdo de pastas de cimento, argamassas € CONCIELOS .........ccvververververreereesreens 97
4.2.5- Técnicas de caracterizacdo reoldgica aplicadas as pastas de cimento............c..c........ 99
4.2.6 - Efeitos dos PSAs na Reologia de materiais CImentiCios ...........ccocvvvvvvieiiiiennnnnnnns 102
4.2.7 - Auvaliagdo da hidratacdo por Calorimetria de Conducéo Isotérmica...........cc.cccuvuene 108
4.3- PROGRAMA EXPERIMENTAL .....cctiiiiiieiiieiee e 112
4.3.1 - MateriaiS CONSHITUINTES.......cviiiieieieieie et 112
4.3.2 - Pastas de CImento eStUAAAAS. .........cocviiiireririee e 114
4.3.3- EStUAO REOIOGICO .....oviiiiiiiiiieieeie ettt 116
4.3.4 - Calorimetria ISOtEIMICA. ........cveieieieieie et 123
4.4- RESULTADOSE DISCUSSAD ....ooiiiiciieeieieteeiese e, 127
4.4.1 - Re0l0gia 0aS PASIAS .......coiueiiiiiiieiiieie sttt sre s 127
4.4.2 - Calorimetria ISOtEIMICA. ........cviiieerieise e 137
4.5 CONCLUSOES ......oooiiiiieiiiine sttt 142

5- ANALISE COMPARATIVA DA MICROESTRUTURA DE PASTAS CONTENDO
PSA 144

5.1- INTRODUGAD ..ottt es st s s nssnannans 144
5.2- REVISAO DA LITERATURA .....coooiieieieeeeese e ese s ses s asses s sssnensn s, 144
5.2.1- Microestrutura @ POroSIHade. .........cccoveriiiiiieie it 144
5.2.2 - Técnicas de Caracterizagdo MiCroeStrutural ............cccoervirciinineinescee e, 149
5.3- PROGRAMA EXPERIMENTAL ..ottt 156
5.3.1- Materiais CONSHTUINTES. ..ot 156
5.3.2- Pastas de EStUAATAS .........ccoiiiiiriieieieere e 156
5.3.3 - Processo de paralisagdo da NidrataGao ..........ccceevereiierieiieie e 158
5.3.4 - Analise TErMICa (ATG € DTA) oot 159
5.3.5- Difracao de raios-X - DRX .....cccociiiiiiiiiiiincse s 160
5.3.6 - Microscopia eletronica de varredura - MEV ..., 161
5.3.7 - Porosimetria por intrusdo de merclrio — PIM .........ccocoiiiiiinieniene s 162
5.4- RESULTADOS E DISCUSSAQ ....oooveveeiriiesieieeeeeeseseesesesss s eseses s sensssensnsenesnennens 165
5.4.1- Analise TErMIca (ATG € DTA) oot 165
5.4.2 - Difragao 08 RAIOS-X....ccuiiiiiiiiiiiiieiie sttt sb e 172



5.4.3 - Microscopia Eletronica de Varredura..........ccoccoeieieiiieienc s 175
5.4.4 - Porosimetria por INtrusdo de MEICUNIO ........ccceiveriiiiiiiie et 180

5.5 - CONCLUSOES .....coooviieieceeceee ettt 187

6- DETERMINACAO DO TEMPO ZERO EM MICROCONCRETOS DE ALTA
RESISTENCIA CONTENDO POLIMEROS SUPERABSORVENTES USANDO A

TECNICA DO ULTRASSOM ..ottt 188
B.1- INTRODUGAOD ....ooooveieieeeeseteeteeee et ee s 188
6.2- REVISAODALITERATURA ......cooiiiieieietete et 188

6.2.1 - Tempo Zero ou Patamar de Percolagao...........ccocuevviieriiiiiiesiene e 188
I A O N V7 Wor | (o] ] 1= (o SRS SSSR 190
6.2.3 - Técnica da Propagacao da Onda UItraSSONniCa ..........ceeerveriereeseiiesiesiesiesieseanens 191
6.2.4 - Efeito do PSA no tempo zero de materiais CImentiCios ..........cceevvvveresieeresiieseanens 193
6.3- PROGRAMA EXPERIMENTAL....ccocitiiiiieieisieiesesie et 194
6.3.1 - Materiais CONSHITUINTES. ......c.civiiiiiieeie e 195
6.3.2 - Fabricacao d0S MICIOCONCIELOS. ......cuiiviirieriieiesieeieseeie st sre e sre e sreaneens 195
6.3.3 - Metodologia para determinacdo do tempo-zero (10).......ccovererieererieeresieeneeieseneens 196
6.4- ANALISE DE RESULTADOS.......coooieieieiieeeieeiieieeiese s eseese s, 198
6.4.1 - Influéncia do teor de PSA nos microconcretos com relagdo a/c <0,30................... 199
6.4.2 - Efeito da relagao a/C N0 tEMPO ZEIO ......eceeiiveieiieie e 200
6.4.3 - Influéncia do teor de PSA nos microconcretos com relagéo a/c > 0,30................... 201
B.5- CONCLUSOES ......oooieoieeeeeeteeeee e ertsses st s st na s 202

7 - MI:I'IGACAO DA RETRACAO AUTOGENA EM MICROCONCRETOS DE ALTA
RESISTENCIA MODIFICADOS COM POLIMERO SUPERABSORVENTE E SEU

EFEITO NAS PROPRIEDADES MECANICAS.........c.oviieeeeeeeeeeeeeeeeeesesesesisses s nasnesnees 204
7.0 INTRODUGAD ..ottt 204
7.2- REVISAO DA LITERATURA .....oooitiieieteeteee e ee e, 204

7.2.1 - Efeito do PSA na retraGo aUtOGENA.........cccceviieiiieiiie e 204
7.2.2 - Efeito do PSA nas propriedades mecanicas de materiais cimenticios ..................... 209
7.3- PROGRAMA EXPERIMENTAL ..ottt 212
7.3.1- Planejamento EXPerimental...........ccocoiiiiiiiiieie e 212
7.3.2 - Materiais CONSHITUINTES. ......c.oiviiiiiiieie et 213
7.3.3- Dosagem EXPerimental .........coooiiieiiieieiere et 217
7.3.4 - Fabricagdo doS MICIOCONCIELOS. ........civeiriirreriireieie ettt 218
7.3.5 - MELOUOS U8 ENSAID ..ottt sttt sbe e nne s 220
7.4- APRESENTAGAO E ANALISE DE RESULTADOS .......oooviuiiriieirneieineieinsieesenens 226
7.4.1 - Propriedades N0 EStAd0 FIESCO ......ccveiiiieiieie et 226
7.4.2 - RetraGao AULOUENA .....cueiuiirieieiiesieeeesieeiesteeeesae e saeeesseessesseessesseessesseessesseessessenns 228
7.4.3 - Propriedades MecCanicas € EIASHICAS ........cccccuevueiieriiieie e 236
7.4.4 - Propriedades relacionadas a Durabilidade .............ccoceviveiiiieiinieie e 271
7.5- CONCLUSOES ..ottt er sttt 274

8- CONSIDERACOES FINAIS E SUGESTOES PARA PESQUISAS FUTURAS.......... 276
8.1- SINOPSE E CONCLUSOES ........coiiierceeiseeseteeteseesssesienesss s, 276
8.2- SUGESTOESPARAESTUDOS FUTUROS........ccooiieverereeeeeenieeersssiesisnensessenesnannens 278

Xiii



REFERENCIAS ....oocoeeeeeeeeee oottt et et e et et et e e et et e e et e e e et et e e et et e s es e e e es e ee et e e s erate s ereseesarenenes 280
APENDICE A - RESULTADOS INDIVIDUAIS: ENSAIOS EM PASTAS ..ooooveveeeeeeeren 299
APENDICE B - RESULTADOS INDIVIDUAIS: ENSAIOS EM MICROCONCRETOS .. 311

Xiv



LISTA DE FIGURAS

Figura 1.1 — Esquema da eStrUtUra 0a TESE. ......ccviiiiriiieieieeeee e 6
Figura 2.1 - Tipos de sistemas segundo 0s conceitos de termodinamica: a) sistema aberto, b) sistema
fechado e ¢) sistema iS0lado (SILVA,2007). ...coviiieiiiie ettt ste ettt re e 8
Figura 2.2 - Organograma com a classificagdo para as deformagdes autdgenas e ndo autdégenas (SILVA,
2007, ettt et R R Rt et et et et R g eR e e Rt eE e R e Ee R e Ret et eR e e Rt eRe e Rt e EenRentententeee e eneenenreas 9
Figura 2.3 - Desenho esquematico da variacdo volumétrica causada pela pressdo atmosférica numa
SUSPENSEO (SILVA, 2007). ...ttt bbbttt b b e 11
Figura 2.4 - Evolucdo da microestrutura em funcdo do tempo para um concreto com baixa relagéo a/c
(VERNET e CADORET, 1992 adaptado por MANZANO et al., 2014).......cccccovvvevviveieieeiene e 14
Figura 2.5 - llustracdo da equacdo de Kelvin-Laplace para o caso de um menisco esférico dentro de um
capilar cilindrico, ndo saturado (GENNES et al., 2002 adaptado por SILVA, 2007).......c.ccccveerrerennene. 16
Figura 2.6 - Raio de poro como funcdo da umidade relativa (direita) e tensdo capilar como fungéo do
raio de poro cheio de agua (ASSMANN, 2013). ..ccoiiiiiiiiie e e 18
Figura 2.7 - Representacdo esquematica da adsorcdo da adgua em um capilar de pasta de cimento
(BAZANT, 1972 adaptado por MELO NETO, 2008). .......ccceiueiieriisiesieniesiesieseeeeiesesse e ssessessessesessesns 19
Figura 2.8 - Mecanismo de pressdo de disjuncdo para: (a) material seco e (b) material com agua
adsorvida (KOVLER e ZHUTOVSKY, 2006 adaptado por RODRIGUES, 2010).......c.cccceevevievieainennns 19
Figura 2.9 — Mecanismo de retracdo segundo varios autores (KOVLER e ZHUTOVSKY, 2006
adaptado por RODRIGUES, 2010). ......cciiieiiitiiie e eie et sttt te e s re et sreenaesbesneesnestesnaesresnaennens 20
Figura 2.10 - Deformagéo Autogena em funcédo da finura do cimento (BENTZ et al. 2001)................. 22
Figura 2.11 - Deformagdo Autdgena para cinco pastas de cimento com relacéo a/c = 0,30 e substituicdes
de 20% do cimento por compostos puros do clinquer: CsS, C;S e C3A (JENSEN, 2000).........ccccvea.... 23
Figura 2.12 - Métodos para a determinacgdo da retracdo autégena em pastas de cimento: (a) volumétrico
e (b) linear (LURA € JENSEN, 2007).....cccciuiitieiireriesieieeieieessesesessessessessessssassessessessessessesssssessssessenns 25
Figura 2.13 - Sistema de medicédo da retracdo autogena: (a) Moldado com pregos e (b) Pratos metalicos
(HAMMER €t @1.,2002) ..ottt sttt ettt sttt e st e s bbb st et et eneereans 26
Figura 2.14 - Esquema para determinacédo da retragdo autdgena (SILVA et al., 2011a). ........ccccvevenenne. 27
Figura 2.15 - Classificacdo dos métodos de cura do concreto (RILEM, 2007) .......ccccovvvrenrnereenienn 28

Figura 2.16 — Vista esquematica das fases da &gua numa pasta de cimento (VAN BREUGEL, 1991). 30
Figura 2.17 - Distribuicdo volumétrica da fase de pastas de cimento em fungdo do grau de hidratagdo
para relagdes a/c de 0,50 (esquerda) e 0,30 (direita). Os diagramas de aplicam-se em sistema selados
(ASSIMAINN, 2013)...ceeueitenieieseeieie ettt sttt b bbb st s e e b e st e b e st et et et e et e e et et b et et e nben et ene st nes 32
Figura 2.18 - Distribui¢do volumétrica de fases em fungdo do grau de hidratacdo: pasta de cimento com
a/c de 0,36 (esquerda) e pasta de cimento com agua de cura interna com a/c de 0,36 + 0,06 (direita)

(ASSMANN, 20L3).....iiisiriei e 33
Figura 2.19 — Agua incorporada ((a/c)e) necessaria para evitar a autodessecacdo, como uma funcdo da
relacdo a/c para diferentes teores de silica (LURA, 2003).......c.ccuoiiirriiniieieieeeesesie e see e 35

Figura 2.20 - Representacdes Esquematicas das estruturas moleculares: (a) lineares, (b) ramificadas, (c)
cruzadas, e (d) em rede (tridimensional). Circulos designam unidades de mero individuais
(CALLISTER, 2012)......ciuiiiteieeitteiesieies ettt bbbttt 37
Figura 2.21 - Imagem de uma particula esférica colorida de PSA com tinta azul no estado seco e
saturada com agua (ASSMANN, 2013) ....c.eciiiiieiiieieiee ettt 37
Figura 2.22 - Representacdo de uma particula de PSA, a base de acido poliacrilato, seca e inchada, apds
absorcao de 4gua (FRIEDRICH, 2012)......cuiiiiiieiesieesieeeeeesies e e sse st sne s seeeeseenessessenes 38
Figura 2.23 - Forma das particulas de polimeros produzidos por: a) polimerizacdo de gel; b)
polimerizacdo por suspensdo inversa; ¢) poro seco deixado por uma particulas de PSA polimerizada em
gel numa pasta de cimento endurecida ap6s a secagem; d) poro seco deixado por uma particula de PSA
polimerizado via polimerizagdo por suspensdo inversa numa pasta de cimento endurecido
(FRIEDRICH, 2012). .....vooveeeoeeeeseeeeeseees s seesessssessesessssssessssess s s s sssesssessnsssnsssssensssnssnnes 39
Figura 2.24 - llustragdo de um material de PSA anidnico tipico a base de acrilico: (a) Uma comparacgao
visual de uma Unica particula PSA no estado seco (a direita) e inchada (esquerda). A amostra € um
granulo preparado a partir da técnica de polimerizacdo por suspensdo inversa, (b) uma apresentacdo
esquematica do inchamento do PSA (KIATKAMJORNWONG, 2007). ...ccooveieereneneneneeeeneeeeeenenns 41

XV



Figura 2.25 - Representacdo esquematica da evolugdo do PSA em fungdo do tempo em um material
cimenticio: (a) primeiros 5 minutos - dispersdo homogénea de particulas de cimento, dgua, PSA e
agregado; (b) de 5 a 10 minutos - o PSA alcancou a absorc¢do final; (c) Apb6s 7 dias - a agua foi
transportada para dentro da matriz cimenticia e um poro quase vazio permanece (MONNIG, 2009). .. 45
Figura 2.26 - Modelo da migracdo de agua do PSA para a pasta de cimento. (Nota: A seta simbolo de [

—] indica a migracao de dgua.) (WANG et al., 2015)........cccceeiiiieiiiiiiie e 46
Figura 2.27 - Particula de PSA (130 vezes ampliada): (a) numa pasta de cimento fresca depois de 1 hora
e (b) ap6s 24 horas na matriz de cimento (Modificado de MONNIG, 2009)........cccccoovviveieniiieieciennens 47
Figura 2.28 - Imagem com uma secao de materiais secos misturados, antes da adi¢do da agua. ........... 48
Figura 2.29 - Imagem da microestrutura de um concreto de alta resisténcia (100 pm x 100 pm), no
periodo de hidratagdo inicial (minutos apds da adiCao da AQUA). .......cccvevvereeriereiie e 49
Figura 2.30 - Imagem da microestrutura do concreto, no periodo de hidratacdo (horas apés da adi¢do da
10U ) OSSO TSP PP PO U TP 50
Figura 2.31 - Imagem da microestrutura do concreto, no periodo final de hidratacdo (dias ap6s da
T [Tor= 0 I I = To U ) RSSO 51

Figura 3.1 - Estrutura da poliacrilamida e do poliacrilato de sédio, onde H, C, O, N e Na, representam
atomos de Hidrogénio, Carbono, Oxigeno, Nitrogénio e Sodio, respectivamente (MARCONATO e

FRANCHETTI, 2002)....0cucieteietiieiesieesiee st ses et sas st seesassesessesessessssessssessasessssessesessesessessssesessenes 58
Figura 3.2 - Distribuicdo de tamanho de particulas de PSA com granulometria laser (ASSMANN,
40 ) TSRS 60

Figura 3.3 - Efeito esquematico sugerido do tamanho de particula de PSA na reducdo da retragdo
autégena. O didmetro ideal sugerido, cerca de 100 um, refere-se ao estado inchado (JENSEN e
HANSEN, 2002). ....oeveieieieiee ettt te st et et e s e saeteeseebesb et et e st esaeseatessenbeseeseeseseenaaneareas 61
Figura 3.4 - Ensaio de cilindros graduados: a) ¢ medida a relacdo entre volume e massa das particulas
de PSA secas soltas. b) certa quantidade pequena da PSA seco é colocada dentro um cilindro graduado;
c) o cilindro graduado é preenchido com fluido sintético de poros ou de outro fluido de interesse. O
volume ocupado pelas particulas de PSA inchadas € lido depois da regularizacdo (JENSEN, 2011).... 62
Figura 3.5 — Determinag&o da absor¢do de PSAs pela técnica da difracéo a laser (ESTEVES, 2014)... 64
Figura 3.6 - Imagem capturada do varrimento de uma secgéo transversal da pasta de cimento com PSA.
Tal como indicado a partir da forma angular das cavidades o PSA foi polimerizado por solucdo
=TS = N ) OO 65
Figura 3.7 - Resultados dos ensaios de espalhamento de argamassa (ASSMANN, 2013). .................... 66
Figura 3.8 — Isotermas de adsorcéo e dessor¢do (idénticas) para o0 PSA (JENSEN e HANSEN, 2002). 67
Figura 3.9 - MedicOes de dessorcdo de PSA (linhas grossas) e agua pura (linhas tracejadas), expostas a
diferentes niveis de Umidade Relativa e a 20 ° C. O nivel de UR € indicado ao lado de cada referéncia

(IMONNIG,20009). ..ottt sttt st e sa e et e e se e st e besbeebesbe b et e st eseeneebeabeebeseebeseneeneenenreann 67
Figura 3.10 - Microscopio eletronico de varredura Leica, modelo S440i. ..........cccoovieeinnnccnnicnnne 69
Figura 3.11 — Procedimento de preparacdo de amostras para 0 MEV: a) fita dupla fase, b) coleta da
amostra ¢) amostra ndo metalizada, d) metalizag&o, €) amostra metalizada e f) inicio do ensaio. ......... 70
Figura 3.12 - (a) Aspecto do PSA A (1.000x), (b) Espectro tipico realizado na particula esférica e (c)
espectro do aglomerado tip0 frAMDOBSA. .........uiviririiiieieiee e 71
Figura 3.13 - (a) Aspecto do PSA B (300x), (b) Espectro tipico realizado na particula esférica e (c)
ESPECEIO GO MACHGO. ...tttk e et s et b ke b bbb e s e e bbbt bt nb b b e e b e b 71
Figura 3.14 - (a) Aspecto do PSA C (300x), (b) Espectro tipico realizado numa particula de forma
granular (VIdro QUEDBIAAOD). ........ouei ettt sttt see st neenteene e e e naeen e nne 72
Figura 3.15 - (a) Aspecto do PSA D (800x), (b) Espectro tipico realizado numa particula de forma
irregular (Vidro QUEDIAA0). ......c.viuiiiiitiiieite ettt bbbt ne s 73
Figura 3.16 - Termobalanga TA Instruments, modelo SDT Q600 Simultaneo. .........cccccocvveverereeeenenne. 74
Figura 3.17 - Curva de TG € DTG dos PSAS €StUAAA0S. .......oiuviieeieieeiiene et 75
Figura 3.18 — Equipamento para determinacdo da distribuicdo granulométrica: (a) granulémetro laser e
(b) esquema bésico do funcionamento do aparelno. ...........ccccveiiiiiiiiiei s 76
Figura 3.19 — Distribuicdo Granulométrica dos PSAs estudados (linha continua - volume diferencial e
linha tracejada - vOlumMe aCumMUIRdO). .......ooiiiiiie e 77
Figura 3.20 - Aspecto dos polimeros com amplitude de 100x: a) PSA A, b) PSA B c) PSA C e d) PSA
5 SRS 79
Figura 3.21 - Analisador automatico de densidade, modelo PENTAPYC 5200€. ........cccccevveieireireennenn. 80

XVi



Figura 3.22 - Determinacdo da capacidade de absorcdo de agua pelo método da proveta: a) volume das
particulas de PSA secas soltas (V1) b) massa de PSA seca (m;) e ¢) proveta com PSA saturado para

LT O R T U Y27 S P 81
Figura 3.23 - Resultados do ensaio de espalhamento de argamassa obtidos para uma mistura contendo:
a) PSA A, D) PSA B, C) PSA C e U) PSAD. ..ottt 82
Figura 3.24 — Ensaio de Isotermas: a) coleta e pesagem de amostra, b) umidade relativa do recipiente e
C) €SAUEMA JETAl 0O BNSAIO. ......evieeieiieiieiiei ettt ettt b b nr b nen e 85
Figura 3.25 — Curva higroscopica de sor¢do de vapor de 4gua do PSA A. ..o 86
Figura 4.1 — Representacdo do modelo de Newton para a defini¢do da viscosidade (PILEGGI, 2001). 90
Figura 4.2 — Classificac80 dos fIUIAOS. ........cc.civiiiiiiiicc e e e 90

Figura 4.3 - Comportamento reolégico dos fluidos: (1) newtoniano; (2) de Bingham; (3) pseudoplastico;
(4) pseudopléastico com tensdo de escoamento; (5) dilatante e (6) dilatante com tensdo de escoamento
(PILEGGIH, 2001).... eueiteuieieieiesietesie sttt ettt bttt b ettt bbb e b et e b e st en e b enenne s 91
Figura 4.4 — Gréficos esquematicos de: a) tixotropia em funcéo da taxa de cisalhamento, b) reopexia em
funcédo da taxa de cisalhamento e c) tixotropia e reopexia no tempo em funcéo da taxa de cisalhamento

constante (BETIOLI, 2007).......cciiiieieieie sttt ste et e et s be e st esta e tesbeeneesbesneestesteeeesreereentens 93
Figura 4.5 — Redmetros para concretos: a) BTRHEOM - placas paralelas (SILVA, 2007), b) BML -
cilindros coaxiais (BANFILL et al., 2001) e ) IBB — palhetas. ..........ccccooereiiiiiniiiininencceeeee 96

Figura 4.6 — Reografia dos efeitos de diferentes constituintes que compfem uma mistura cimenticia de
referéncia, onde 71: tensdo de cisalhamento, y: taxa de cisalhamento e n: viscosidade plastica
(WALLEVIK € WALLEVIK, 2011). .iutiiiiieicieiiseieie ettt ssesessenes 97
Figura 4.7 — Reografia da diferenga de comportamento entre pasta de cimento, argamassa e concreto
com o aumento da adigdo de aditivo superplastificante, onde to: tensdo de escoamento e . viscosidade
plastica (WALLEVIK € WALLEVIK, 2011). ...coiiiiiieieieieieei ettt 99
Figura 4.8 — Tipos de geometria dos redmetros rotacionais: a) cilindros coaxiais, b) cone-placa e ¢)
placas paralelas (SCHRAMM, 1994)........cccci ittt et sae e be e eeas 100
Figura 4.9 — llustracdo esquematica dos tipos de ensaio do redmetro rotacional de placas paralelas: a)
ensaio de fluxo, b) ensaio oscilatorio e ¢) Squeeze-flow (BETIOLI et al. (2009D)........ccceovrvrvrrrnrinne. 100
Figura 4.10 - Efeito do teor do agente retentor sobre os pardmetros reoldgicos: na viscosidade plastica
(h) e na tens@o de escoamento (g) das argamassas sem adi¢do de aditivo superplastificante (O minutos
de teste). PSA: polimero superabsorvente e MHPC: hidroxipropil metil celulose (PAIVA et al., 2009).
............................................................................................................................................................... 103
Figura 4.11 - Propriedades reoldgicas das misturas de argamassa fresca definidas na etapa I: a) tensdo
de escoamento (g) e b) viscosidade plastica (h) (SENFF et al., 2015).........ccccooevvviviiniie v, 104
Figura 4.12 - a) Redmetro com rotor e célula unitaria e b) dimensdes da geometria usada
(MECHTCHERINE €t @l., 2015). ..cveveuiieieiieisieesiee et et ssesa st sae e ssesessesessesensessesenens 105
Figura 4.13 - Desenvolvimento da: a) viscosidade plastica p e b) tensdo de escoamento 1o a0 longo do
tempo para a série de argamassa A com e sem PSA-B, em varias dosagens e agua extra ((a/c)i = 0,05)
(MECHTCHERINE €t @l., 2015). ....cciiiieieie sttt st ste st steenaestesnaeaesreeneenees 106
Figura 4.14 - Resultados do desenvolvimento de a) viscosidade plastica e b) tensdo de escoamento.
Misturas sem PSA - linha solida, marcadores cheios; misturas com PSA - linha tracejada, marcadores

vazios (SECRIERU €t @l., 2016)........ccuiieiiiiiiiiieiiesie ettt 108
Figura 4.15 — Representagdo grafica da curva de evolugdo de calor gerada durante as reagdes de
hidratacdo de uma pasta de cimento (JAWED et al., 1998 adaptado por MELO, 2000)............c......... 109
Figura 4.16 — Efeito da taxa de evolucgdo de calor nas pastas de cimento: a) com relagdo a/c = 0,21 e b)
com relagdo a/c = 0,33 (ZHUTOVSKY & KOVLER, 2013)......ccciiiiiirieeiese e 110
Figura 4.17 - Resultados das pastas do ensaio calorimétrico: a) taxa de calor liberado (até 36 h) e b)
calor acumulado (até 72 h) (JUSTS et al., 2014). ....ccooieiiieiirieicieeseeee s 111
Figura 4.18 — Processo de mistura das pastas de cimento: a) mistura manual do cimento e da agua, b)
misturador mecanico e c) colocagdo da amostra N0 rEOMELI0. .........cccvrvrerierieieeiee e 115
Figura 4.19 — Re6bmetro rotacional Ag-2: a) componentes do aparelho (TA INSTRUMENTS, 2010) e b)
VISTA GETALL vttt b bbb bbbt b e e 116
Figura 4.20 — Detalhes da geometria placa a placa: a) raio da placa (R) e distancia entre placas (h) e b)
anel pléstico com agua para reduzir a evaporagdo (TA INSTRUMENTS, 2010). .....ccccovvverveveennenne. 117
Figura 4.21 — Esquema de varredura da taxa de cisalhamento de uma determinagdo no tempo para o
T are Lo T (= 1 5o TS 119

XVii



Figura 4.22 — Representacdo gréfica da escolha dos valores de viscosidade nas pastas. ..........ccccouv... 120
Figura 4.23 - Representacdo grafica da escolha dos valores da tensdo de escoamento nas pastas para um
(0o o TSSO P TP RPPROR 121
Figura 4.24 - Esquema do ensaio oscilatério com de deformacédo e frequéncia constante (BETIOLI et
Al., 2008). 1.ttt b bR bR Rt Rt E bbbt b ettt reans 123
Figura 4.25 — Calorimetro de conducdo isotérmica Thermometric TAM AIR: a) principais componentes
(TA INSTRUMENTS, 2011) € b) ViSta geral. .......cccererieieieisiee et neenaeneas 124
Figura 4.26 - Procedimento de preparacdo de amostras para ensaio de calorimetria: a) pesagem de
amostra de cimento, b) coleta de agua e aditivo com seringa, ¢) pré-mistura das amostras com PSA, d)
detalhe do conjunto: ampola, seringas e misturador, €) colocacao do conjunto no canal do calorimetro e

) INTCIO A0 BNSAIO. ...ttt bbbttt e et b b 126
Figura 4.27 — Resultados médios de viscosidade no tempo, das pastas da etapa | — efeito do teor de PSA
A para Uma dada FelACA0D @/C. ......ccviiiiecice et 127
Figura 4.28 - Resultados médios de tensdo de escoamento no tempo, das pastas da etapa | — efeito do
teor de PSA A para uma dada relagao @/C. .......ccuiiiiiiiiiiieeeee e 129
Figura 4.29 - Resultados médios de viscosidade no tempo, das pastas da etapa | — efeito da relagdo a/c
para Um te0r TIX0 08 PSA A .ottt bbb ere s 130
Figura 4.30 - Resultados médios de tensdo de escoamento no tempo, das pastas da etapa Il — efeito da
relacdo a/c para Um teor fiX0 08 PSA A ...ttt nre s 132
Figura 4.31 - Evolucdo da componente elastica (G’) e viscosa (G”’) obtida pelo ensaio de varredura de
tempo para a pasta de referéncia RET-0,30. .......cccuiiiiriiiiiic s 133
Figura 4.32 - Resultados médios de viscosidade no tempo, das pastas da etapa Il...........ccccceevvennnnne. 135
Figura 4.33 - Resultados médios de tensdo de escoamento no tempo, das pastas da etapa Il................ 136
Figura 4.34 — Curvas calorimétricas em funcao do tempo das pastas: a) fluxo de calor liberado e b) calor
2 Yo ]3] = Vo o TS 137
Figura 4.35 — Esquema do método grafico das tangentes: a) etapa de dissolucdo e b) periodo de
ET0=] [ £ o To PSSP U PP POPPPPPRPR 138
Figura 4.36 - Curvas calorimétricas das pastas na idade de 0,5 h: a) fluxo de calor liberado e b) calor
Y001 111 - To o TP 139
Figura 4.37 — Curva de fluxo de calor das pastas entre 12 e 48 h de idade.........ccccceevvevevevveieieenennn. 140
Figura 5.1 - Modelo de Feldman e Sereda da microestrutura do C-S-H (FELDMAN e SEREDA, 1968)
............................................................................................................................................................... 145

Figura 5.2 — Tamanho dos poros presentes no material cimenticio (METHA e MONTEIRO, 2014).. 147
Figura 5.3 - Reparticdo de agua dentro de uma unidade estrutural de C-S-H, onde A e B sdo dois

exemplos possiveis (SIERRA, 1974 apud BAROGHEL-BOUNY, 1994)..........ccccevirrirninnnineenienns 148
Figura 5.4 - Esquema ilustrativo da difracdo de raios-X, Lei de Bragg (GOBBO, 2009). .........cc.c...... 151
Figura 5.5 — Capacidade de medicéo dos diversos métodos de caracterizacdo da porosidade (FITZNER,
1994 apUA RATO, 2006)......ccueireiriiririeieieieeee e se e sreste st e e e e ase s e ssestessessesseseeseaseatessestessesseseseneaneasens 153
Figura 5.6 — Esquema do poro tipo “tinteiro” (DIAMOND, 2000) ........cccerveriereniinierenieneneneeneeeeeneens 154

Figura 5.7 - Procedimento de mistura, moldagem e cura das pastas: a) detalhe do misturador planetério,
b) adicdo do PSA seco, c) moldagem dos corpos de prova cilindricos e d) cura Umida em camara..... 157
Figura 5.8 - Procedimento de paralisa¢cdo da hidratacdo: a) detalhe dos corpos de prova, b) corte das
amostras com serra, ) secagem superficial, d) fratura das pastilhas, ) pedago de pasta fraturado e f)
LT O] 1 I U0 =] (0 - VUSROS RSSS 158
Figura 5.9 - Procedimento de preparacdo da amostra para ensaios de ATG e DTA: a) embalagem com
silica gel e cal sodada, b) selecdo do prisma central, c) pré-moagem, d) moagem com almofariz, €)
peneiramento e f) colocacdo da amostra No Cadinho. ..........cccovviiiiiii e 159
Figura 5.10 - Difratdmetro marca Siemens - modelo D5000. ..........ccccerereriieieiinesese e 160
Figura 5.11 - Procedimento de preparacdo da amostra para ensaios de MEV: a) colagem do prisma com
cola, b) aterramento com tinta prata, c) porta-amostra, d) metalizagdo com ouro, €) amostra metalizada e
) INTCIO A0 BNSAI0. ...ttt bbbttt eb et 162
Figura 5.12 — Porosimetro de Mercurio AULOPOTE V. ......ccuoiiiiiineieeiee e 162
Figura 5.13 — Procedimento de execucdo do ensaio de porosimetria por intrusdo de mercdrio: a)
aplicacdo do 6leo no bulbo do penetrébmetro, b) colocacdo da tampa metalica, c) introdugédo do conjunto
no porto de baixa pressdo, d) pesagem do conjunto, e) introducdo do penetrdmetro no porto de alta
Pressdo € T) deSCarte de AMOSIIAS. . ...c e ii et ettt see st e e see s e neesneeeesreaneeneas 164

Xviii



Figura 5.14 — Gréfico esquematico tipico com as curvas de TG e DTG, para determinacdo dos pontos de

0L 0 g T LT SR 165
Figura 5.15 — Evolucéo nas pastas da: a) perda ao fogo e b) teor de CaCOs. ....ccvcvvvvveveviveevciecee, 167
Figura 5.16 — Evolugéo de teor de Ca(OH): das pastas calculado por TG..........ccccovviniiiiiiiiinenns 168
Figura 5.17 — Curvas de DTA e TG das pastas de cimento ap6s 1, 3, 7 e 28 dias. Os dados foram
normalizados a uma temperatura de 3700C. ... ...ciiiiiiiiiiin i 170
Figura 5.18 — a) Evolugdo de teor de Ca(OH). das pastas calculado por DTA e b) comparagéo entre 0s
resultados das tECNICAS A8 TG € DTA. ...ttt sttt sa e enenneareas 171
Figura 5.19 — Método grafico para calcular o consumo de agua de cura interna liberada pelo PSA ao
longo do tempo: @) 1 dia € D) 3 dias. ...cceieeiiiiee e 172
Figura 5.20 — Perfil difratométrico tipico das pastas estudadas, de 3° a 70° 26 (pasta Ref-0,30 com 1 dia
0TI To o[- TR 172

Figura 5.21 — Comparativo dos difratogramas das 3 pastas estudadas para cada idade, no intervalo 26 de
15° a 40° (a cor azul corresponde a pasta Ref-0,30, a cor roxa a 0,3-PSA e a cor laranja a Ref-0,35). 173
Figura 5.22- Detalhe do pico do Hidroxido de Calcio ao longo do tempo das pastas (de esquerda a

direita: Ref-0,30, 0,3-PSA € RET-0,35)....uiiiiiiiiiic ittt 174
Figura 5.23 - Aspecto geral (100x) das 3 pastas estudadas com 7 dias de idade: a) Ref-0,30, b) 0,3-PSA
o) N 3 0 TS 176
Figura 5.24 - Regides com hidréxido de calcio (Ca(OH),) nas paredes dos poros deixados pelo polimero
na pasta 0,3-PSA (800x), fun¢do do tempo: a) 1 dia, b) 7 dias e €) 28 dias.........cc.cevvvrvrerrreriniininnnnns 177
Figura 5.25 — Formacgao de C-S-H na parede de poro deixado pelo polimero na pasta 0,3-PSA (400x),
TOAOE 28 TI8S. ... ettt sttt bbbt bt bbb R bbb e e nenne e 178
Figura 5.26 — Efeito de nucleagdo da: a) aglomeragdo de silica ativa (400x), b) espectro do centro, c)
espectro da regido perimetral e d) espectro da pasta de CIMENtO.........cccccvvveieriiiiieresiene e 179
Figura 5.27 - RegibGes com: a) cristais de etringita (2.000x), b) periclasico (16.000x), ¢) hidréxido de
calcio em vazio de ar (1.500x) e d) Ca(OH), em poro capilar (6.000X). ......ccccovvvvevereevesesieese e 180
Figura 5.28 - Classificacdo do diametro médio dos poros em pastas de cimento hidratadas (MINDESS e
YOUNG, 1981 apud HOPPE FILHO, 2008)........cccciirieiieiaiiieesesesiesiesieeesaeasse e e ssessessesenessannas 181
Figura 5.29 - Curvas de volume acumulado intrudido de mercurio das pastas de cimento nas idades de
1 3, 7 8 28 GBS, ...ttt et ettt e e Rt b et et et e et et neenenreas 182
Figura 5.30 - Curvas de volume incremental intrudido de mercurio de distribuicdo do tamanho de poros
das pastas de cimento nas idades de 1, 3, 7 € 28 diaS. .......cccevveveiieieieeic e 183
Figura 5.31 — Desenvolvimento da porosidade das pastas segundo a proposta de agrupamento dos
poros: a) Ref-0,30, ) 0,3-PSA € C) ReT-0,35. .. .ciiiiiieirciee et 184
Figura 5.32 — Distribui¢do granulométrica tedrica do PSA no estado seco e inchado. ..............cccceue.ee 186
Figura 6.1 - Representacdo dos estagios desde a mistura do cimento com agua, passando pelos tempos
(oLl o TeTo o =Y Lo [0 T [ 11T ] (o TSRS 188
Figura 6.2 - Representacdo esquematica das nogdes da teoria da percolacdo: a) eventos isolados, b)
formag&o de aglomerados e c) primeiro caminho solido (ACKER, 1998). .......ccccccevvvivninnneiieeeene. 189
Figura 6.3 - llustracdo conceitual dos estagios durante o processo de hidratacdo: (a) evolugdo da
liberacdo de calor, (b) grau de hidratacdo, e (c) estado do material (TRTNIK e GAMS, 2014) .......... 191
Figura 6.4 - Esboco 3D Dispositivo para determinacdo da pega usando pulso ultrassdnico
(REINHARDT €t Al., 2011) ...uiitiiiiiieieeieie ettt sttt sttt e e eneenenneas 192
Figura 6.5 - Exemplo de desenvolvimento ao longo do tempo da velocidade do concreto, dependendo
do tipo de aditivos adicionados a uma mistura padrdo (REINHARDT et al., 2011). .......ccccevvvvvvrnnnne. 193
Figura 6.6 — Curvas de velocidade de onda ultrassonica ao longo de tempo de microconcretos
(Reinhardt @ ASSMANN, 2010) ........oiiii ettt sttt sttt r e e e et sreeneeneas 193

Figura 6.7 - Procedimento para determinacdo do patamar de percolacdo, usando método ultrassénico:
(@) moldagem do corpo de prova de 150mm x 150mm x 300mm; (b) cobrimento da superficie exposta

com filme pléstico e fita adesiva e () colocacao dos tranSAULOIES. .........cceveeeieeienererese e 197
Figura 6.8 - Esquema do ensaio para determinagdo do patamar de percolacdo (tempo zero)............... 198
Figura 6.9 - Curvas de velocidade da onda ultrassdnica em funcdo do tempo dos microconcretos com
relacdo a/c < 0,3 para diferentes teores de PSA. ... ..ot 199
Figura 6.10 - Curvas de velocidade da onda ultrassénica em funcdo do tempo para 0s microconcretos de
=] (= =10 To] T USSR 200

XiX



Figura 6.11 — Curvas de velocidade da onda ultrassdnica em funcéo do tempo dos microconcretos com

relacdo a/c > 0,3 para diferentes teores de PSA. ..o 201
Figura 7.1 - Deformacdo autdgena a partir da pega de pastas de cimento com relacdo a/c béasica 0,3 e
diferentes quantidades de PSA Tipo A (JENSEN e HANSEN, 2002)........ccccovviirinineneneneneeeeeees 205

Figura 7.2 - Medidas lineares de deformacdo autdgena em pastas de cimento com a/c de 0,30 e 20% de
adicdo de silica ativa, sem PSA ou 0,6% PSA em massa de cimento. Uma pasta com a/c de 0,375 e 20%
de silica também é mostrada para comparacéo (LURA et al., 2006)..........ccccoerrenrinninrienicieneenienes 206
Figura 7.3 - Resultados médios da evolugdo da retragdo autdgena dos microconcretos a partir tempo
zero (to) até a idade de 28 dias, em corpos de prova prismaticos de 75mm x 75mm x 285mm, selados
(ORDONEZ €t @l., 2013). ....oovveieieeieesee ettt sttt n sttt s ettt ne s 207
Figura 7.4 - Reducdo da retragdo autdgena dos microconcretos com PSA 1 durante os primeiros trés
dias; valores relativos obtidos pelos participantes individuais sdo mostrados como colunas, valores

médios e desvios-padrdo em linhas horizontais (MECHTCHERINE et al., 2014). ........cccccevvvvennne. 207
Figura 7.5 - Retracdo autdgena média dos trés tracos REF, PSA_0,3 e PSA_0,6 (TRALDI et al., 2014).
............................................................................................................................................................... 208

Figura 7.6 - Influéncia do PSA na retracdo autgena em idades iniciais (PIERARD et al., 2006). ..... 209
Figura 7.7 - Resisténcias relativa de tragdo na flexdo dos microconcretos com PSA 1 submetidos a cura
selada. Os valores sdo indicados para cada um dos participantes em % como colunas e os valores
médios para todos os participantes sdo marcados com linhas horizontais. Os valores sobre as linhas dao

o0s valores médios e os desvios padrdo (MECHTCHERINE et al., 2014). .......c.ccccovvvviieveciece e 210
Figura 7.8 - Resisténcias relativa de compressdo dos microconcretos com PSA 1 medidos em amostras
submetidas a cura selada (MECHTCHERINE et al., 2014). ....c.cccoiieiiiiiiiicece e 210
Figura 7.9 — Resisténcia relativa a compressdo de microconcretos de alta resisténcia com diferentes
teores de PSA nos 7 e 28 dias de idade (SILVA et al., 2014).......cccociiiiiiiiiciniiieeeeeeeeeses 211
Figura 7.10 - Distribuicdo Granulométrica do agregado mMilldo...........cccceereireiireiineine e 215
Figura 7.11 - Estudo piloto de aditivos superplastifiCantes. ..........ccccoceverieiie i s 215
Figura 7.12 — Imagem do PSA A: (a) Microscépio Digital e (b) Polimero Superabsorvente seco
(AUMENTAAD LBO0X). ... eeueeveeierirtesteste ettt sttt b bbbt e e bt e et bbb e e ennane b 216

Figura 7.13 - Moldagem de corpos de prova: a) férmas cilindricas de 10 cm x 20 cm, b) férmas
prismaticas de 7,5 cm x 7,5 cm x 28,5 cm para ensaios de retracdo autgena e c) corpos de prova

prismaticos de 4 cm x 4 cm x 16 cm para ensaios de propriedades MeCANICas. ..........ccovvervrerirerniennas 219
Figura 7.14 - Ensaios realizados no microconcreto fresco: a) espalhamento pelo tronco de cone, b)
penetracdo de cone e (C) teor de ar apriSIONAUO. ........coverveieieirieese et erea 221
Figura 7.15 - Esquema da metodologia utilizada neste trabalho para a determinagdo da retracéo
TUL (010 <] T OO PP SOTSO PSP 222
Figura 7.16 - Ensaio de resisténcia & compressdo dos cilindros 5 x 10 cm: (a) retificacdo do corpo de
prova, (b) execucdo do ensaio e (C) ruptura do COrPO A8 PrOVA. ......ceeerverueeeeereaiearesieniesiesieseeseeseanensens 223
Figura 7.17 - Ensaio de resisténcia a compressdo dos cubos: a) execucdo do ensaio e b) ruptura do corpo
(0TI o101V H SRRSO 224
Figura 7.18 - Ensaio de resisténcia & tragdo na flexdo: a) execucdo do ensaio e b) ruptura do corpo de
O] 01T T OO TPV V PR PP PVRTRTRPTN 224
Figura 7.19 — Valores do teor de ar aprisionado dos microconcretos estudados (cor vermelha: misturas
de referéncia e cor azul: CONENAO PSA). .....cviiiiii ettt st sre s 227
Figura 7.20 - Valores do teor de densidade no estado fresco dos microconcretos estudados. .............. 228

Figura 7.21 - Resultados médios da evolucdo da retracdo autégena dos microconcretos com a mesma
relacdo a/cChssica de 0,3 e diferentes teores de PSA, determinados desde o tempo zero (to) até a idade de

2 o - TS 230
Figura 7.22 — Comparativo da evolucdo da retragcdo autdgena dos microconcretos: Ref-0,30, Ref-0,35 e
0,30-PSA 0,3, .ottt et R Rt R Rt Rt R e R e Rt e R e R e Re st et et et eneeneereenn 232
Figura 7.23 - Resultados médios da evolugdo da retracdo autdgena dos microconcretos com relagéo a/c
= 0,30, determinados desde 0 tempo zero (to) até a idade de 3 dias. .......ccccevevevveeiece v 233
Figura 7.24 - Resultados médios da evolucdo da retracdo autdgena dos microconcretos de referéncia e
contendo 0,2% de PSA, determinados desde o tempo zero (to) até a idade de 28 dias. ..........cccervneee. 234
Figura 7.25 - Resultados médios da evolucdo da retracdo autdgena dos microconcretos de referéncia e
contendo 0,3% de PSA, determinados desde o tempo zero (to) até a idade de 28 dias. .........c.cccevnee. 235

XX



Figura 7.26 — Evolucdo da resisténcia média & compressdo em cubos dos microconcretos estudados,
para cada condiGao de CUra € A IUAGE. ......ccviieeiiiicie e e 238
Figura 7.27 - Efeito do teor de PSA na resisténcia a compressdo em cubos dos microconcretos com a
mesma relacdo a/Cnssica. FOram apresentados os valores médios globais em fungdo do teor de polimero.
............................................................................................................................................................... 240
Figura 7.28 - Efeito da interacdo entre teor de PSA, a condi¢do de cura e a idade para 0s microconcretos
investigados: @) 7 diaS € D) 28 dI8S. .......ccooeiiiiiei e 240
Figura 7.29 — Efeito do teor de 0,2% de PSA na resisténcia a compressdo em cubos dos microconcretos
com diferentes relacGes a/c. Foram apresentados os valores médios globais. ..........c.ccocceviviiiicinennene, 243
Figura 7.30 — Efeito na resisténcia a compressdo de cubos da interacdo entre o teor de PSA (0% e
0,2%), a condicao de cura, a relacdo a/c e a idade para os microconcretos investigados aos: a) 7 dias e b)

28 TI8S. .ttt R R R R b E R R Rt Rt bbb bbbttt reens 244
Figura 7.31 — Efeito do teor de 0,3% de PSA na resisténcia a compressdo em cubos dos microconcretos
com diferentes relacdes a/Cirai. FOram apresentados os valores médios globais. ...........ccccevevvervevennnne. 246

Figura 7.32 - Efeito na resisténcia a compressdo de cubos da interacdo entre o teor de PSA (0% e 0,3%),
a condicdo de cura, a relacdo a/cwal € a idade para 0s microconcretos investigados aos: a) 7 dias e b) 28

0TS 247
Figura 7.33 - Evolucéo da resisténcia média a compressdo em cilindros dos microconcretos estudados,
para a cura Umida € Cada IHAUB. .......c.cviie et re et re e e 249

Figura 7.34 - Efeito do teor de PSA na resisténcia a compressao em cilindros dos microconcretos com a
mesma relacdo a/Cpssica. FOram apresentados os valores médios globais em fungdo do teor de polimero.

............................................................................................................................................................... 250
Figura 7.35 - Efeito do teor de 0,2% de PSA na resisténcia a compressdao em cilindros dos
microconcretos com diferentes relacdes a/c. Foram apresentados os valores médios globais. ............. 251
Figura 7.36 — Efeito do teor de 0,3% de PSA na resisténcia a compressdo em cilindros dos
microconcretos com diferentes relagdes a/Cwori. FOram apresentados os valores médios globais. ........ 253
Figura 7.37 - Evolucdo da resisténcia média a tracdo em prismas dos microconcretos estudados, para
cada condiGao de CUra € de IdadE. .........ooviiiiiiie s 254

Figura 7.38 - Efeito do teor de PSA na resisténcia a tragdo em prismas dos microconcretos com a
mesma relacéo a/Cnssica. FOram apresentados os valores médios globais em fungdo do teor de polimero.

............................................................................................................................................................... 255
Figura 7.39 - Efeito do teor de 0,2% de PSA na resisténcia a tracdo na flexdo em prismas dos
microconcretos com diferentes relagdes a/c. Foram apresentados os valores médios globais............... 257

Figura 7.40 - Efeito na resisténcia & tracdo na flexdo da interagdo entre o teor de PSA (0% e 0,2%), a
condicdo de cura, a relacdo a/c e a idade para os microconcretos investigados aos: a) 7 dias e b) 28 dias.

............................................................................................................................................................... 258
Figura 7.41 - Efeito do teor de 0,3% de PSA na resisténcia a tragdo na flexdo dos microconcretos com
diferentes relacdes a/Cia. FOram apresentados os valores médios globais. ..........cc.cccovvevevcicicienenn. 260

Figura 7.42 - Efeito na resisténcia a tracdo na flexdo da interagdo entre o teor de PSA (0% e 0,3%), a
condigdo de cura, a relagdo a/cwra € a idade para 0s microconcretos investigados aos: a) 7 dias e b) 28

0L TS 261
Figura 7.43 - Evolucéo da resisténcia média a tracéo a tragdo diametral dos microconcretos estudados,
para a cura Umida € Cada IHAUB. .........cve ittt be e s re e 262

Figura 7.44 - Efeito do teor de PSA na resisténcia a tracdo por compressdo diametral dos
microconcretos com a mesma relacao a/Cnssica. FOram apresentados os valores médios globais em funcédo
(o [o TN CcTo o[- o To] [0 T-] (o TSRS 263
Figura 7.45 - Efeito do teor de 0,2% de PSA na resisténcia a tracdo por compressdo diametral dos
microconcretos com diferentes relacdes a/c. Foram apresentados os valores médios globais. ............. 265
Figura 7.46 - Evolucdo do modulo de elasticidade dos microconcretos estudados, para a cura Umida e
e o [T TS (N o - Vo PSS 267
Figura 7.47 - Efeito do teor de PSA no modulo de elasticidade dos microconcretos com a mesma
relagao a/Cuasica. FOram apresentados os valores médios em funcéo do teor de polimero...........cc.cc.c.... 268
Figura 7.48 - Efeito do teor de 0,2% de PSA modulo de elasticidade dos microconcretos com diferentes
relacdes a/c. Foram apresentados 0s valores médios globais. ...........cccoeveveiiciiciice s 269
Figura 7.49 - Efeito do teor de 0,3% de PSA mddulo de elasticidade dos microconcretos com diferentes
relacdes a/Ciora. FOram apresentados os valores medios globais. ........cccoocevereiiiiieicii i 270

XXi



Figura 7.50 - Valores médios da absorcdo de agua por capilaridade dos microconcretos estudados (cor

vermelha: misturas de referéncia e cor azul: contendo PSA). ..o 272
Figura 7.51 - Valores médios da absorcdo de agua por imersdo dos microconcretos estudados (cor

vermelha: misturas de referéncia e cor azul: contendo PSA). ........cciiiiiiiiniiie e 273

XXii



LISTA DE TABELAS

Tabela 3.1 - Propriedades dos PSAS e técnicas de caracterizagao. ..........coouveivrerirerinenieineeseee e 58
Tabela 3.2 — Polimeros Superabsorventes inVeStIgados. .........civiveieieeiiene et 68
Tabela 3.3 — CompoSIGA0 QUIMICA A0S PSAS. .....ccviiiiiieiece ettt sre et e et snas 73
Tabela 3.4 - Estagios de perda de massa obtidos através de analise termogravimétrica.............c.cocuv.... 75
Tabela 3.5 — Didmetros Caracteristicos dos PSAS eStUAAUOS. .........cuourireireiireneeseeee e 77
Tabela 3.6 — Comparativo de técnicas para determinar a distribuicdo granulométrica do PSA. ............ 78
Tabela 3.7 — Massa especifica dos polimeros eStudados. ...........coevevreiiereneieieeseee e 80
Tabela 3.8 — Absor¢do no meio aquoso dos polimeros estudados. .........ccoveereieieeireieniese e 81
Tabela 3.9 — Absorcao no meio cimenticio dos polimeros estudados. ..........ccvevvveeieieeiieneseese e 83
Tabela 3.10 — Comparativo de técnicas para determinar a absor¢do no meio cimenticio do PSA A...... 84
Tabela 3.11 - Umidade relativa de equilibrio (%) das solugdes saturadas de sais para uma temperatura
A8 210C. ittt E AR R R R R R R £ ARt Rt bt b e R bbbt R e n e 85
Tabela 3.12 — Resumo dos resultados de caracterizacao doS PSAS. ......ccccvvveveiieie e 86
Tabela 4.1 — Modelos matematicos propostos para representar 0 comportamento reolégico dos fluidos.
................................................................................................................................................................. 92
Tabela 4.2 - Terminologia sobre trabalhabilidade do concreto (modificado TATTERSALL e BANFILL,
) TSP PTTRSTRPR 95
Tabela 4.3 — Comparativo de parametros reoldgicos de materiais cimenticios (BANFILL, 2003)........ 98
Tabela 4.4 — Ensaios reoldgicos e parametros determinados (BETIOLI et al., 2009b).........c..ccccue....e. 101
Tabela 4.5 - Caracterizacéo fisica e mecénica do cimento CPV-ARL.........cccooviviiiiniiniene e 113
Tabela 4.6 - Caracterizacdo quimica do cimento CPV-ARL. ..ot 113
Tabela 4.7 - Propriedades e caracteristicas do aditivo superplastificante. ...........cc.ccovvvnniiciicinenn, 114
Tabela 4.8 — Composicédo das pastas de cimento para caracterizagao reologica. ........ccocevererverveereenne. 115
Tabela 4.9 — Especificagdes redmetro rotacional AG-R2 (TA INSTRUMENTS, 2010). ......ccceevevnee. 116
Tabela 4.10 — Diferencas entre as Etapas | e Il do estudo reol0gico nas pastas...........cccceevrervreeriene 121
Tabela 4.11 — Par@metros do ensSaio OSCHAIOMO. .........cceiviieieieisiee e 123
Tabela 4.12 - Especifica¢des do calorimetro de condugao iSOtErMICa. .........covevevrererenererieeeeeieees 124
Tabela 4.13 — Quantidade de material das pastas para 0 ensaio de calorimetria............cc.coceververnnne. 126
Tabela 4.14 — Resumo dos parametros calculados do ensaio de calorimetria de inducdo isotérmica das
012 7 ST TRRTRI 138
Tabela 5.1 - Composicao das pastas de alta reSiStENCIAL ........cvccvererreriiiiiiere e 157
Tabela 5.2 - Patamares de pressdo pré-definidos no ensaio de porosimetria de mercdrio. ................... 164
Tabela 5.3 — Perdas de massa de agua e teores de carbonato de calcio (CaCQOs) e hidréxido de calcio
(Ca(OH)2) OBLIAOS POT AT G. ...ttt sb et b ettt ettt eb e es 166
Tabela 5.4 — Resultados de PIM das pastas de cimento nas idade de 1, 3, 7 € 28 dias. ........c.cceevveneee. 181
Tabela 6.1 — Nomenclatura doS MICIOCONCIELOS. ........ecueiveieierierieiesiesiesie e esre s sre e e eeneereenes 196
Tabela 6.2 — Frequéncia natural do transdutor de acordo com as dimensfes da pega a ser ensaiada
(RILEM NDT L, 1972)...coocieeeeeeeeeeeieseesesseesseeseessesssssesssss s ssssssssas s anssnsssssse s sssn s ssansens 196
Tabela 6.3 - Tempo zero obtido pelo ensaio de propagacéo do pulso ultrassénico. .........ccccceevveverenne. 198
Tabela 6.4 - Classificacdo da qualidade do concreto com base na velocidade de pulsos ultrassonicos
(NEVILLE, 1997). .oooeoeeeceeeeesesees s eeseseses s ess s s an s nsssse et anssnnsn s sesnseas 202
Tabela 7.1 - Matriz Experimental da Pesquisa para MiCrOCONCIELOS. .........ccveveererierienienieniesieieeeienes 213
Tabela 7.2 - Caracterizacéo fisica e quimica da Silica AtIVa. ........ccccvvevriieneieiesce e 214
Tabela 7.3 - Composic¢ao do Microconcreto de Referéncia (a/c = 0,30).....cccveeeieiveeneneienieieeeene 217
Tabela 7.4 - COmMPOSIGAO AOS MICIOCONCIELOS. ......cveviieeereieieeie sttt sttt 218
Tabela 7.5 - Roteiro de mistura doS MICIOCONCIELOS. .......ecveiiereeieieeiie e sttt e e 218
Tabela 7.6 - Planejamento dos ensaios das propriedades mecanicas e elasticas. ........c..ccocvrerervevanenne. 223
Tabela 7.7 - Resumo de resultados das propriedades dos microconcretos no estado fresco................. 226
Tabela 7.8 - Resultados médios de deformacdo autégena dos microconcretos e porcentagem de reducao
da retracdo autdgena em relacdo aos tracos de referéncia, em diversas idades. ..........ccocoeevrereriennnnne. 229
Tabela 7.9 - Resultados médios de deformacgdo autégena dos microconcretos e porcentagem de reducao
da retracdo autdgena em relacdo aos tracos de referéncia, em diversas idades. ..........c.ccceeevevververenenne. 235
Tabela 7.10 — Fatores controlaveis das propriedades mecanicas € elasticas. ..........ccoovvvervrererieeenenne. 236

xXXxiii



Tabela 7.11 - Valores de resisténcia média & compressdo em cubos e percentuais de reducdo em relacéo
aos microconcretos de referéncia, para cada condicdo de cura e de idade...........ccevvvvvevevvcicnein e, 238
Tabela 7.12 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia a
compressdo em cubos, para avaliar o efeito do teor de PSA para uma mesma relagao a/Cpasica de 0,30.239
Tabela 7.13 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia a
compressao em cubos, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,2%) variando a relagdo a/c. .. 242
Tabela 7.14 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia a
compressao em cubos, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,3%) variando a relagéo a/Cotal.

............................................................................................................................................................... 245
Tabela 7.15 - Valores de resisténcia média a compressao em cilindros e percentuais de reducdo em
relacdo aos microconcretos de referéncia, para cada condicdo de cura e de idade. ........ccecvevvrvenennen. 248

Tabela 7.16 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia a
compressao em cilindros, para avaliar o efeito do teor de PSA para uma mesma relacao a/Cpssica de 0,30.
............................................................................................................................................................... 249
Tabela 7.17 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia a
compressdo em cilindros, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,2%) variando a relacdo a/c.
............................................................................................................................................................... 251
Tabela 7.18 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia a
compressdo em cilindros, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,3%) variando a relagéo a/Ciotal.

............................................................................................................................................................... 252
Tabela 7.19 - Valores de resisténcia média a tragdo em prismas e percentuais de reducdo em relagdo aos
microconcretos de referéncia, para cada condicao de cura e de idade. .........cocevvevrierieneienenereieseiens 254

Tabela 7.20 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia a
tracdo em prismas, para avaliar o efeito do teor de PSA para uma mesma relagao a/Cpasica de 0,30...... 255
Tabela 7.21 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia a
tracdo em prismas, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,2%) variando a relacéo a/c.......... 257
Tabela 7.22 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia a
tracdo em prismas, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,3%) variando a rela¢do a/Cotal. ... 259
Tabela 7.23 - Valores de resisténcia média a tracdo por compressao diametral e percentuais de reducéo
em relag@o aos microconcretos de referéncia, para cada condi¢éo de cura e de idade............ccceveneee. 262
Tabela 7.24 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia a
tracdo por compressdo diametral, para avaliar o efeito do teor de PSA para uma mesma relacdo a/Coasica
0L 0 0 PSPPSR 263
Tabela 7.25 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia a
tracdo por compressdo diametral, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,2%) variando a
=] = Tox: Lo IV oSO PRTSRSRRN 264
Tabela 7.26 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia a
tracdo por compressdo diametral, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,3%) variando a

TEIAGED B/CIOal- +-vvrververerneereeseareetestestestesee e e st e se et e bestesbe st e e e st e s eseeseebeeseete st e e se e st e se e bt ebeaeeebeneeee st e neeneanenreas 265
Tabela 7.27 - Valores de modulo de elasticidade médio e percentuais de reducdo em relacdo aos
microconcretos de referéncia, para a condi¢do de cura Umida e 28 dias de idade. ..........ccccoervrerniennne 266
Tabela 7.28 - Resultados da andlise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de médulo de
elasticidade, para avaliar o efeito do teor de PSA para uma mesma relago a/Coasica de 0,30................ 267
Tabela 7.29 - Resultados da andlise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de médulo de
elasticidade, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,2%) variando a relagéo a/c. .................. 268
Tabela 7.30 - Resultados da andlise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de médulo de
elasticidade, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,3%) variando a relacao a/Cotal...eeveeve.-.. 270

Tabela 7.31 — Resultados médios da absorc¢do por capilaridade e por imersdo dos microconcretos. ... 271

XXV



LISTA DE SIMBOLOS E ABREVIACOES

pum

nm

T0
Y

alagl

alc
a/Chasica
(a/c)e
(a/c);
a/Cotal
ABNT
AFt
AFm
ANOVA
ARR
ATG
CsA
C.,AF
C.S

CsS

CaCOs

Grau de hidratagdo do cimento

Angstron

Deformacéo

Viscosidade

Viscosidade plastica de Bingham
Micrometro

Nanometro

Tens&o de cisalhamento

Tensdo de escoamento de Bingham

Taxa de cisalhamento

Relacdo agua/aglomerante

Relacdo Agua Cimento

Relacdo Agua Cimento Baésica

Relacdo de dgua/cimento incorporada
Relacdo de 4gua/cimento para cura interna
Relagdo Agua Cimento Total

Associagdo Brasileira de Normas Técnicas
Trissulfoaluminato de célcio hidratado (etringita)
Monossulfoaluminato de célcio hidratado
Anélise de Variancia

Aditivo Redutor de Retragdo

Analise Termogravimetrica

Aluminato de calcio

Aluminatoferrita tetracalcico

Silicato dicalcico

Silicato tricélcico

Carbonato de Calcio

XXV



CAR Concreto de Alta Resisténcia

CAD Concreto de Alto Desempenho

CH ou Ca(OH). Hidrdxido de calcio

C-S-H Silicato de calcio hidratado

CP Corpo de prova

CPV-ARI Cimento Portland de Alta Resisténcia Inicial
Ccv Coeficiente de Variagdo

DIN Instituto Alemé&o de Normalizagéo

DRX Difracdo de Raios-X

DTA Anélise Térmica Diferencial

DTG Termogravimetria Diferencial

E Madulo de elasticidade

EDANA Associacdo internacional que atende os ndo-tecidos e industrias relacionadas
EDS Espectrofotometria por Energia Dispersiva
Furnas Empresa concessionaria de energia elétrica Furnas Centrais Elétricas S.A.
g Grama

G’ Médulo de Armazenamento

G” Médulo de Perda

GPa Gigapascal

J Joule

JCI Instituto Japonés do Concreto

kV Quilovolt

LEM Laboratorio de Ensaio de Materiais

mbar Milibar

mg Miligrama

mw Miliwatts

MEV Microscopia Eletrénica de Varredura

MPa Megapascal

XXVI



NBR
NM
PA
PAS
PIM
PSA
R2
RILEM
SSS
SAP
SiO;
S04
SP

to
TG
UnB

UR

Norma Brasileira Registrada no INMETRO
Norma Mercosul

Poliacrilamida

Poliacrilato de sodio

Porosimetria por Intrusdo de Mercurio
Polimero Superabsorvente

Coeficiente de Determinacdo

Réunion Internationale des Laboratoires et Experts des Matériaux
Condicao saturada com superficie seca
Super Absorbent Polymer

Oxido de silicio

Sulfato

Aditivo Superplastificante

Tempo zero

Termogravimetria

Universidade de Brasilia

Umidade Relativa

XXVil



1- INTRODUCAO

1.1- ABRANGENCIA E IMPORTANCIA

Os grandes avancos na tecnologia de materiais fizeram com que a utilizacdo do concreto de alta
resisténcia (CAR) se tornasse uma realidade. Na década de 1970, antes do advento do aditivo
superplastificante, os concretos que apresentavam 40 MPa ou mais de resisténcia a compressao, aos
28 dias, eram chamados de alta resisténcia. Com a chegada de concretos no mercado com 60 a 120
MPa, o Instituto Americano do Concreto (ACI) revisou a definicdo para abranger dosagens com
resisténcias de projeto especificadas de 55 MPa ou mais. No Brasil, considera-se como CAR
valores entre 55 a 100 MPa, conforme a norma ABNT NBR 8953:2015 que classifica o concreto
para fins estruturais. A partir da versdo de 2014 da norma Projeto de Estruturas de Concreto -
Procedimento ANBT NBR 6118:2014, foi previsto o uso de concreto de alta resisténcia de até 90
MPa.

O CAR possui uma microestrutura densa e refinada, devido ao uso de adigdes minerais, ao elevado
teor de material cimenticio e, principalmente, a baixa relacdo agua/cimento (a/c) alcangada pelo
emprego de aditivos superplastificantes. Tais caracteristicas podem proporcionar grandes vantagens
econdmicas e estruturais como: alta resisténcia aos esforcos mecanicos, baixa porosidade, baixa
permeabilidade, auséncia de exsudacdo, elevada resisténcia ao desgaste e menor custo de

manutencao.

Os concretos feitos com cimentos Portland sofrem mudancas volumétricas por diferentes causas
(secagem, temperatura, carregamento, reacdes de hidratacdo e mecanismos de degradacédo), que sao
criticas nas primeiras idades, quando o concreto é mais vulneravel a fissuracdo. Os concretos com
resisténcia muito altas sdo mais propensos a fissuracdo quando jovens, resultado da elevada
retracdo autdgena e térmica. Portanto, concretos mais resistentes nem sempre sao mais duraveis.
Por isso, algumas estratégias sdo propostas na literatura técnica para mitigar a retracdo autogena,
objeto desse estudo e, varias medidas conhecidas também na literatura técnica podem ser tomadas

para minimizar a fissuracao de origem térmica.

Segundo Reinhardt et al. (2012), a retragdo autogena € a reducdo dimensional externa-
macroscopica (volume ou linear) do sistema cimenticio que ocorre sob condigdes seladas
isotérmicas e sem restricOes. Ela é causada pelo fendbmeno da autodessecagdo, definida como a
reducdo da umidade relativa (UR) no endurecimento da pasta de cimento, devido ao consumo de
agua capilar no processo da hidratacdo do cimento. Diferentemente do que acontece no concreto

convencional, no CAR a retracdo autdgena € a principal responsdvel por mudancas volumétricas



nas primeiras idades e, consequentemente, provoca uma elevada susceptibilidade a fissuragdo em

estruturas com restrigdes.

Desse modo, procedimentos de cura devem ser aplicados no CAR com o objetivo de minimizar os
efeitos negativos da retracdo autdgena, assim como para manter satisfatoriamente a umidade
relativa interna e a temperatura. Devido a densa microestrutura e seu rapido desenvolvimento, a
cura externa torna-se invidvel no CAR. Porem, destaca-se 0 método da cura interna, que consiste
em introduzir ao concreto um componente, ou agente de cura, que serve como um reservatorio
interno de &gua, para ser liberada gradualmente & medida que a hidratagdo avanca. Segundo Kovler
e Jensen (2007), esse agente pode ser tanto um agregado normal, introduzido na mistura em
condicdes especificas (por exemplo, no estado saturado com agua) ou um novo componente (por
exemplo, um aditivo ou um agregado especial). Varios tipos de materiais podem ser utilizados
como agentes de cura interna, dentre eles tem-se: os polimeros superabsorventes (PSAS), 0s
agregados leves pré-umedecidos e os produtos derivados da madeira. O uso de PSAs € a estratégia
mais recente e eficaz como aditivo regulador de dgua nos materiais cimenticios de alta resisténcia
(ASSMAN, 2013).

Os PSAs sdo um grupo especial de materiais poliméricos sintéticos que tém a capacidade de
absorver uma grande quantidade de liquido do ambiente e de reté-lo dentro da sua estrutura, sem
dissolucdo (JENSEN e HANSEN, 2001a). Essas caracteristicas fazem com que o material seja
utilizado em diversos propositos para materiais cimenticios, como resisténcia ao gelo-degelo,
autocicatrizagdo e modificador de viscosidade, porém, sua principal aplicacdo é como agente de

cura interna no combate & autodessecacéo.

Jensen e Hansen (2001a, 2002) foram os pioneiros na utilizacdo do PSA como estratégia de cura
interna para mitigar a retragdo autdgena em materiais cimenticios com baixas relagdes
agua/cimento. Esse tema € relevante na literatura técnica, tendo sido realizadas desde o ano 2010
quatro conferéncias internacionais pela RILEM (International RILEM Conference on Use of
Superabsorbent Polymers and Other New Additives in Concrete), tratando especificamente sobre
este assunto. Além disso um comité técnico da RILEM (TC 225-SAP) foi criado em 2009 para
promover o estudo e a tecnologia dos PSAs em materiais cimenticios, resultando no documento
Application of superabsorbent polymers (SAP) in concrete construction: state-of-the-art report
(RILEM, 2012) e na publicacdo de um artigo compilando os resultados interlaboratoriais de
pesquisadores de diferentes paises (MECHTCHERINE et al., 2014). No ano 2015, um novo comité
técnico da RILEM (TC 260 RSC) foi criado para formular as recomendagdes para construtores

sobre a utilizagdo dos PSAs.



1.2- MOTIVACAO DA PESQUISA

A presente pesquisa justifica-se pela necessidade de aprofundar o conhecimento de um material
notadamente recente, o polimero superabsorvente (PSA), como agente de cura interna para uso em
concretos de alta resisténcia, com o propdsito de mitigar a retracdo autdgena, tornando-o também
mais durdvel. Embora vérias pesquisas estejam sendo desenvolvidas no mundo, ainda existem
lacunas no meio cientifico sobre os efeitos causados por esses polimeros nas propriedades dos
materiais cimenticios de alta resisténcia. Este estudo visa contribuir com o melhor entendimento
dos mecanismos de atuacdo envolvidos na utilizacdo dos diferentes tipos de PSAs como agentes
mitigadores da retracdo autogena. Dado que cada polimero tera um desempenho diferenciado em
funcdo de suas propriedades, principalmente de sua composicao quimica (densidade anidnica e

grau de reticulagéo).

Sendo o PSA um agente regulador da &gua no interior do concreto, caracteristicas como a
facilidade de lancamento, adensamento e acabamento, a durabilidade e a resisténcia, estéo
fortemente relacionadas com as propriedades reoldgicas no seu estado fresco. Na literatura técnica
ndo foram encontrados trabalhos sobre a reologia de pastas de cimento que avaliem o efeito da
adicdo de agua de cura interna usando PSAs, o que motivou a realizacdo do estudo reolégico

utilizando o rebmetro rotacional de placas paralelas para pastas.

Como os PSAs possuem uma grande capacidade de absorcdo, a liberagdo da agua de cura interna,
que leva ao desinchamento das particulas de polimero, causa mudangas na estrutura porosa dos
materiais cimenticios, que afetam as suas propriedades no estado endurecido, bem como as
propriedades associadas a durabilidade. Esse fato incentivou o estudo comparativo da
microestrutura, ao longo do tempo, de pastas de cimento contendo silica ativa e com adi¢do de
PSA.

Na literatura técnica ainda ndo ha consenso sobre se a adi¢do de dgua de cura interna usando PSA
causa efeitos negativos nas propriedades mecénicas dos materiais cimenticios de alta resisténcia.
No Brasil, pesquisas envolvendo esse tema sdo incipientes. Nesta primeira tese de doutorado
realizada no pais sobre os PSAs em materiais a base de cimento, foi proposta a avaliagdo da
influéncia de diferentes teores desse polimero em microconcretos de alta resisténcia com diferentes
relacdes a/c, em propriedades como: resisténcias mecanicas e elasticas, transicdo suspensdo-sélido
(tempo zero), mudangas volumétricas, entre outras. E fundamental o desenvolvimento de pesquisas
cientificas, com embasamento tedrico e experimental, para conseguir entender o comportamento do

PSA no concreto, e assim poder contribuir com o estabelecimento de modelos numéricos e fornecer



subsidios para a normalizacao dos procedimentos do uso adequado, mais seguro e confiavel destes

polimeros.

Este trabalho faz parte de um projeto de pesquisa, de investigacdes experimentais, sobre estratégias
mitigadoras da retracdo autdégena em concretos de alta resisténcia, realizadas na Universidade de
Brasilia (UnB) desde o ano de 2008. Como resultado tem sido publicados artigos em periodicos
internacionais (MECHTCHERINE et al., 2014; LOPES et al., 2013), um capitulo de livro
(TOLEDO FILHO et al., 2012) e varios artigos em congressos nacionais e internacionais
(SANTOS et al., 2016; MANZANO et al., 2015a; MANZANO et al., 2015b; SANTOS et al.,
2015; MANZANO et al., 2014; SILVA et al., 2014; GONZALEZ et al., 2014; TRALDI et al.,
2014; SILVA et al., 2013a; SILVA et al., 2013b; ORDONEZ et al., 2013; ORDONEZ et al.,
2012; SILVA-etal., 2012; LOPES et al., 2012; SILVA et al., 2011a; SILVA etal., 2011b; SILVA
etal., 2011c; SILVA et al., 2010; SILVA et al., 2008).

1.3- OBJETIVOS DA PESQUISA

1.3.1 - Objetivo Geral

Avaliar o comportamento de materiais cimenticios de alta resisténcia modificados com a utilizacdo
de polimeros superabsorventes (PSAs), como agentes de cura interna, para mitigar a retracdo

autdgena, e seus efeitos na reologia, na microestrutura e nas propriedades mecanicas e elasticas.

1.3.2 - Objetivos Especificos
Para atingir o objetivo geral, foi necessario o cumprimento dos seguintes objetivos especificos:

e determinar as principais propriedades dos PSAs utilizados nesta pesquisa, por meio de técnicas

ndo convencionais de caracterizacdo de polimeros;

e avaliar o efeito da adicdo de diferentes tipos de polimeros superabsorventes nas propriedades
reoldgicas (tensdo de escoamento e viscosidade) em pastas de cimento de alta resisténcia ao

longo do tempo;

e investigar a influéncia da adicdo de PSA na hidratacdo e na formacdo da matriz porosa de
pastas de cimento contendo silica ativa, por meio de diversas técnicas de caracterizacéo

microestrutural;

e avaliar o efeito da adicdo de diferentes teores de PSA no estado fresco (ar aprisionado,

densidade, penetracdo de cone), no tempo zero, na retracdo autdgena e nas propriedades
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mecanicas e elasticas (resisténcia a compressao, resisténcia a tragdo por compressao diametral,
resisténcia a tracdo na flexdo e mddulo de elasticidade) de microconcretos de alta resisténcia

com diversas relagdes agua/cimento.

1.4- ESTRUTURA DA TESE

O trabalho foi desenvolvido em trés partes, como apresentado Figura 1.1, a primeira inclui a
revisdo da literatura e aborda a caracterizagdo dos PSAs utilizados nesta pesquisa. Na segunda
parte, foi realizado um estudo em pastas de cimento modificadas com diferentes tipos de PSA. E na
terceira e ultima parte, foi selecionado um tipo de polimero e foi avaliada a sua influéncia em

microconcretos de alta resisténcia. A tese foi dividida em 8 capitulos e 2 apéndices.

O Capitulo 2, que da sequéncia a esta introducdo, € uma revisdo do estado da arte sobre as
deformacdes volumétricas dos CARs, na continuacao é feita uma explanacéo de conceitos focada
nos PSAs como agentes de cura interna, sua caracterizagdo, suas principais propriedades e seu

mecanismo de atuacdo em materiais cimenticios.

No Capitulo 3 foi realizada a caracterizacdo dos PSAs usados nesta pesquisa por meio de diferentes
técnicas, visando determinar propriedades fundamentais para o desenvolvimento do trabalho, tais
como: composicdo quimica, granulometria e formato das particulas, massa especifica e capacidade

de absorcéo.

O Capitulo 4 apresenta os resultados da influéncia da adicdo de quatro tipos de PSA nos
parametros reoldgicos ao longo do tempo, tensdo de escoamento e viscosidade, em pastas de
cimento, por meio da técnica de reometria rotacional de placas paralelas. Além disso, foi realizado

um estudo da hidratacdo dessas pastas com a utilizacdo da calorimetria de conducéo isotérmica.

Um estudo comparativo em funcdo do tempo da microestrutura de pastas de cimento de alta
resisténcia, contendo silica ativa e um tipo de PSA, é apresentado no Capitulo 5, sendo que varias
técnicas de caracterizagdo microestrutural foram empregadas: analise térmica (ATG e DTA),
difracdo de raios-X (DRX), microscopia eletronica de varredura (MEV) e porosimetria por intrusdo

de mercurio (PIM).

O Capitulo 6 aborda a metodologia de propagacdo de onda ultrassdnica como ferramenta para
determinar o tempo da transi¢cdo suspensao-solido ou tempo zero, dos microconcretos de alta

resisténcia modificados com PSA.



CAPITULO 2
Revisao de Literatura

POLIMEROS
SUPERABSORVENTES

CAPITULO 3
Caracterizagcao dos PSAs

PASTAS DE
CIMENTO Ref-0,25 Ref-0,30

0,30-A-0,1
0,30-A-0,2

0,25-A-0,3 0,30-A-0,3

CAPITULO 5
Andlise Comparativa
da Microestrutura

CAPITULO 6
Tempo Zero usando a
Técnica de Ultrasom

MICROCONCRETOS CAPITULO 7
DE ALTA RESISTENCIA Retracao Autégena e

Propriedades Mecanicas

CAPITULO 4

Estudo Reoldgico e Calorimétrico
ETAPA | (PSAA)
Estudo Reoldgico

Ref-0,35

Ref-0,30
0,3-PSA
Ref-0,35

Cura Interna
Polimeros Superabsorventes (PSAs)
Mecanismos de Atuagao

Modelo esquematico do PSA como agente de cura interna

Composicao Quimica

Granulometria e Forma

PSAs
A, B C D Massa Especifica

Absorc¢ao - Meio aquoso

Absorcao - Meio Cimenticio

ETAPA Il (Todos os PSAs)
Estudo Reoldgico e Calorimétrico

Ref-0,40 Ref-0,30
PSA A
PSA B
PSA C

0,35-A-0,3 0,40-A-0,3 PSA D

Anélise Térmica (ATG e DTA)
1,3, 7e 28 dias

Difragao de Raios-X (DRX)

Microscopia Eletrénica Varredura (MEV)

Porosimetria por Intrusao de Mercurio (PIM)

Ref-0,30 Ref-0,35 Ref-0,40
0,30-PSA 0,1

0,30-PSA 0,2 0,35-PSA 0,2 0,40-PSA 0,2

0,25-PSA 0,3 0,30-PSA 0,3 0,35-PSA 0,3

Propriedades no Estado Fresco

Retragao Autégena (até 28 dias)

Resisténcia a Compressao em Cubos (7 e 28 dias)
Resisténcia a Compressao em Cilindros (7 e 2s dias)
Resisténcia a Tracao na Flexao em Prismas (7 e 28 dias)
Resisténcia a Tragao por Compressao Diametral (7 e 28 dias)

Modulo de Elasticidade (28 dias)

Figura 1.1 — Esquema da estrutura da Tese.
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No Capitulo 7 sdo apresentados os resultados obtidos e as discussdes sobre a influéncia da adicéo
de PSA nas propriedades dos microconcretos no estado fresco (ar aprisionado, densidade e
penetracdo de cone), na retracdo autdgena, na resisténcia a compressao, na resisténcia a tracdo na

flex@o, na resisténcia a tragcdo por compressdo diametral e no modulo de elasticidade.

O oitavo e ultimo capitulo trata das consideracfes finais, onde sdo apresentadas as principais
conclusdes desta pesquisa, e as sugestdes para trabalhos futuros. Na sequéncia deste capitulo estdo
as referéncias. Por fim, no Apéndice A, constam os resultados individuais dos ensaios realizados

nas pastas e no Apéndice B, os resultados individuais dos ensaios efetuados nos microconcretos.



PARTE I: POLIMEROS SUPERABSORVENTES

2- REVISAO DA LITERATURA

Neste capitulo foram abordados assuntos fundamentais no desenvolvimento desta pesquisa como as
diferentes mudancas de volume apresentadas nos materiais cimenticios, principalmente o fenémeno
da retracdo autdgena. Em seguida apresenta-se uma revisdo do estado da arte sobre 0s conceitos de
cura interna e 0s PSAs. Finalmente, foi feita uma discussdo sobre o mecanismo de atuacdo dos

PSAs como agentes mitigadores da retracdo autdgena em materiais cimenticios.

2.1- MUDANCAS DE VOLUME

Na literatura técnica ndo ha um consenso sobre a definicdo dos termos utilizados para os diferentes
tipos de deformacdo que podem ocorrer num material cimenticio. A classificacdo e a terminologia
adotadas neste trabalho, das deformagdes num sistema cimenticio, serdo as mesmas de Silva
(2007). A autora se baseou nos conceitos de termodinamica, onde foi dividido o universo em duas
classes: o sistema e sua vizinhanca, separados por uma fronteira. O sistema é a parte do mundo na
qual se tem interesse especial. A vizinhanca faz parte do universo e interage intensamente com o

sistema. Ja a fronteira € uma superficie que separa o sistema da vizinhanca.

As caracteristicas da fronteira determinam o tipo de sistema. Os sistemas podem ser classificados
como: aberto quando matéria e energia sdo trocados (pela fronteira) entre sistema e vizinhanga;
fechado quando energia é trocada mas existe conservacdo de massa; e isolado quando nem massa

nem energia sdo trocados entre sistema e vizinhanca (Figura 2.1).

vizinhan¢a vizinhanga vizinhanca

sistema

sisterna sistema
matéria
——

- o

matéria < matérib
L o >

energia

energia

energia

(a) (b) (c)
Figura 2.1 - Tipos de sistemas segundo os conceitos de termodinamica: a) sistema aberto, b)
sistema fechado e c) sistema isolado (SILVA,2007).

Segundo a classificacdo adotada, em sistemas isolados podem ocorrer apenas deformacgoes
autégenas. Em sistemas abertos e fechados, alem das deformacdes autdgenas, podem ocorrer

também deformacdes ndo autdgenas, como é apresentado no organograma da Figura 2.2.
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Figura 2.2 - Organograma com a classificacdo para as deformacGes autdgenas e nao autégenas

(SILVA, 2007).
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2.1.1 - Deformagcdes ndo Autdgenas

Essas deformacdes podem ser classificadas em funcdo da variacdo de: massa, calor e trabalho.
Dependendo do sistema, podem ocorrer algumas das categorias de deformacdo volumétrica, por

exemplo, no sistema aberto irdo se apresentar os trés tipos de deformacao.

As deformacgfes ndo autdgenas, devido a variacdo de massa, podem ser do tipo contragdo e
retracdo por secagem, se o0 material tem comportamento de suspensdo ou de sdlido,
respectivamente, ou pode ser expansiva de degradacdo, devido a agentes externos (expansdo com
aporte externo de ions, no estado so6lido). A contracdo e a retracdo por secagem sdo geradas por
evaporacdo ou succdo de agua. As deformacdes ndo autogenas, devido a variacdo de calor, sdo
chamadas de deformacdes térmicas, geradas com aporte externo de calor e podem ocorrer durante
todo o intervalo de hidratagdo. As deformacbes ndo autdgenas, devido a variagdo de trabalho,
podem ser viscoplasticas, no estado de suspensdo e, quando sélido, deformacgGes elasticas,
plésticas e por fluéncia (SILVA, 2007).

2.1.2 - Deformac6es Autdgenas

Segundo a classificagdo adotada, em sistemas isolados podem ocorrer apenas deformacdes
autogenas, que podem ser divididas em trés categorias: volumétricas quimicas, devido ao balango
volumétrico das reacdes de hidratacdo; térmicas, devido a liberagcdo de calor proveniente da
reacdo de hidratacdo e expansivas de degradacdo, devido a agentes internos (reacdo alcali-silica,

CaO0 e MgO livres, formacao de etringita tardia, com fonte interna de liberacéo de sulfato)

Como nesta pesquisa sera investigada a influéncia da adicdo PSA na retracdo autdgena de
microconcretos de alta resisténcia, esta revisdo sera focada no estudo das deformacdes autdgenas -
volumétricas quimicas, que dependem do estado do material: suspenséo ou sélido. A contragdo de
Le Chatelier acontecera quando o material € uma suspensao e, nesse caso, ndo apresenta risco de
fissuracdo. Quando o material passa a ter comportamento de sélido, apresenta retragdo autdgena

(com risco de fissuragdo) e pode ocorrer expansao inicial.

2.1.2.1 - Contragdo de Le Chatelier

Quando o material cimenticio ainda esta em suspensdo, ap06s as primeiras horas de hidratacao
acontece o primeiro estagio da retracdo quimica, a contragdo de Le Chatelier. Segundo Silva
(2007), ela pode ser definida como um fenémeno fisico-quimico decorrente do balango
volumétrico das reagdes de hidratacdo, que acontece quando a pasta esta fluida e submetida a acdo

da pressdo atmosférica. O balanco volumétrico é devido ao fato da soma dos volumes molares
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iniciais de 4gua e do componente anidro ser maior que o volume molar dos hidratos formados
(V1>V2). Como o material se comporta como um fluido, ndo se opbe as variacGes de volume
impostas pela hidratacdo e ndo gera fissuracdo. Na Figura 2.3 é mostrada uma representacdo
gréfica desta deformacéo, onde as deformacgdes em x e y sdo nulas, existindo apenas deformacao

na direcéo z.

V1
V2

Figura 2.3 - Desenho esquematico da variacdo volumétrica causada pela pressdo atmosférica
numa suspensdo (SILVA, 2007).

Este fendmeno é anisotropico porque a pasta esta fluida é submetida a acdo da pressdo
atmosférica, que “forg¢a” o liquido para se adaptar a forma do molde onde esta inserido (SILVA,
2007).

A contracdo de Le Chatelier pode ser estimada calculando o balanco volumétrico da reagdo de
hidratagdo dos principais composto do cimento (exemplo o CsS). Lembrando que os valores
calculados dependem muito das hipdteses feitas acerca da estequiometria do C-S-H e sobre sua
massa especifica. Finalmente, ao longo deste texto o termo contragdo sera utilizado para as
variacOes de volume do material no estado fresco, e portanto ndo se opde a essas variagdes. J& 0
termo retracdo sera empregado quando o material apresenta um esqueleto mineral, rigido o

suficiente para se opor as varia¢des de volume (pode causar fissuragéo).

2.1.2.2 - Expansdo Inicial

De acordo com Silva (2007), denomina-se expansdo autogena inicial a variagdo volumétrica
macroscopica, que pode ocorrer em sistemas cimenticios, com tempo de duracdo variando de
algumas horas (apos a transicdo suspensdo-solido) até cerca de duas semanas, dependendo da
mistura. Cabe mencionar, que a expansdo pode continuar ocorrendo microscopicamente e
localmente por mais tempo, porém, a magnitude da retracdo autdgena € maior, de modo que, no

balanco geral, macroscopicamente predomina a retragdo autégena, apds o periodo mencionado.
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Diversos autores observaram uma fase de expansdo para 0s materiais cimenticios durante o

processo de hidratacdo. Le Chatelier (1900) encontrou que a pasta de cimento armazenada em

estado saturado expande durante a hidratacdo, embora ela sofra retracdo quimica ao mesmo

tempo. Segundo Neville (1997), valores de 1000-2000 um de deformacdo foram medidos em

pastas de cimento com cura Umida, onde o sistema poroso de pastas com relacdo a/c alta,

supostamente permanece saturado durante a hidratacéo.

Podem ser descritas quatro possiveis justificativas do acontecimento da expansdo inicial:

crescimento de grandes cristais de hidroxido de célcio e talvez agulhas de etringita: esta
expansao pode ser atribuida a formag&o e ao crescimento de grandes cristais de hidroxido de
calcio e talvez agulhas de etringita (AFt), durante as reacdes de hidratacdo (BAROGHEL-
BOUNY et al., 2002). Segundo Lura (2003), a expansdo das pastas e concreto, nas idades
bem jovens, ¢ atribuida ao aparecimento da pressdo produzida pelo crescimento de uma fase

sélida;

formacdo do C-S-H interno: este mecanismo é baseado no C-S-H interno cujo volume é maior
que o das por¢des de grdos anidros que eles substituem, e que requerem agua de fora da borda
dos graos de cimento para sua formacgdo (reacdes topoquimicas do C3S). Desse modo, esses
produtos estdo se desenvolvendo com um aumento no volume de sélido (ao contrario do C-S-
H externo). Os resultados de CAD realizados por Baroghel-Bouny et al. (2002) mostram que,
quando o a/c cresce de 0,25 até 0,60, a rigidez dos C-S-H (proximos aos grdos residuais de

cimento anidro) aumenta de 1 para 10 um, na idade de 28 dias;

redistribuicdo da &gua de exsudacdo: se a hidratacdo inicial conduz a uma procura por agua,
enquanto a agua de exsudacdo ainda estd abundante na superficie, essa agua de exsudagdo €
reabsorvida em direcdo ao interior do concreto e ocorre expansao mensuravel (LANGE,
2002). Mohr e Hood (2010) observaram apenas uma pequena influéncia do crescimento da
etringita na expansdo em idade precoce. O mesmo foi encontrado para dilatacdo térmica
causada pela liberacdo de calor devido a hidratacdo. Eles mostraram que a principal causa

para a expansao inicial é a reabsorcéo de 4gua de exsudacao;

pressdo de disjuncdo: segundo Lura (2003), como a superficie total dos produtos de hidratacao
€ maior do que os reagentes, eles emergem. A regido onde a adsor¢do é impedida incrementa-

se a medida que prossegue a hidratacdo. Como resultado, pode ocorrer expansao.
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2.2- RETRACAO AUTOGENA

Para Silva (2007) a partir de certo grau de hidratacdo, apds o tempo zero (transicdo suspensao-
solido), quando o material se torna suficientemente rigido para se opor as variagdes volumeétricas,
a diminuicdo de volume se torna incompativel com as deformacgdes mecanicamente admissiveis
pelo esqueleto mineral recém formado. O volume gasoso dentro da porosidade da pasta de
cimento, inicialmente saturada em agua, aumenta devido ao fato do volume dos reagentes ser
maior que o dos hidratos, e pela saida de agua dos poros para a hidratagdo. Tal fato, provoca uma
tensdo capilar no interior dos poros ndo saturados completamente, gerando a aproximagao das
particulas de cimento hidratado. Este fenbmeno, que sucede a contracdo de Le Chatelier, é
chamado de retracdo autdégena (deformacdo livre que acontece num material cimenticio selado,

submetido a temperatura constante e sem atuacdo de carregamento).

O estudo da deformacdo autdgena surgiu no inicio do século XX, mas sé quando 0s primeiros
concretos de alto desempenho (CAD) foram desenvolvidos, na década de 1980, a retracdo

autégena conseguiu aumentar relevancia pratica (JENSEN e HANSEN, 1996).

Nos concretos usuais, a deformacdo autdgena é desprezivel, enquanto no CAD € bastante
expressiva, devido a relagdo Aagua/cimento (a/c) baixa, a adicdo de material cimenticio
suplementar, associada ao elevado consumo de cimento (JENSEN e HANSEN, 2001b). A
deformacdo autdégena é maior no CAD devido ao desenvolvimento rapido de uma rede porosa e
fina, dentro da pasta de cimento, que gera tensao capilar mais elevada. Como as estruturas tém
uma ou mais forma de restri¢do, o risco de fissuragdo no CAD é maior, sobretudo nas idades

iniciais, podendo comprometer sua resisténcia, durabilidade e estética.

Na Figura 2.4 é apresentada a evolugdo da microestrutura de uma argamassa de cimento com
baixa relacdo a/c, baseada em micrografias de Vernet e Cadoret (1992). No primeiro estagio
(Figura 2.4 - a) os grdos de clinquer comegam a se hidratar formando o gel de cimento (C-S-H).
Os ions sulfato, provenientes da dissolucdo da gipsita, se difundem pela agua de amassamento.
Observa-se uma elevada dissolucdo do CsA e também do sulfato de calcio. Um gel rico em
alumina e silica é formado ao redor da superficie dos graos de clinquer, logo apds a mistura com

agua. S&o vistas pequenas hastes de etringita (AFt) primaria (TAYLOR, 1997).
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B Agua | C-S-H | Graode arcia [ Ca(OH),
B Clinquer [ Gipsita | | Bolhade ar
(e) t =28 dias
Figura 2.4 - Evolucdo da microestrutura em funcdo do tempo para um concreto com baixa relagdo
a/c (VERNET e CADORET, 1992 adaptado por MANZANDO et al., 2014).

No segundo estagio (Figura 2.4 - b) observa-se um crescimento renovado de cristais de AFt, eles
sdo nitidamente mais aciculares do que aqueles formados anteriormente. A sua formacéo é
associada com um ressalto de calor na curva de evolugdo do calor. Apds cinco horas da adi¢édo da
agua na mistura (Figura 2.4 - ¢), o C-S-H forma uma camada espessa em torno dos grdos de
clinquer anidro. Com o prosseguimento da hidratacdo, os subconjuntos continuos de gréos ligados

mecanicamente (formados pelos hidratos e por grdos de cimento anidro e grdos ndo totalmente
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hidratados) se interligam, formando o primeiro caminho sélido continuo de face a face e iniciando

0 endurecimento do material (patamar de percolagéo).

Com o prosseguimento da hidratacdo (Figura 2.4 - d) ha aumento da espessura da camada dos
produtos de hidratacdo formada. Além do C-S-H e Ca(OH),, provenientes da hidratagdo do CsS,
ocorre a dissolucdo da etringita e a formacéao de placas hexagonais de AFm, proveniente da reacdo
do C3A com a etringita. A medida que o tempo passa (Figura 2.4 - €) a 4gua livre no interior dos
poros do concreto vai diminuindo, decorrente da sua combinacdo com o cimento, até que 0s poros
e capilares comecam a ndo estar saturados e o concreto fica conservado num meio com umidade
relativa inferior a 100% (COUTINHO, 1994). A hidratacdo conduz a autodesseca¢do, com 0S

poros capilares se esvaziando pouco a pouco.
2.2.1 - Mecanismos da Retracao Autogena

Os mecanismos de atuacdo que conduzem a retracdo autdgena sdo ainda parcialmente entendidos
e embora, ainda estejam em discussao, € aceito que ha uma relacdo entre retragdo autdgena e
variacdes na umidade relativa (UR) nos poros da pasta endurecida (LURA, 2003). O estudo dos
mecanismos da retracdo autdgena (e também da retracdo por secagem) depende do estado de
ligagdo da agua-superficie solida, dentro do material. O mecanismo basico da retragdo por
secagem € a evaporacdo da &gua da rede de capilares do concreto, ja na retracdo autdgena, é a
autodessecacdo, causada pela diminuigdo da umidade relativa interna na pasta de cimento pelas
reacOes de hidratacdo. Segundo a literatura técnica (HUA et al., 1995; VAN BREUGEL, 1991;
BOIVIN, 2001; LURA et al.,, 2003; NUNES e FIGUEIREDO, 2007), os trés principais
mecanismos que vém sendo debatidos para compreender as forcas geradoras da retracdo autdégena
sdo: a variacdo da depresséo capilar, a variacdo da tensdo superficial e a variacdo da pressao de

disjuncéo.
2.2.1.1 - O mecanismo da variacao da depresséo capilar

O fendmeno da capilaridade pode explicar esse mecanismo, que gera interfaces curvas entre o
fluido (agua) e o ar contido no interior dos poros. Na interface liquido-gas estabelece-se um
gradiente de pressdo designado de pressdo capilar (ou depressao capilar) que é funcdo da tenséo

superficial liquido-gas, do raio de curvatura e do angulo de molhamento (SANTOS et al., 2007).

Em funcdo da tensdo superficial, a superficie livre de um liquido tende sempre a se contrair, de
maneira que sua area seja a menor possivel. Na interface liquido-gas, o liquido tende a reduzir sua

area superficial para garantir o menor contato possivel com a fase gasosa. Esta é a razdo da
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formacéo do menisco em poros ndo saturados. Uma vez formado o menisco, o angulo de contato
ja ndo é mais zero, ocorrendo a reducdo da atracao entre o liquido e a parede do tubo (LOPES,
2011). Dessa forma, uma pressdo negativa € induzida sobre as paredes dos capilares, tendendo a

aproxima-las, promovendo o mecanismo de depresséao capilar.

O mecanismo pode ser entendido pelas leis de Kevin (Eg. 2.2) e Laplace (Eq. 2.1) que descrevem
0 equilibrio higrométrico entre o liquido e o vapor de agua, e o equilibrio mecanico de um
menisco submetido a pressdes diferentes. Por causa da tensdo superficial, a superficie livre de um
liquido tende sempre a se contrair, de maneira que sua area seja a menor possivel. Na Figura 2.5 é
mostrado como na interface da superficie liquido-gas, o liquido tende a reduzir sua area
superficial para garantir o menor contato possivel com a fase gasosa, gerando a formacgdo de um
menisco. Uma vez formado o menisco, 0 angulo de contato ja ndo é mais zero, ocorrendo a

reducdo da atracdo entre o liquido e a parede do tubo (LOPES, 2011).

/w Fase
R’ Gasosa

/ : r

PLA/éE
T : /
Fase
Liquida

N By B Fx,_f

Figura 2.5 - llustracéo da equacdo de Kelvin-Laplace para o caso de um menisco esférico dentro
de um capilar cilindrico, ndo saturado (GENNES et al., 2002 adaptado por SILVA, 2007).

Solido

e Leide Laplace

20
AP = By — P, = — Costy (2.1)

AP = Py — P_= intensidade da depresséo capilar (MPa)

Pg= Pa + Py : pressdo da fase gasosa umida (ar seco + vapor d’adgua)
Pa = pressdo parcial do ar seco (MPa)

Py = presséo parcial do vapor de agua (MPa)

PL = presséo do liquido (MPa)

o = tensdo superficial na interface liquido/gas (N/m)
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r = raio do maior poro cilindrico onde existe menisco (m)

0= = angulo de contato entre a superficie sélida e a fase liquida

e Leide Kelvin

RTp,
Pg_PL: Vm

In UR (2.2)

R = constante dos gases perfeitos (8,314 J/mol.K)
T = temperatura (K)

p1 = massa especifica do liquido

Vm = volume molar do liquido (m®mol)

UR = umidade relativa (%)

As leis de Kelvin e Laplace podem ser combinadas, originando uma relagdo entre o raio do poro,

onde estd 0 menisco, e a umidade relativa:

20 RTpl
Pg - P, = T COSHE = — V_ InUR (23)

m

Desta combinagé&o das leis pode-se observar:

e quanto mais estreitos forem os poros em processo de esvaziamento, maior a intensidade da

depresséo capilar, uma vez que 4P e r sdo grandezas inversamente proporcionais;

e quanto menor a umidade relativa, menor a dimensao do poro ndo saturado (onde pode existir

menisco).

De acordo com Silva (2007), & medida que o material seca, ocorre primeiramente a criagdo de
meniscos dentro do capilares, seguida de uma diminuig@o progressiva do raio de curvatura desse
meniscos, para manter o equilibrio entre o liquido e a fase gasosa. Aparece assim uma diferenca
de pressdo entre a fase liquida e a fase gasosa (depressdo capilar) que se acentua a medida que a
secagem se intensifica. Essa depressdo do liquido deve ser globalmente equilibrada por uma

retracdo do solido.

A intensidade da depressédo capilar aumenta a medida que a hidratacdo avancga. Primeiro porque a
autodessecacdo progride dentro do material, atingindo os poros cada vez mais esbeltos,
evidenciado por uma redugdo na umidade relativa interna. Segundo porque, paralelamente ao

fendmeno de saida de agua dos poros, a porosidade do material se refina, sob o efeito da
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hidratagdo. O tamanho e a distribuicdo dos poros capilares diminui @ medida que a hidratacdo
avanca, pela formacdo dos hidratos que vdo preenchendo os vazios, provocando depressdes
capilares mais fortes (BOIVIN, 2001).

Na Figura 2.6 é apresentado o raio do poro maior cheio de &gua como uma funcdo da umidade
relativa (UR). De acordo com Assmann (2013), assumindo a tens@o superficial na interface
liquido/gas como 0,073 N/m e aplicando a Lei de Laplace, pode-se plotar a tensdo capilar em
funcéo do raio do poro cheio de agua.
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Figura 2.6 - Raio de poro como fun¢do da umidade relativa (direita) e tensdo capilar como funcéo
do raio de poro cheio de agua (ASSMANN, 2013).

Tanto a lei de Kelvin como a lei de Laplace, aplicam ao pressuposto de poros cilindricos
circulares. Teoricamente, a tensdo capilar maxima em 75% de UR é -38,4 MPa, como relatado na
Figura 2.6 (a direita). Ao mesmo tempo poros de diametro > 3,8 nm ja estdo esvaziados devido a

auto-dessecacéo.

2.2.1.2 - O mecanismo da variacdo da tenséo superficial

Segundo Lopes (2011), a tenséo superficial &€ uma propriedade dos liquidos explicada pelas forcas
de atracdo que as moléculas internas do liquido exercem junto as da superficie. As moléculas
situadas no interior de um liquido s&o atraidas em todas as dire¢cdes pelas moléculas vizinhas e,
por isso, a resultante das forcas que atuam sobre cada molécula é praticamente nula. As moléculas
da superficie do liquido, entretanto, sofrem apenas atracdo lateral e inferior. Esta forca para o lado
e para baixo cria a tensdo na superficie, que a faz contrair e comportar-se como uma pelicula

elastica.
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Em materiais cimenticios, onde os produtos de hidratacdo tém uma elevada area especifica, tem-
se a formacéo de inUmeras interfaces sélido-liquido nos meniscos formados, conforme Figura 2.7.
Entdo, com a diminuicdo da umidade relativa, hd um aumento da tensdo superficial na interface

solido-liquido em cada menisco tendo, por consequéncia, uma retracdo macroscépica do material.

Ps

Agua capilar

Ca. = Camada adsorvida livre
Cac = Camada adsorvida confinada

e = tensao superficial capilar

Adsorcao livre
s = tensao superficial de separacao
Ps = Pressao de separacao

Figura 2.7 - Representacdo esquematica da adsorcao da &gua em um capilar de pasta de cimento
(BAZANT, 1972 adaptado por MELO NETO, 2008).

A alteragdo na espessura das camadas de &gua que cobrem as particulas sélidas tém uma
influéncia menor da tensdo superficial, somente se houver mais do que trés camadas de agua
adsorvidas (ASSMANN, 2013 apud WITTMANN, 1977). Segundo Jensen e Hansen (1995), a
tensdo superficial das particulas de gel s6lidas ndo desempenha um papel importante em termos

de retracdo, quando a UR néo fica abaixo dos 75%.

2.2.1.3 - O mecanismo da variacao da presséo de disjuncéo

De acordo com Lura (2003), esse mecanismo ativa-se em zonas onde a adsorcao é impedida, isto
é, quando as distancias entre as superficies sdlidas sdo menores do que duas vezes a espessura da
camada de agua livre adsorvida (Figura 2.8). Ndo ha consenso na literatura técnica sobre esse
assunto. Para Hagymassy et al. (1969) esse efeito € importante quando a UR é alta, uma vez que a

alteracdo do nimero de camadas de agua adsorvida € muito acentuada nesta regido.

Agua adsorvida

Lamela de C-S-H {

Figura 2.8 - Mecanismo de pressdo de disjuncdo para: (a) material seco e (b) material com agua
adsorvida (KOVLER e ZHUTOVSKY, 2006 adaptado por RODRIGUES, 2010).
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Segundo Silva (2007), numa dada temperatura, a espessura da camada de dgua adsorvida depende
da umidade relativa. Porém, acima de uma certa UR, essa camada nao consegue mais se
desenvolver livremente porque a distancia entre as duas superficies de contato é muito pequena.
Se a UR continuar a crescer, a adsor¢do de agua tende a separar as duas superficies solidas e a
aumentar a espessura da camada de agua adsorvida. As duas superficies solidas sofrem uma
pressdao chamada de pressdo de disjuncdo. Essa pressdao € maxima no estado saturado, de modo
que, quando o sistema passa de um estado saturado para um nao saturado, ocorre retracdo porque
a pressao de disjuncdo diminui e as duas superficies se movem, ficando mais proximas. Para
Ferraris (1986) a pressdo de disjuncdo é praticamente constante quando a umidade relativa varia

de 80% a 100%, que ¢ intervalo de UR usual onde ocorrem as reac6es de hidratacéo.

2.2.1.4 - O mecanismo responsavel pela autodessecacao

O assunto abordado ainda é controverso dentro da comunidade cientifica. De acordo com
Baroghel-Bouny (1994) em CAD, no dominio UR > 76%, cujo tamanho de poro correspondeu a
r, = 50 A, pode-se pensar que a autodessecacdo concerne essencialmente a agua capilar e, por
consequéncia, 0 mecanismo de variacao da depressdo capilar é o predominante. O mecanismo da
variacdo da tensdo de superficie de particulas coloidais é relevante para umidades relativas baixas
e a pressao de disjuncdo é praticamente constante, quando a umidade relativa varia de 80% a
100%.

Kovler e Zhutovsky (2006) realizaram uma discussdo sobre os mecanismos causadores da
retracdo autdgena. Eles concluiram que segundo varios autores, 0 mecanismo da variacdo da
depressdo capilar era 0 mais influente quando a agua dos poros é continua. Enquanto que, o
mecanismo da variacdo da pressdo de disjuncdo é preponderante quando o sistema tem baixo grau

de hidratacdo (Figura 2.9).

Umidade relativa (%)
Autor
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Kovlere VariagOes na pressdo de disjungdo
Zhutovsky Acréscimo nos efeitos capilares
FRTE. <
Powers Variagdes na energia de superficie Varlagao c_la pressao
capilar
Feldman e Movimento da 4gua interlamelar Variagdo da pressio Caplllar e na energia de
Sereda superficie
Wittmann Variagdes na energia de superficie Variacdes na pressdo de disjungéo

Figura 2.9 — Mecanismo de retragdo segundo varios autores (KOVLER e ZHUTOVSKY, 2006
adaptado por RODRIGUES, 2010).

20



Segundo Silva (2007), ha uma concordancia geral sobre a existéncia de uma relacdo entre retracdo
autdgena e variacdo de UR nos poros da pasta de cimento endurecida. Porém, o mecanismo
continua sob discussdo. Para cada um dos mecanismos, é necessario um estudo aprofundado do
desenvolvimento do volume e distribui¢do de poros, do estado da agua (livre ou adsorvida) nos
poros capilares e das propriedades mecanicas do esqueleto sélido, a medida que a hidratacdo
avanca. As leis macroscopicas de Kelvin-Laplace sdo vélidas para uma umidade relativa acima de

80%, abaixo de 80%, outros mecanismos podem ser preponderantes.
2.2.2 - Fatores que influenciam a Retracdo Autogena

De modo geral, os mesmos fatores que afetam a evolucdo das propriedades mecanicas do
concreto, afetam a retracdo autdgena. Tazawa (1999) descreveu e estudou varios fatores que
podem afetar os valores da retracdo autdgena em materiais cimenticios, como por exemplo: a
composicao mineraldgica do cimento, as adi¢cbes minerais, 0s aditivos, 0s parametros de mistura,
0s agregados, o teor de ar incorporado, as condi¢cdes de cura e o processo de fabricacdo. Nesta

revisdo do estado da arte serdo descritos apenas os fatores mais influentes.

2.2.2.1 - A relacdo agua/cimento

A relacdo a/c desempenha um papel fundamental na retracdo autégena. Como foi demostrado por
Tazawa (1999), a diminuicdo desta relacdo leva a um aumento dos valores de retragdo autogena
nas idades inicias. Isto devido a que a intensidade na diminuicdo da umidade relativa interna do
material cimenticio esta associada diretamente com a reducdo da relacdo a/c (BAROGHEL-
BOUNY, 1994).

De acordo com Melo Neto (2008), a reducédo da relacéo a/c esté ligada ao incremento da retracéo
autégena, uma vez que o refinamento da estrutura de poros contribui para o incremento das
tensbes capilares que se desenvolvem durante a movimentacdo da dgua dentro dos poros do

concreto.

Segundo Kojima et al. (2001), para uma mesma relacdo agua/aglomerante, as deformacGes
aumentaram com o incremento do teor de silica ativa. Quando estudaram a influéncia da relacao
alc e da silica ativa na retracdo autdgena de concretos até a idade de dois anos, verificaram
maiores deformacdes nas idades iniciais para o concretos com menor relacdo a/(c+s). Por outro
lado, a retracdo autdégena aumentou tanto na sua quantidade e sua porcentagem na deformacao

total por retracdo, com a diminuicdo da relagdao agua/aglomerante.
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2.2.2.2 - O Tipo de Cimento

Segundo Bentz et al. (2001), existe uma relacdo diretamente proporcional entre a finura do
cimento e a velocidade de evolucdo da retracdo autdgena nas primeiras idades. Eles estudaram o
efeito da distribuicdo granulométrica das particulas de cimento na retragdo autdgena em materiais
cimenticios (Figura 2.10). Atribuindo esse comportamento ao arranjo inicial das particulas de
cimento, devido a que controla a distribuicdo inicial do tamanho de poros da pasta de cimento, o
que, por sua vez, regula a magnitude das tensdes da retracdo autdgena induzidas pelos meniscos

de agua/ar nos poros cheios de ar formados em todo o processo de hidratag&o.

1000

Illlll 1 1 1 IIIIl[ 1
: 643 m®/kg
387 m®/kg
254 m*/kg
212 m*/kg

[9)]

o

o
|
i

[ <o
|

=500

Deformagéo Autégena (um/m)

'1000 T rrvlllli T llllllli T LI B B B B |
1 10 100 1000

Tempo (h)
Figura 2.10 - Deformacdo Autdgena em funcédo da finura do cimento (BENTZ et al. 2001).

Tazawa e Miyazawa (1995) estudaram o comportamento da retracdo autdgena em pastas com
relacdo a/c = 0,3 produzidas com diferentes tipos de cimento. Concluiram que os valores de
retracdo para pastas feitas com cimento de alta resisténcia inicial e com cimento aluminoso, foram
consideravelmente superiores comparados com o0s valores alcancados de retragdo pelas pasta
preparadas com cimento de moderada liberacdo de calor e cimento com alto teor de belita — C>S

(baixa liberacdo de calor).

Jensen (2000) pesquisou a influéncia da composicdo de cimento na deformacdo autdgena e na
mudanca da umidade relativa. O estudo focou-se nos principais compostos do clinquer: CsS, CzS
e C3A, com substituicdo de 20% do cimento das pastas pelos compostos de clinquer puros. O
autor conclui que um incremento no teor de C3A ou da gipsita no cimento, leva a uma marcada
reducdo na deformacdo autdgena (Figura 2.11) e na mudanca da influéncia nas propriedades

estudadas.
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Figura 2.11 - Deformacgdo Autdgena para cinco pastas de cimento com relacdo a/c = 0,30 e
substituicGes de 20% do cimento por compostos puros do clinguer: CsS, C.S e CzA (JENSEN,
2000).

Tazawa e Miyazawa (1995) utilizaram uma formulagéo para o célculo tedrico da magnitude da
retracdo autdgena através dos principais compostos do cimento (Eq. 2.4). A equacdo foi obtida
por meio da regressdo mdltipla dos compostos com a retracdo autdgena medida para oS

respectivos cimentos nas respectivas idades.

€,s() = —0,012 aC3S(£)(%C5S) — 0,070 aC,S(t)(%C,S)

+ 2.256aC5A(0)(%CsA) + 0,859 aC,AF (6) (%C,AF) (2.4)

Onde:
€4 (t) = deformacdo autégena no tempo t.
a(t) = grau de hidratacdo do composto no tempo t.

%C5S = teor do composto.

Analisando a formulacdo apresentada, Kumm (2009) conclui que alguns compostos minerais que
compdem o cimento tém maior influéncia na magnitude da retracdo autdgena, importando nao
somente 0s seus teores, mas também o grau de hidratacdo dos mesmos. Enquanto a maior
quantidade e maior grau de hidratacdo dos compostos CsA e C4AF contribuem para altos valores
de retragcdo, 0s compostos CsS e C,S aparentemente ndo apresentam uma contribuicdo
significativa. Esse comportamento € contrario aos resultados encontrados por Jensen (2000),
portanto, parece que a literatura técnica ainda ndo tem consenso sobre o efeito desses compostos

na retragdo autégena.
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2.2.3 - Métodos de Medicao da Retracdo Autogena

Na literatura existem varias metodologias para a determinacdo da retracao autdgena, porém, so foi
normatizado o método do dilatbmetro em tubo corrugado desenvolvido por Jensen e Hansen
(1995), por meio da norma ASTM C1698-09. Isso faz com que seja dificil a interpretacdo e
comparacdo de resultados. Segundo Silva (2007), a discrepancia entre os resultados é causada

principalmente por dois fatores:

a) a variacdo com relacao ao tempo de inicio da determinacdo da retracdo autégena por um e outro

método;

b) a variacdo com relacdo ao que esta sendo determinado com o procedimento adotado (muitas
vezes se mede ndo somente a retragdo autdgena, mas a soma de autdgena com a contracdo Le
Chatelier).

2.2.3.1 - Determinacao em pasta

De acordo com Jensen e Hansen (2001b), as determinagdes da deformacdo autégena em pastas
tém sido realizadas de duas formas diferentes, a medi¢cdo de deformacéo volumétrica e a medicdo
de deformacdo linear. A medicdo volumétrica de deformacédo autogena € frequentemente realizada
através da colocacdo da pasta de cimento fresco em um baldo de borracha apertado e imerso em
agua. A alteracdo do volume da pasta de cimento é medida pela quantidade de dgua deslocada
pela amostra imersa. A medicao linear da deformagdo autogena é frequentemente realizada com a
colocacdo da pasta de cimento em um molde rigido com baixo atrito. A variagdo de comprimento

da pasta de cimento é registado por um transdutor de deslocamento no final da amostra.

Lura e Jensen (2007) determinaram a retracdo autdgena em pastas de cimento, por meio de trés

métodos (volumétricos e lineares) diferentes:

e medidas de massa submersa de amostras de pasta de cimento envoltas em preservativos de

latex e submersos em um banho de 4gua (método volumétricos);

e medidas de massa submersa de amostras de pasta de cimento envoltas em preservativos de

poliuretano e submersas em um banho de 6leo de parafina, como mostrado na Figura 2.12 - a;

e amedicdo da variacdo do comprimento da amostras fundidas em moldes de tubos corrugados
num dilatdmetro (JENSEN e HANSEN, 1995), como ilustrado na Figura 2.12 - b.
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(@) (b)
Figura 2.12 - Métodos para a determinacéo da retragdo autoégena em pastas de cimento: ()
volumétrico e (b) linear (LURA e JENSEN, 2007).

Os autores concluiram que o metodo utilizando preservativos de poliuretano em banho de parafina
foi validado pela proximidade dos resultados encontrados ao ser comparado com 0s outros dois

métodos.

2.2.3.2 - Determinagdo em argamassa ou concreto

Para argamassa e concreto a medicao linear da deformacédo autégena € a mais utilizada, pois o
método volumétrico ndo pode ser usado para concreto, ja que o agregado danificaria a membrana
de borracha do equipamento desenvolvido para esse fim. Segundo Hammer et al. (2002), varios
tipos de sistemas de medicdo tém sido usados para medir a variacdo de comprimento em vigas,

lajes ou cilindros. Eles podem ser divididos em seis grupos:

a) moldado com pregos (Cast in nails) através de um furo no meio das placas finais com as
cabecas dos pregos embutidos em uma viga de concreto (Figura 2.13 - a);

b) placas terminais moviveis com tampdes (plugs) em uma viga de concreto;

c) transversal horizontal moldado em barras a través de una viga de concreto;

d) barras verticais fundidas numa laje de concreto;

e) strain gage embebido;

f) pratos metalicos colocadas em cima dos cilindros (Figura 2.13 - b);
Esses pesquisadores utilizaram para as medicdes, transdutores indutivos de deslocamento (IDT)

ou transdutores diferenciais lineares varidveis (LVDT). Mas também foram usados no concreto

transdutores "sem contato™, como reflexo de pulsos eletrdnicos ou laser contra um chip de metal.
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Figura 2.13 - Sistema de medicéao da retracdo autogena: (a) Moldado com pregos e (b) Pratos
metalicos (HAMMER et al.,2002)

Para determinar a retracdo autégena nos microconcretos desta pesquisa, foi utilizado o método da
determinac&o unidirecional horizontal proposto por Tazawa e Miyazawa (1999) juntamente com o
JCI - Technical Committee on Autogenous Shrinkage of Concrete (1998), do Instituto Japonés do

Concreto.

Segundo Silva (2007), a metodologia estabelece uma amostragem de no minimo de 3 corpos de
prova para cada ensaio. Os corpos-de-prova sdo prismaticos, com largura e altura de pelo menos 3
vezes a dimensdo maxima do agregado graudo, no caso da determinacdo em concreto. O
comprimento deve ser mais de 3,5 vezes a largura ou a altura. A forma deve ser de aco e rigida,
com um orificio de 3 a 5 mm de didmetro no centro das duas placas laterais, de menor dimenséo,
para encaixar 0s pinos metalicos (um em cada extremidade através do orificio), para leitura da
distancia inicial entre as extremidades dos pinos, antes da moldagem e, demais leituras, apds o
tempo de pega, usando extensémetros, com acurdcia de 0,001 mm, ou seja, milésimo de
milimetro. Os corpos de prova sdo moldados em foérmas metélicas, previamente forradas com
folha de politetrafluoretileno (no fundo) e de poliestireno (nas laterais), de modo a ndo restringir o
movimento livre. Antes da desforma, as medidas sdo efetuadas horizontalmente, e podem

comecar a partir do tempo de inicio de pega.

A deformacdo autogena pode ser determinada pela Equacéo 2.5:

AL = (Xiq — XOa)"('; (Xip — Xop) 2.5)

Onde:
AL = deformagao relativa de comprimento, antes da desforma.

Xoa, Xop = leituras iniciais nos extensometros.
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Xia, Xib = leituras nos extensémetros horizontais no tempo i.

G = comprimento inicial entre as extremidades internas dos pinos metalicos.

A metodologia desenvolvida por Tazawa e Miyazawa (1999) e modificada por Silva (2007) prevé
a moldagem de 3 corpos de prova prismaticos, com dimensdes de 75mm x 75mm x 285mm, para

cada tipo de concreto. O esquema do ensaio é apresentado na Figura 2.14.

Extensometro s
Base Magnética

Pino metalico
285 mm | /—
Base Metalica | - - i

Bancada G

Figura 2.14 - Esquema para determinacdo da retragcdo autdgena (SILVA et al., 2011a).

2.2.4 - Estratégias Mitigadoras da Retracdo Autogena

O concreto de alta resisténcia (CAR) esta sujeito a um efeito intenso de retracdo autdgena, devido
a baixa relacdo agua-aglomerante e ao processo inerente de autodessecacdo. Os efeitos desta
retracdo podem causar fissuracdo, o que pode levar & redugdo da resisténcia & compresséo,
reducdo da durabilidade, perda de protensdo e problemas de ordem estética.

Bentz e Jensen (2004) enumeram varias estratégias mitigadoras da fissuracdo causada pela
retracdo autdgena, estudadas por diferentes autores:

e uso de aditivo redutor de retracdo: diminui a tensdo superficial da dgua e, assim, reduz a
tensdo capilar;

e modificagdo da composi¢do mineraldgica do cimento;

e controle da distribuicdo do tamanho das particulas do cimento;

e Uso de aditivos expansivos;

e Uuso de aditivos compensadores da retracdo: promovem a formacao de etringita;

e adicdo de fibras (poliméricas, de celulose, metélicas ou de carbono): aumentam a
resisténcia a propagacao de fissuras;

e utilizacdo de cimento expansivos: incrementam a formacao de etringita;

e uso de formas flexiveis;
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e promogdo da Cura Interna com agregados leves saturados ou polimeros superabsorventes;

e uso combinado de uma ou mais estratégias.

Dentre as solucbes mitigadoras da retragdo autégena, a que apresenta maior aplicacdo préatica é a
utilizacdo de materiais que funcionam como reservatorios de agua, que a liberam a medida que
evolui a hidratacdo (conceito de “cura interna”). Esta pesquisa sera focada no estudo da estratégia
de cura interna através da utilizacdo de polimeros superabsorventes (PSAs), com o intuito de
melhor conhecer a influéncia desse material no material cimenticio e assim poder usa-lo com mais

seguranca onde sua aplicacdo for adequada.

2.3- CURA INTERNA

De acordo com Aitcin (2000), depois que o concreto convencional € colocado, o contetudo de
umidade satisfatorio e a temperatura devem ser mantidos, através de um processo chamado cura.
A cura € realizada ndo apenas para promover a hidratacdo com eficiéncia, mas também para

minimizar a retragdo.

Segundo Kovler e Jensen (2007), a maioria dos concretos de alta resisténcia ou de alto
desempenho, com uma baixa relacdo dgua/aglomerante, contém agua de mistura insuficiente para
manter os capilares maiores cheios de dgua, necessarios para sustentar a hidratacdo do cimento e
as reacOes pozolanicas. Por essa razdo, é geralmente aceito que os métodos baseados na adi¢éo de

agua sdo mais eficazes para este tipo de concreto.

A RILEM possui um comité técnico encarregado do estudo da cura interna do concreto (RILEM
TC-196). Este 6rgdo classifica a cura em: cura externa e cura interna. Na Figura 2.15 é mostrada a
classificacdo adotada pela RILEM (2007).

Selagem Agua de Selagem
(pelicula) Cura Interna Interna

Agregado Derivados Agregado
Leve da madeira Reciclados

Figura 2.15 - Classificagdo dos métodos de cura do concreto (RILEM, 2007)
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A maioria dos métodos tradicionais se encaixam dentro da cura externa, estes incluem a formagéo
de lagoas de agua, a pulverizacdo de agua, o uso estopas molhadas, lonas de plastico, compostos

de cura, entre outras. A cura externa pode ser dividida em:

e cura externa com agua: aqueles métodos que fornecem a umidade adicional e também evitam

a perda de umidade;

e curaexterna com pelicula seladora: apenas aqueles que impedem a perda de umidade.

De acordo com Reinhardt et al. (2012), a cura interna é outro conceito de cura de concreto, que é
diferente da cura aplicada externamente. Este termo implica a introdugdo na mistura de concreto
de um componente, o qual serve como um agente de cura. Este pode ser tanto um agregado
normal, introduzido na mistura de concreto em condic¢Bes especificas (por exemplo, no estado

saturado com agua) ou um novo componente (por exemplo, um aditivo ou um agregado especial).

2.3.1 - Classificacéo

A cura interna pode ser classificada em duas categorias: agua de cura interna (ou &gua
incorporada) e vedacdo interna. O agente de cura interna é o material que armazena agua no
concreto e libera-a ao longo do tempo, a fim de evitar a autodessecacdo no material cimenticio.
Na vedacdo interna, o agente de cura é destinado para atrasar ou prevenir a perda de agua a partir

do endurecimento do concreto.

Como foi citado por Assmann (2013) o principio basico da cura interna é o fornecimento de
fontes de &gua para evitar no concreto a autodessecacdo, por um lado, e por outro lado, para
promover a hidratacdo. A autodessecacdo pode ser mitigada pela movimentagdo da agua de
reserva interna para o espaco dos poros, criado pela retragdo quimica. Desta forma, a formacédo de
meniscos ar-agua € minimizada e a queda de UR é reduzida ou até mesmo evitada.
Consequentemente, o risco de fissuras em idades precoces provocado pela retracdo por
autodessecacao e reduzido drasticamente. Uma vez que a 4gua de cura interna é considerada como
agua extra, que é acessivel para a hidratacdo, a cura interna leva a um aumento do grau de

hidratacéo.

Em geral, a forma como a agua esta presa aos solidos estd baseada em diversos principios fisicos
ou quimicos. Jensen e Lura (2006) propdem uma classificacdo para os agentes de cura interna
baseada no modo como a agua esta armazenada. Para o PSA, trata-se de dgua absorvida baseada
em ligagdes quimicas secundarias (fracamente segurada), de modo que toda ela pode ser
considerada como agua livre.
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Varios autores pesquisaram outra técnica, a incorporacdo de agregados leves saturados na mistura
como agentes de cura interna; esses agregados atuam como reservatorios de agua, liberando-a no
momento que a umidade relativa do concreto diminui (BENTUR et al.,, 2001; CUSSON e
HOOGEVEEN, 2008; BENTZ, 2009; CASTRO et al., 2011 e GOLIAS et al., 2012).

O uso de Polimeros Superabsorventes (PSAs), objeto desta pesquisa, parece ser 0 método mais
promissor, como agente de cura interna, para concretos com baixa relacdo a/c (SILVA et al.,
2014). Uma revisdo do estado da arte da utilizacdo dos PSAs em materiais cimenticios é

apresentada a seguir.

2.3.2 - Modelo de Powers

Powers e Brownyard (1948) apresentaram um modelo empirico para a distribuicdo de fases de
uma pasta de cimento endurecimento, que permite realizar os calculos quantitativos da
composicdo volumétrica de materiais & base de cimento. De acordo com o modelo, a pasta de
cimento endurecido € dividida em cimento ndo hidratado, produtos de hidratacdo e poros. Ndo ha
nenhuma distincdo adicional entre os varios produtos de hidratacdo, uma vez que sdo todos
referidos como gel de cimento, que consiste de gel sélido e 4gua de gel. O modelo também
classifica empiricamente a agua contida nas pastas de cimento em trés fases: a 4gua capilar (agua
livre), 4gua de gel ou adsorvida (agua fisicamente ligada) e agua quimicamente ligada (agua néo
evaporavel), como apresentado na Figura 2.16.

- 1,
\ | Agua gel ou adsorvida

| |

| R EREE R Agua capilar ou livre
d

I G

Figura 2.16 — Vista esquematica das fases da agua numa pasta de cimento (VAN BREUGEL,
1991).

O modelo além de explicar a estrutura da pasta endurecida, mostra como estimar o volume
fracionado dos constituintes importantes da estrutura fisica do cimento Portland curado a
temperatura ambiente, a partir da relacdo agua/cimento e do grau de hidratagdo do cimento
(HANSEN, 1986). Como citado por Kumm (2009), no estado fresco, a pasta de cimento Portland

¢ composta de graos de cimento em solucdo aquosa. No estado endurecido, esta estrutura € de

30



natureza multifasica, composta de inUmeras unidades primarias interligadas, formando uma
estrutura porosa. Os produtos de hidratacdo do cimento sdo densos, mas apresentam uma
porosidade caracteristica (os poros de gel). Esta substancia densa e porosa € denominada gel de

cimento, e sua composicao consiste principalmente em silicatos de célcio hidratados (C-S-H).

Jensen e Hansen (2001a) explicam que as determinacdes feitas em relacdo a 1g de cimento, num
sistema fechado (sistema isotérmico ndo submetido a forgas externas), mostraram
aproximadamente 0,23 g de 4gua quimicamente ligada por grama de cimento hidratado, uma vez
que é uma parte integrante da estrutura do sélido de gel, e é expulsa apenas a temperaturas acima
de 105 ° C. Na superficie do solido de gel, uma quantidade de agua fica adsorvida, equivalente a
cerca de 0,19 g de agua por grama de cimento hidratado. Esta agua de gel tem uma série de
energias de ligacdo correspondentes ao intervalo da UR de 0 £ 100%. A &gua ndo ligada na pasta
de cimento é denominada agua livre, indicando que € a agua presente nos poros capilares de maior
dimensdo. S0 a agua livre é acessivel para hidratacdo do cimento. Os produtos de reacdo formados
durante a hidratacdo do cimento tém um volume menor do que os volumes de cimento e agua.
Essa reducdo de volume é denominada retracdo quimica e equivale a aproximadamente 6,4
ml/100 g de cimento hidratado. Assim, a hidratacdo completa é apenas possivel em relacGes a/c
acima de 0,42 (= 0,23 + 0,19). Portanto, numa pasta com relagédo a/c inferior a 0,42, 0 acesso livre

da 4gua aumentara o grau maximo de hidratacdo do cimento.

De acordo com Assmann (2013), num sistema aberto, a hidratacdo completa é possivel, mesmo na
faixa de 0,36 <a/c <0,42, desde que a agua de cura externa esteja disponivel e a amostra seja o
suficiente pequena para facilitar o consumo de agua. Ao fazé-lo, o espaco cheio de ar criado a
partir da retracdo quimica € substituido por dgua. Na Figura 2.17 é apresentada uma comparagao
entre a distribuicdo volumétrica de fases, calculadas como o Modelo de Powers, de duas pasta de
cimento com relacédo a/c de 0,50 e 0,30 na condicéo selada.

No primeiro caso (a/c = 0,50) o cimento tem o grau maximo de hidratacdo devido ao excesso de
agua livre disponivel, o que mantem a UR dos poros em 100%. Pelo contrario, para a relacdo a/c
de 0,30 a hidratacdo cessa pelo consumo total da agua capilar. Como resultado acontece a
autodessecagdo na pasta de cimento, ficando uma parte do cimento sem reagir (anidro).
Naturalmente, o grau maximo de hidratacdo diminui com a diminuicdo da relagcdo a/c. Em
contraste, a porosidade capilar no grau maximo de hidratacdo é maior quando se aumenta a

relagdo a/c, desde que a/c > 0,42.

31



a/c=0,50 a/c =030

1 1
Poros .
- a m;x- -----
0.8 Agua Capilar 0.8 -
J z i e
@ 08 Agua gel " 0.6 o,
E g ]
= = Gel de cimento @
= 0.4 S 23
4 9 .4 - =
Gel de cimento 38
~ =
i
0.2 1 0.2 1
Cimento sem hidratar 1+ -Cimento sem hidratar T
0 R L e
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
Grau de Hidratacgao Grau de Hidratacio

Figura 2.17 - Distribuicdo volumétrica da fase de pastas de cimento em funcdo do grau de
hidratacdo para relacdes a/c de 0,50 (esquerda) e 0,30 (direita). Os diagramas de aplicam-se em
sistema selados (ASSMANN, 2013).

2.3.3 - O modelo de Powers aplicado a cura interna com agua incorporada

Jensen e Hansen (2001a) foram os primeiros autores a introduzir o conceito dos PSA como
agentes de cura interna. Eles utilizaram o modelo de Powers para explicar o comportamento da

agua incorporada com PSA para cura interna em materiais cimenticios.

Como citado por Ordofiez (2013) o modelo de Powers pode ser adaptado para diferentes sistemas,
por exemplo, podem-se fazer adaptacGes a sistemas abertos onde h& cura externa com agua ou
cura interna com &gua incorporada, que € o caso do polimero superabsorvente. A Figura 2.18
apresenta a distribuicdo volumétrica de fases em funcdo do grau de hidratacdo, na condicdo
selada, para uma pasta de cimento com a/c de 0,36 em comparacdo com uma pasta de cimento
com agua de cura interna com a/c de 0,42 (0,36 + 0,06). A parte extra da denominacdo refere-se a
quantidade de agua incorporada, (a/c)e de 0,06. Enquanto que a hidratagdo de um sistema de pasta
com baixa relagdo a/c cessa quando toda a agua capilar é consumida, a hidratagdo do sistema de
pasta com agua incorporada prossegue com agua de cura interna. No caso da relagdo a/c = 0,36 +
0,06, a hidratacdo maxima (amax = 1) é possivel (ASSMANN, 2013).

Como os poros geralmente tém uma influéncia negativa sobre as propriedades de um material
cimenticio, apenas a quantidade de agua de cura interna deve ser adicionada para impedir a auto-
dessecacdo. Baseado no modelo Powers, é possivel estimar a quantidade de agua incorporada que

€ necessaria para evitar a autodessecacao (JENSEN e HANSEN, 2001a).
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Figura 2.18 - Distribuicdo volumétrica de fases em funcéo do grau de hidratacdo: pasta de cimento
com a/c de 0,36 (esquerda) e pasta de cimento com &gua de cura interna com a/c de 0,36 + 0,06
(direita) (ASSMANN, 2013).

O seguinte conjunto de formulas descreve o modelo matematico para a determinacdo do volume
relativo das fases que compdem uma pasta endurecida de cimento Portland hidratada com adicéo
de silica ativa (LURA, 2003). Este modelo foi baseado no método desenvolvido por Powers
(1948).

e Retracdo quimica: Ves = k(0204 0.69 (s/c))- (1 —p) -«

e Agua Capilar: Vew = p-k-(1.32+ 157 (s/c))- (1 —p) '«
e Aguade Gel: Vgw = k-(0.60+1.57-(s/c))-(1—p) -«

e Solido de Gel: Vgs = k- (1.52+4+0.74-(s/c))- (1 —p) -«

e Cimento: Ve =k-(1-p)-(1- a

e Silica Ativa: Vs = k-(143-(s/c))(1-p)-(1—a)
Onde:

z V=1 p = ajc K= 1
— (a/c) + (pw/pc) + (pw/pc) - (5/¢) 14Pe/p - (s/c)

w, C e s referem-se & massas de agua, cimento e silica.
p = porosidade inicial.

a = grau de hidratagdo do cimento (kg de cimento hidratado/ kg de cimento anidro).

33



p. = 3150 kg/m3, pg = 2200 kg/m?3, pw = 1000 kg/m3
9 9 9

As constantes no modelo volumétrico de Powers sdo derivadas dos seguintes dados:

e Agua nio evaporavel: W, = 0g/gdesilicareagida
e Agua de Gel: Wyw = 0.5g/ gdesilicareagida
e Retra¢do Quimica: AV = 22 ml /100g de silica reagida

A quantidade de agua incorporada necessaria para evitar a autodessecacdo é igual a retracdo
quimica de uma pasta de cimento em condi¢bes de saturacdo (grau maximo de hidratacdo).
Supde-se que a hidratagdo cessa com baixas relagbes a/c, quando toda a 4gua capilar é consumida

e 0 espaco disponivel é ocupado pela agua de gel, sélido de gel e o cimento anidro. Partindo de:
A= @pgy Para  Vgy + Vgs + Vet V=1 (2.6)

k-(0.60+157-(s/c)) (1 =p) - dpmax + k- (1.52+0.74-(s/c)) - (1 = p) - Qnax

2.7)
+k-(1—p) (1 — opax) k- (143-(c/$)) (1 —p) - (1 — qypan) = 1

~ p
Fmax = 17112+ 088 - (s/0) - (1 — p)

(2.8)

O volume relativo de &gua inicialmente incorporada, Vewo, equivalente a retracdo quimica

desenvolvida no grau maximo de hidratacéo, € reescrita como:

Vewo = k+(0.20+0.69 (s/c)) - (1 —p) * Cpax

p

Vewo = k+(0-20+0.69 (s/0) (1 =P) 14157088 - (s/0)) - (1 = p)

_(024+0.69-(s/c))"p

2.9
Vewo = “H12 5088 (s/0) N

O volume relativo da agua incorporada inicial é igual a retragdo quimica no maximo grau de
hidratacdo, desde que a porosidade da pasta (p) seja igual ao volume relativo da agua capilar
(Vew). A quantidade de agua incorporada para uma pasta de cimento com silica com baixa relacéo

al/c pode ser escrita assim:

0.2+ 0.69- (s/c)
112+ 088 (s/c)

(a/c), = /c para (a/c) < (0.36+ 0.28-(s/c)) (2.10)
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A equacdo anterior é relevante apenas para a menor relacdo a/c, suficiente para se obter uma
hidratacdo completa na condicdo de saturacdo, a qual foi encontrada através da imposicao de omax
= 1 na Eq. 2.8. Para uma pasta de cimento modificada com silica, a relacdo a/c necesséria para a
hidratacdo completa em condicGes seladas pode ser obtida mediante a imposicdo de que toda a
agua capilar é consumida no grau de hidratacdo amax = 1. A rela¢do a/c minima resultante em

condicdes seladas, (a/C)minse , €:

(@/€)pminse = (042 +0.73 (s/c)) (2.11)

Acima desta relacdo a/c, a hidratacdo completa pode ser obtida com menos agua incorporada do
que o indicado na Eq. 2.10. De acordo com o modelo de Powers, a hidratagdo completa hum
sistema aberto é possivel no intervalo (0.36 +0.28- (s/c)) < (a/c) <(0.42+0.73-(s/c)),

se:

(a/c) + (a/c), = (042 4+ 0.73 - (s/c)) (2.12)

Assim, a condi¢do necesséaria para a obtencdo amax = 1 neste intervalo de a/c é:
(a/c), = (0.42+0.73 - (s/c)) — (a/c) (2.13)

Na Figura 2.19 mostra-se a relacdo a/c de &gua incorporada necessaria para evitar a
autodessecacdo como uma fungdo da relagdo a/c em pastas de cimento com diferente teores de
silica (s/c). Esta pode ser usada para projetar a quantidade de agua incorporada numa mistura
contendo PSA.
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Figura 2.19 — Agua incorporada ((a/c)e) necessaria para evitar a autodessecagio, como uma
funcdo da relacdo a/c para diferentes teores de silica (LURA, 2003).
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Note-se que, de acordo com o modelo, o grau maximo possivel de hidratacdo é diminuido pela
adicdo de silica ativa em cada relacao a/c, devido a absorcdo de uma parte da agua capilar sobre a
superficie do gel de C-S-H pozolanico. A &gua absorvida torna-se indisponivel para a hidratacao
do cimento. No entanto, uma vez que a rea¢do pozolanica produz uma grande retracdo quimica
(cerca de 3 vezes a retracdo quimica do cimento Portland), a quantidade de agua incorporada
necessaria é significativamente aumentada atraves da adi¢do de silica, tal como mostrado na
Figura 2.19 (LURA, 2003).

Como exemplo, pode-se determinar que para um microconcreto com relagdo a/c = 0,30 e teor de
silica ativa de 10%, a &gua incorporada necessaria para evitar a autodessecacéao € (a/c)e = 0,07.
Cabe lembrar gque esse tipo de microconcreto sera estudado e avaliado nesta pesquisa.

2.4 - POLIMEROS SUPERABSORVENTES

Segundo Callister (2012), os materiais solidos podem ser agrupados em trés classificacGes
bésicas: metais, ceramicas e polimeros. A palavra polimero vem do grego poli (muitos) + meros
(iguais). Os polimeros sdo um tipo de macromolécula (molécula formada por milhes de atomos
com peso molecular elevado), que tem como caracteristica possuir uma unidade quimica que se
repete ao longo da molécula. As pequenas moléculas, que se combinam na reacdo de

polimerizagdo (ligacdo covalente) para formar o polimero, sdo chamadas de mon6émeros.

Os polimeros podem ser agrupados segundo varias classificagdes, dentre elas em relacdo: a sua
ocorréncia, a sua estrutura molecular, a natureza de sua cadeia, a sua morfologia e a seu
comportamento mecanico. Conforme a sua ocorréncia, eles podem se considerados naturais
(existem na natureza) e sintéticos (a maioria organicos) que sdo produzidos pelo homem, por
exemplo: o nylon, o polietileno, o PVC, entre outros. Os polimeros sintéticos podem se classificar
em: elastdbmeros (possuem alta elasticidade), as fibras (sdo capazes de se orientar para formar
filamentos compridos finos com grande resisténcia) e os plasticos (podem ser moldados sobre

pressdo e se transformar em diversos objetos).

Segundo a sua estrutura molecular, os polimeros podem se classificar em: lineares (as unidades de
mero se encontram ligadas entre si, terminal a terminal, em cadeias Unicas), ramificados (as
cadeias com ramificacOes laterais estdo conectadas as cadeias principais), com ligacdes cruzadas
(as cadeias lineares adjacentes se juntam entre si em varias posi¢des por ligacbes covalentes) e em
rede (as unidades de mero tém 3 ligacdes covalentes ativas, formando redes tridimensionais). A
Figura 2.20 mostra a representacdo esquematica de cada um dos tipos de polimeros descritos

anteriormente.
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Figura 2.20 - Representacfes Esquematicas das estruturas moleculares: (a) lineares, (b)
ramificadas, (c) cruzadas, e (d) em rede (tridimensional). Circulos designam unidades de mero
individuais (CALLISTER, 2012).

Os polimeros superabsorventes (PSAS) sdo um grupo de materiais poliméricos sintéticos que tém
a capacidade de absorver uma grande quantidade de liquido do ambiente e de reté-lo dentro da sua
estrutura, sem dissolucdo (JENSEN e HANSEN, 2001a). Este tipo de polimeros tem a capacidade

de absorver agua até um 100.000 vezes seu peso préprio, como é mostrado na Figura 2.21.

a" 3" :

50 um
B

Figura 2.21 - Imagem de uma particula esférica colorida de PSA com tinta azul no estado seco e
saturada com agua (ASSMANN, 2013)

Segundo Zohuriaan-Mehr e Kabiri (2008), os polimeros superabsorventes podem ser classificados
em quatro grupos com base na presenca ou auséncia de carga eléctrica situada nas cadeias
reticuladas: (a) ndo-idnico, (b) i6nico (incluindo anidnico e catidnico), (c) eletrdlito anfotérico

(anfoliticos) contendo ambos os grupos acidos e basicos e (d) zwitteridnico.

Os PSAs sdo polieletrolitos reticulados que comegam a inchar em contato com agua ou solucdes
aquosas, resultando na formacdo de um hidrogel. Na pratica da engenharia, 0os PSAs sdo, na sua
maioria poliacrilatos interligados por ligacdes covalentes cruzadas, ou poliacrilatos-

poliacrilamidas copolimerizados. Na industria de higiene apenas PSAs baseados em &cido
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poliacrilato reticulado sdo usados (Figura 2.22), o qual e parcialmente neutralizado com
hidroxidos de metais alcalinos, habitualmente de sodio (FRIEDRICH, 2012).

LigacOes cruzadas —mmm-

Figura 2.22 - Representacdo de uma particula de PSA, a base de acido poliacrilato, seca e inchada,
apos absorcdo de dgua (FRIEDRICH, 2012).

2.4.1 - Producéo

De acordo com Assmann (2013), cerca de 95% da producdo de PSA é destinada a aplicacdo em
fraldas de bebé. A apresentacdo de PSA mais comumente disponivel é seca, em pd granular e
duro, com uma variedade de tamanho de particula de aproximadamente 100 a 1000 um. Os PSAsS
podem ser produzidos por dois processos: por polimerizagdo por solucdo (também chamado de

polimerizagdo em gel) ou polimerizacdo por suspensdo inversa.

Segundo Friedrich (2012), a producdo de PSA por polimerizagdo em gel inicia-se com uma
solucdo aquosa de monémeros com uma concentragdo entre 25 a 40% em massa. A solucdo é
arrefecida de 0 a 10°C e transferida para o reator. Este pode ser de correia sem fim ou um
amassador. No caso do reator de correia, a solugdo de monémero € derramada no inicio da correia
e a polimerizacéo é realizada adiabaticamente, formando um gel semelhante & uma borracha dura.
No final da correia uma maquina de extrusdo corta o gel em partes pequenas, que sdo secas
posteriormente. As particulas secas sdo moidas ao tamanho de particula desejado. No caso do
amassador, a polimerizacdo e o corte do gel sdo feitos num Unico passo. Ambos 0s processos sao
usados em larga escala. As particulas feitas via polimerizacdo por solucdo, tém uma forma

irregular e aparecem como vidros quebrados sob um microscopio (Figura 2.23 - a e ¢).

No processo de polimerizacdo por suspensdo inversa, a solugdo aquosa de mondmeros € suspensa

num solvente organico, por exemplo o hexano ou o ciclo-hexano. A polimerizacdo € iniciada entre

50 e 70 ° C e, apos este processo, a 4gua pode ser removida por destilacdo azeotropica. O produto

é filtrado e secado. Os PSAs que sdo feitos por esse método sdo esféricos (Figura 2.23 - b e d).

Eles podem ser particulas esféricas individuais ou em forma de framboesa, como aglomerados de
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particulas esféricas menores. As variaveis que podem afetar os dois processos de polimerizacao
sdo as concentracfes de mondmero e o agente de ligagdo cruzada, a concentracdo e o tipo de
iniciador utilizado e a temperatura de reagdo (FRIEDRICH, 2012).

Figura 2.23 - Forma das particulas de polimeros produzidos por: a) polimerizacéo de gel; b)
polimerizacdo por suspensao inversa; ¢) poro seco deixado por uma particulas de PSA
polimerizada em gel numa pasta de cimento endurecida apds a secagem; d) poro seco deixado por
uma particula de PSA polimerizado via polimerizacdo por suspensao inversa numa pasta de
cimento endurecido (FRIEDRICH, 2012).

As fibras superabsorventes (FSA) representam uma outra configuracdo de material de polimero
superabsorvente. As FSA podem ser produzidas por fiacdo a seco a partir essencialmente de um
termopolimero de &cido acrilico, acrilato de metilo e hidroxilo, contendo monémeros, como por
exemplo, o hidroxietil acrilato (ASSMANN, 2013).

2.4.2 - Aplicagdes

Os chamados polimeros superabsorventes, ainda hoje, sdo utilizados com maior frequéncia na
fabricacdo de produtos de higiene pessoal. Zohuriaan-Mehr et al. (2010) classificam os PSAs

segundo a sua aplicacdo em: uso médico e farmacéutico, fibras e téxteis, utilizacdes agricolas,
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reservatorio de &gua e condicionamento de solos, sistemas de liberagcdo controlada de

agroquimicos, separacgdo e tratamento de agua, usos elétricos e engenheira civil.

Mas existem, também, aplicacbes como: combate a incéndios, producdo de neve artificial,
fabricacdo de produtos ornamentais (coloridos) e embalagem de alimentos. Ja na area da
engenheira civil, os PSAs tém as suas maiores aplicacdes em sistemas cimenticios, ou seja, a cura
interna do concreto, para mitigar a retracdo autdgena, e a fim de melhorar a durabilidade do
concreto, ao promover a redistribuicdo da agua capilar através de inclusdes artificiais de
macroporos cheios de agua. A possibilidade do uso de polimeros superabsorventes para evitar a
autodessecacao em concretos de alta resisténcia foi introduzida por Ole Mejlhede Jensen, em 2000
(JENSEN e HANSEN, 2001; JENSEN e HANSEN, 2002). Como foi citado por Monnig (2009),

esse tipo de polimero teoricamente pode cumprir mais funcdes:
v" neutralizar ou adiar a retracdo por secagem;

v funcionar como agentes incorporadores de poros de ar, melhorando a resisténcia ao gelo-
degelo, a durabilidade e a densidade do concreto;

v’ extrair a agua da mistura do concreto fresco, causando 0 endurecimento da pasta, que €é
acompanhada por uma reducdo da porosidade capilar.

Na literatura podem ser encontrados outros usos dos PSAs em materiais cimenticios como: agente
de controle do coeficiente de expansdo térmica (WYRZYKOWSKI e LURA, 2013) e aditivo
autocicatrizante (LEE et al., 2010; KIM e SCHLANGEN, 2011; SNOECK et al., 2012; MANOJ
KUMAR e MARUTHACHALAM, 2013).

2.5- MECANISMO DE ATUACAO DO PSA EM MATERIAIS CIMENTICIOS

A eficiéncia dos PSAs na mitigacdo da retracdo autdgena nos materiais cimenticios de alta
resisténcia envolve o mecanismo de liberacdo da agua armazenada no polimero que leva a um
aumento da umidade relativa interna e promove a hidratacdo. Para um melhor entendimento do
conceito da utilizacdo dos PSAs como agentes de cura interna como estratégia mitigadora da
retracdo autogena em materiais cimenticios, € fundamental o conhecimento da cinética da
migracdo de &gua dentro e fora das particulas de polimero. A seguir sdo abordados conceitos
basicos sobre a absorcdo e dessor¢do dos polimeros, com base nisso é apresentado um modelo

esquematico do mecanismo de atuacdo do PSA como agente de cura interna.
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2.5.1 - Absorcgao

Os mecanismos de transporte de agua para a particula PSA sdo: a pressao osmdtica, a interagdo
eletrostatica, a entropia, a agdo capilar e a interagdo de Coulomb. Estes mecanismos dependem da
natureza quimica do polimero. Segundo Jensen e Hansen (2001a), os polimeros existem na
condicdo seca (colapsada) e na condicdo inchada (saturada). O processo de transicdo entre esses
dois estados, de fases diferentes, é resultado de um balanco entre forcas repulsivas que tendem a

expandir a rede polimérica e de forcas atrativas que tendem a retrai-la (Figura 2.24).

Particula de Cadeias
PSA seca colapsadas na
particula

aquoso

Cadeias Cadeias
colapsadas no expandidas na
estado seco (b) agua

Figura 2.24 - llustracdo de um material de PSA anibnico tipico a base de acrilico: (a) Uma
comparacao visual de uma Unica particula PSA no estado seco (a direita) e inchada (esquerda). A
amostra € um granulo preparado a partir da técnica de polimerizacao por suspensdo inversa, (b)
uma apresentacao esquematica do inchamento do PSA (KIATKAMJORNWONG, 2007).

Quando um PSA de ligacdo cruzada é introduzido num meio aquoso, as unidades ibnicas
dissociam-se e criam uma densidade de carga ao longo das cadeias que geram repulsdes
eletrostaticas e tendem a expandir o gel, promovendo o inchamento (Figura 2.24). Além disso, se
produz uma elevada concentracdo de ions no gel, o que causa uma pressdo osmotica que €
reduzida pela diluicdo da carga, isto é, pelo inchamento do gel (KIATKAMJORNWONG, 2007).
A osmose pode ser definida como um fenémeno fisico-quimico que ocorre quando duas solugdes

aquosas, com concentracfes diferentes, entram em contato através de uma membrana
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semipermeavel. Esta forca determina a movimentacao de 4gua de um lado mais diluido para um

lado mais concentrado.

A capacidade de absorcdo de um PSA, em termos gerais, depende das propriedades do polimero e
do ambiente de exposicdo. Os principais pardmetros que podem influenciar, positiva ou

negativamente, a capacidade de absorcao sao:

= 0 tipo de PSA: depende do método de polimerizacdo (por solucdo ou por suspensao inversa),
devido ao fato da geometria do PSA influenciar a taxa de troca de agua com o ambiente
(JENSEN, 2011);

= adensidade de grupos anionicos do PSA: Schrofl et al. (2012) avaliaram diferentes tipos de
PSAs e concluiram que polimeros com alta densidade de grupo anidnico absorveram o liquido
rapidamente e liberaram grande parte dele nas primeira horas. Contrariamente, 0 PSA com a
densidade anidnica menor armazenou o liquido absorvido ao longo de todo o tempo do

experimento;

» adensidade da estrutura reticulada do PSA: em principio, o grau ou densidade de reticulagdo
corresponde ao numero de ligacBes quimicas. O maior grau de reticulacdo indica menor
distdncia entre duas ligagGes cruzadas (KLEMM e SIKORA, 2011). A densidade de
reticulacdo da rede do polimero é controlada durante a producdo do PSA. Um aumento da
densidade pode levar a um aumento proporcional no médulo de cisalhamento e a uma reducédo

na capacidade de absorc¢ao do polimero (JENSEN, 2011);

= 0 tamanho das particulas de PSA: Varios autores, dentre eles Esteves (2010) e Assmann
(2013), pesquisaram esse efeito concluindo que, com o aumento do didmetro da particula,
incrementa-se a absor¢do. No entanto, quanto menor for o tamanho de particula, mais rapido €
0 processo de absorcdo. De acordo com Jensen e Hansen (2002), as particulas pequenas

absorvem menos porgue sua superficie € menos ativa que sua massa;

»= a composicdo da solugdo de poros cimenticia (concentragdo ibnica do liquido): segundo
Schrofl et al. (2012), a absor¢éo em solucdes salinas, dos tipos de PSA estudados, foi muito
fraca se comparada com agua destilada. A razéo é a selec@o geral das cargas do PSA pelos
ions dissolvidos, reduzindo assim a pressdo osmotica que causa o inchamento. Ja Esteves e
Jensen (2012) encontraram que, até mesmo concentra¢fes iGnicas muito baixas, podem

reduzir a absorcdo a um terco do valor medido em agua destilada, a temperatura ambiente;
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= 3 temperatura do sistema: estudos realizados por Esteves e Jensen (2012) concluiram que, em

temperaturas mais baixas, a capacidade de absor¢do do polimero diminui.

Para o melhor entendimento do exposto anteriormente, a absor¢do de agua “Q” de um polimero
com ligagOes cruzadas pode ser expressa como uma fungédo da densidade de reticulacdo de gel e
na aproximacdo de uma solucgdo diluida, a partir da teoria da elasticidade de Flory, por meio da
Equacéo 2.14 (CHEN et al., 2004):

QX = l(m)z + (%— xl)/vll/ (Z—O) (2.14)

Onde o primeiro termo, i/(2VuSY?)?, indica a pressdo osmética; o segundo termo, (1/2 - x1)/vi,
indica apeténcia & agua; e o denominador Ve/vo indica a densidade de reticulagdo. Essa formulagdo
mostra que, quanto maior for a concentracdo do lado de fora da solugdo, menor é a absor¢do do
PSA.

A determinacdo da absorcdo de agua no meio cimenticio pelo PSA é um tema ainda em
investigacdo. Logo ap6s a mistura do material cimenticio e 0 PSA com &gua, desenvolvem-se
altas concentracBes idnicas que se mantém mais ou menos constantes até o tempo de pega.
Segundo Jensen (2011), quando o PSA seco € exposto a este tipo de liquido, ele vai absorver tanto
a agua quimicamente pura, bem como algumas das substancias dissolvidas presentes na solucéo

aquosa, podendo até mesmo acumula-las.

De acordo com Friedrich (2012), existe uma propriedade dos PSAs muito finos (tamanho de
particulas inferior a 100 um), chamada bloqueio de gel (gel bloking). Se os PSAs sdo postos em
contato com agua, em estado puro, pouca absor¢do ocorre na superficie e as particulas levemente
inchadas ficam juntas. Se os PSAs finos incham como particulas individuais, € muito mais efetivo
distribui-los antes do inchamento, por exemplo, pré-misturando-0os com o cimento antes da

mistura.

Segundo Assmann (2013), imediatamente apds o PSA entrar em contato com a agua, as particulas
ficam unidas devido a absorcdo na superficie. Uma vez que as particulas sdo misturadas, elas néo
desagregam mais. O bloqueio de gel é um efeito desejado para a aplicacdo de material de PSA
como vedacdo. As pesquisas mostram que 30 segundos de pré-mistura do PSA com o cimento

seco é suficiente para impedir, com sucesso, 0 bloqueio de gel no concreto.
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2.5.2 - Dessorcgao

No decorrer da absorcdo de agua pelo PSA, as cargas i0nicas presentes no seu interior sao
diluidas, reduzindo a pressdo osmotica e expandindo a rede polimérica até seu volume de
equilibrio. Entdo, as for¢as de reposicdo da rede polimérica e a pressdo osmatica externa atuam se
opondo a pressdo osmetica interior, que vai diminuindo, assim como o inchamento do PSA
(MANZANO et al., 2014).

Quando a pasta de cimento autodesseca devido a hidratacéo, é gerado um gradiente de umidade
relativa dentro do concreto e a dgua migra do PSA para a pasta (LURA et al., 2007). Parte deste
gradiente é estabelecido pela pressao capilar em desenvolvimento no fluido dos poros, como
consequéncia do esvaziamento dos poros, devido a hidratacdo ou a secagem externa (LURA et al.,
2003). Uma contribuicdo adicional do desinchamento do polimero, pode ser a pressdo osmotica,
devido ao fato da composicdo da solucdo de poros na pasta de cimento a partir da pega, ser
diferente daquela solucdo absorvida no PSA inicialmente. O processo de dessor¢do do polimero
pode ser descrito como uma competicdo pela dgua entre o PSA e a pasta de cimento (MONNIG,
2009). Assim, na hidratacdo do cimento, a pressdao osmotica externa se torna maior, gerando um
fluxo de 4gua para fora do PSA, desinchando-o0. Quando a umidade relativa (UR) do PSA € maior

do que a UR da pasta, a agua migra do PSA para o material cimenticio.

Na Figura 2.25 é apresentada esquematicamente a evolucdo no tempo do PSA em um material
cimenticio. Segundo Lura et al. (2012), quando as particulas secas de PSA entram em contato
com a agua, durante a mistura do concreto, elas rapidamente a absorvem e formam cavidades
cheias de agua (Figura 2.25 - a). A cinética de absorcdo e a quantidade de liquido absorvido pelo
PSA depende tanto da natureza do PSA, quanto da pasta de cimento ou concreto, em especial
sobre a composicao da solugdo de poros. Uma vez que o PSA tenha atingido o seu tamanho final,
formam-se inclusdes estaveis (Figura 2.25 - b) ligadas por forcas de Van der Waals, cuja &gua €
subsequentemente liberada para os poros capilares da vizinhanga e consumida pela hidratacdo do

cimento (Figura 2.25 - ¢).

A distribuicdo do tamanho das particulas e a absorcdo de &gua dos polimeros determinam a
porosidade, a conectividade e a durabilidade de um concreto com a adi¢do de PSA. Para concretos
com baixa relagdo a/c, os poros capilares podem ser substituidos por vazios formados pelos
polimeros saturados. A dispersdo e tamanho desses vazios podem ser estimados pelas
propriedades do PSA (MONNIG, 2009).
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Figura 2.25 - Representacdo esquematica da evolucdo do PSA em funcdo do tempo em um
material cimenticio: (a) primeiros 5 minutos - dispersdo homogénea de particulas de cimento,
agua, PSA e agregado; (b) de 5 a 10 minutos - o PSA alcancou a absorcéo final; (c) Apds 7 dias -
a agua foi transportada para dentro da matriz cimenticia e um poro quase vazio permanece
(MONNIG, 2009).

A cinética de dessor¢do de agua do PSA ao longo do tempo é um pardmetro fundamental para o
entendimento do mecanismo de atuacdo do polimero como agente mitigador da retracdo autdgena
em materiais cimenticios com baixa relacdo agua/cimento. Segundo Esteves (2010), esse assunto

ainda nao foi completamente compreendido.

Jensen e Lura (2006) descrevem os requisitos para os agentes de cura interna. Depois da pega, a
agua armazenada no PSA deve ser de livre acesso para a hidratagdo do cimento, o que significa
que a agua deve estar cinética e termodinamicamente disponivel para as reacfes do cimento. Ter
disponibilidade termodinamica significa que a agua precisa ter uma atividade préxima de 1, ou em
outras palavras, uma umidade relativa de equilibrio proxima a 100%. A disponibilidade cinética
refere-se ao transporte de &gua, a partir do reservatorio, para todas as partes da autodessecagdo do
material cimenticio. Em primeiro lugar, isto requer que a agua ndo esteja confinada, e sim
facilmente liberada a medida que a umidade relativa diminui ao redor da pasta de cimento. Em
segundo lugar, é necessario que a agua de cura interna seja adequadamente distribuida

espacialmente.

Wang et al. (2015) estudaram o efeito de diversos fatores potenciais sobre 0 comportamento de
dessorcdo de polimeros superabsorventes saturados no concreto, por meio da simulagdo com
diferentes solugdes sintéticas da concentracdo salina interna, a alcalinidade e a umidade relativa.
Eles descreveram o mecanismo de dessorcdo do PSA em 3 estagios (Figura 2.26). Como o PSA
inchado estd em contato direta e completamente com a pasta de cimento fresco numa idade
precoce, a pressdo osmotica atua e a agua € liberada, a partir do PSA, numa velocidade

relativamente rapida (Estagio 1). Apds 7 horas de hidratacdo, a concentragdo ibnica total
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aumentou drasticamente, o que foi benéfico para o processo osmético. Deste modo, a duracdo da

fase | seria de aproximadamente 12 horas.

Ao mesmo tempo, a umidade interna de concreto ainda se situa num nivel elevado (> 90% de UR)
e a forca do gradiente de umidade ainda é muito fraca. Como resultado, a dessor¢do do PSA se
transformaria numa fase fraca (Estagio I1). A duragdo desta etapa esta relacionada com a dosagem
de PSA e as condi¢Bes ambientais, como por exemplo, a umidade. Quando a dosagem de
polimero ou a umidade do ambiente € baixa, a duracdo desta etapa € consequentemente curta.
Com a reducdo de umidade relativa interna (URI) do concreto, o gradiente de umidade entre a
pasta de cimento e a cavidade cheia de vapor comeca desempenhar um papel importante. A
dessorcdo do PSA é acelerada novamente e assim retardaria a reducdo da URI do concreto
(Estagio I11) (WANG et al., 2015). Porém, a anterior abordagem néo estd em concordancia com a
sensibilidade dos PSAs as mudancas da UR. Segundo ensaios que determinaram as isotermas de
adsorcédo e dessorcdo de um PSA (JENSEN, 2013) pode-se concluir que 99% da massa de agua
absorvida pelo polimero foi liberada quando a UR cai para 95%. Mais estudos sobre esses

fendmenos sdo necessarios para esclarecer a cinética de dessorcdo dos PSAs.

——*®Linha de tendéncia da dessorgiio em diferentes estagios

: : Vapor de | -~ Vapor def
: g " Agua i . " Agua
E Agregado : 7 5
" i /\gt'lé
Pasta i| Pasta * | Pasta
Pressiio Osmética Estagio de incubacao Gradiente de Umidade

Figura 2.26 - Modelo da migracdo de agua do PSA para a pasta de cimento. (Nota: A seta simbolo
de [—] indica a migracdo de agua.) (WANG et al., 2015).

Trtik et al. (2010) investigaram a dessorcdo de grandes particulas de PSA (cerca de 2 mm no
estado inchado) numa pasta com cimento de baixa relagdo a/c, monitorada por meio de fotografias
por tomografia de néutrons. Os resultados mostram que o PSA inicia 0 esvaziamento proximo ao
tempo de inicio de pega e que libera a maior parte da agua no primeiro dia de hidratacdo. As
particulas de PSA permanecem no estado inchado durante o periodo de dorméncia da hidratacdo
do cimento e, em seguida, no periodo de aceleracdo, rapidamente perdem agua, alcancando o
ponto em que se encontravam quase vazias com 20,5 h de idade.
46



Como apresentado por Monnig (2009), na Figura 2.27 é mostrada uma particula de PSA durante a
hidratacdo de uma pasta de cimento, em funcdo do tempo de hidratacdo. Observa-se uma coroa
brilhante em torno da particula de PSA (Figura 2.27 - a) que indica um aumento da relacdo a/c da
pasta. A Figura 2.27 - b apresenta a zona de influéncia da particula e se observa, ndo apenas as
mudancas de coloracdo na proximidade da particula, mas também as mudancas de perfil na
microestrutura, em relacdo as outras regides da pasta de cimento. A secdo transversal original do
PSA foi de 168 um, mas a zona de influéncia tinha um diametro de 280 um. A &gua de cura
interna do PSA é capaz de promover a cura da pasta, pelo menos, dentro da proximidade das
particulas de PSA, que depende ainda da porosidade e do grau de hidratacdo do material

cimenticio.

(b)
Figura 2.27 - Particula de PSA (130 vezes ampliada): (a) numa pasta de cimento fresca depois de
1 hora e (b) ap6s 24 horas na matriz de cimento (Modificado de MONNIG, 2009).

Finalmente, Schrofl et al. (2012) encontraram que a cinética de liberacdo de liquido ou do seu
armazenamento no PSA, como observado nos ensaios de absorcdo, pode ser bem reconhecida
como uma tendéncia das deformacgdes autdgenas dos materiais cimenticios. No entanto, uma
compreensdo completa do processo de dessor¢do do PSA, incluindo a determinacdo da distancia

de transporte de 4gua na pasta de cimento em endurecimento, ainda precisa ser melhor estudada.

2.5.3 - Modelo esquematico do mecanismo de atuacdo do PSA como agente de cura
interna em um concreto de alta resisténcia

Com o intuito de esclarecer o comportamento da agua de cura interna incorporada pelo PSA em
um material cimenticio de alta resisténcia, propde-se um modelo esquemético do mecanismo de
atuacdo do polimero. O modelo proposto toma como referéncia 0s conceitos da evolucdo da
microestrutura ao longo do tempo de um concreto com baixa relacdo a/c (VERNET e CADORET,
1992), associados aos trés estagios de hidratacdo do método da curva calorimétrica (TAYLOR,
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1997) e também os resultados da caracterizacdo do PSA utilizado no trabalho de Manzano et al.
(2015). Além disso, foi tomado como referéncia um modelo de simulacdo computacional de

hidratacdo e microestrutura desenvolvido por Dai e Ji (2013).

Na Figura 2.28 é apresentada uma se¢do quadrada, com dimensdes de 100 um x 100 pm, que
mostra 0s materiais secos (cimento, agregados e PSA) de um concreto, antes da adi¢do da agua. O
modelo esquematico pode ser aplicado para cimento Portland puro. Para simplificar a sua
apresentacdo a forma das particulas do cimento foi adotada como esférica. O PSA escolhido foi
produzido por polimerizacdo por suspensdo inversa e possui uma distribuicdo granulométrica
continua (MANZANO et al., 2015). Com o objetivo de evitar o bloqueio de gel, assume-se que 0
polimero foi adicionado seco e que foi realizada uma pré-mistura dos matérias, assim, sdo
observadas trés particulas de polimero de diferentes didmetros (10 pm, 20 pm e 40 pm)
homogeneamente distribuidas. A relacao a/cpssica do concreto foi 0,30, seguindo as recomendacdes
do modelo de Powers adicionou-se agua de cura interna para eliminar a autodessecacgdo (a/ci =
0,054), para uma relacdo a/Ciwta de 0,354. Dado que a absorgdo do PSA no meio cimenticio foi 15

Qagua/Opsa, O teor de polimero utilizado foi 0,36% em massa do cimento.

—20 pm—

Figura 2.28 - Imagem com uma sec¢ao de materiais secos misturados, antes da adi¢do da agua.

Na Figura 2.29 é apresentado o concreto apds os primeiros minutos da adi¢do da agua (de mistura
e de cura). Nesse periodo inicial de hidratacdo apresenta-se o primeiro pico da evolucéo do calor
de hidratacdo. A principal reacdo responséavel deste pico € a dissolugdo do Aluminato Tricélcico
(C3A) e do Sulfato de Calcio (CaSOs), formando Etringita (AFt). Passados 10 minutos, um gel

amorfo rico em Alumina e Silicato é formado ao redor da superficie dos grdos de cimento. Este
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gel e o responsavel pelo periodo, de algumas horas com taxa de hidratacdo baixa e umidade
relativa de 100%, também conhecido como dormente.

Periodo Inicial
de Hidratagdo

AN

Minutos Horas Dias

Fluxo de Calor

Gel e Agulhas AFt

Agua

—20 pm—

Figura 2.29 - Imagem da microestrutura de um concreto de alta resisténcia (100 pm x 100 um), no
periodo de hidratacdo inicial (minutos ap6s da adi¢do da agua).

E importante notar que a absorcdo do PSA em agua destilada é aproximadamente 100 gagua/gpsa,
porém, a dissolucdo das particulas de cimento gera uma alta concentracdo iénica no fluido de
poros (Ca*?, OH, AI(OH)s, SO4?2, Na* e K*) e um elevado ambiente alcalino (pH > 12), o que
causa uma diminuigdo da pressdo osmotica, reduzindo a capacidade de absorc¢éo do polimero uns
85% (15 gagua/Qrsa). Para uma melhor interpretacdo do efeito do PSA e devido a sua rapida
absorcdo, uma particula de polimero com diametro seco de 10 um é isolada e analisada. O

didmetro inchado dessa particula foi calculado usando a Equacdo 2.15 (REINHARDT et al.,

2008).
3 ’PS
Dinch = Dseco E 1+ x (215)

onde Dseco € 0 diametro seco da particula (10 um), ps é a massa especifica do polimero
seco (1,46 g/ml), pi é a massa especifica do PSA inchado (1,03 g/ml) e, y é a capacidade
de absorcdo no meio cimenticio. Assim, o diametro inchado (Dinch) da particula de PSA

foi 28 um, como mostrado na Figura 2.29.

Neste periodo toma importancia o estudo do efeito do PSA nas propriedades reoldgicas do
concreto, dado que o polimero se comporta como um agregado mido na mistura. Por outro lado,

uma propriedade fundamental dos PSAs € sua composi¢do quimica e, portanto, a sua estabilidade
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no ambiente alcalino, dado que se o polimero for do tipo néo retentivo, libera &gua no periodo
dormente antes da autodessecagdo acontecer, 0 que ndo € recomendavel para o uso destes como
agentes mitigadores da retracdo autdgena. Essa dgua pode ser considerada como livre e ndo como

de cura interna.

Apos vérias horas, ocorre o periodo de hidratacdo (Figura 2.30) de forte evolucdo de calor,
responsavel pelo segundo pico. Nesta fase, 0s principais constituintes do cimento, o Silicato
Tricélcico (CsS) e o Silicato Dicélcico (C,S), reagem com a agua e formam rapidamente o silicato
de célcio hidratado amorfo (C-S-H) externo a superficie do grdo de cimento, assim como o
hidroxido de célcio (Ca(OH)2). Com o prosseguimento da hidratacdo as camadas de C-S-H na
superficie dos graos se interligam, formando o primeiro caminho sélido, iniciando o
endurecimento do material, € a transi¢do suspensao-solido ou patamar de percolagao (tempo zero).
A partir desse momento, observa-se 0 crescimento do esqueleto mineral, ocorrendo uma
substituicdo progressiva da porosidade da pasta pelos hidratos e a diminuicdo da UR nos espacos
dos poros, ocorrendo aumento no tamanho dos vazios (devido ao fato do volume dos reagentes ser
maior que o dos hidratos e pela saida de dgua dos poros para a hidratagdo), fenémeno conhecido
como autodessecacdo (LOPES, 2011).

Periodo de
4 CaoH), Hidratagdo

} Patamar Percolagao

O Poro PSA

Poro Capilar

. C-S-H Externo Minutos Horas Dias

Fluxo de Calor

Agua
. PSA - Inchado

O Cimento
. Agregado

—20 pm—!

Figura 2.30 - Imagem da microestrutura do concreto, no periodo de hidratacéo (horas ap0ds da
adicdo da agua).

Nesta fase inicia a retragdo autdgena, porém, a presenca do PSA muda o cenario, dado que ele foi
classificado como um polimero retentivo (ASSMANN, 2013). Ap6s o tempo zero é criado um
gradiente de UR na matriz cimenticia que leva ao inicio do processo de dessorcéo de agua de cura
interna da particula de polimero, outro pardmetro que pode causar esse comportamento é a

mudanca da concentracdo idnica do fluido de poros. Essa liberagdo de &gua para a matriz

50



cimenticia, ao redor das particulas de PSA, evita 0 esvaziamento dos poros capilares e a formacéo
do menisco (mecanismo da variagdo da depressdo capilar), o que traz trés consequéncias
principais: evita a diminuicdo da UR no interior do concreto, elimina a autodessecacgao e promove
a hidratacdo. Outro efeito da adi¢cdo do PSA é a expansdo autdgena, varias pesquisas reportaram
esse comportamento como positivo na mitigacdo da retracdo autdégena (LURA et al., 2006;
ORDONEZ, 2013; SILVA et al., 2013a; TRALDI et al., 2014), o mecanismo por tras desse

fendmeno ainda ndo foi esclarecido pela comunidade cientifica.

Apos dias, o processo de endurecimento continua e apresenta-se o periodo final da hidratacdo
(Figura 2.31). Nele os produtos de hidratacdo formam uma camada densa em torno aos graos que
age como uma barreira para a difusdo de ions, diminuindo a taxa de reacdo. Assim, a hidratacao é
controlada pela velocidade de difusdo dos ions através da camada de hidratos, onde é formado o
C-S-H interno. Toda a agua é consumida nas reacBes e é formada a porosidade capilar do
concreto. Devido a baixa relacdo a/c, que impossibilitou a hidratacdo completa, podem ser

observadas particulas de cimento anidro na pasta.
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Figura 2.31 - Imagem da microestrutura do concreto, no periodo final de hidratacdo (dias apés da
adicdo da &gua).

Apos a total liberacdo da dgua do PSA foi criado um poro capilar esférico de 28 um de didmetro.
Observa-se que existe um raio de influéncia da cura interna (Ar) a partir da particula de polimero,
onde foi mitigada a autodessecacdo da matriz cimenticia. Para o célculo desse parametro foi
utilizada a Equagdo 2.16 (MONNIG, 2009), sendo que foram assumidas algumas hipéteses
simplificadoras: toda a agua absorvida pelo PSA estava disponivel para cura interna e as

mudancas da permeabilidade no tempo e da distribuigédo de poros da pasta foram desconsideradas.
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3100
Ar = RI % +1 |—-1 (216)

onde Ry é o raio de polimero inchado (14 um) e Vcs é a retracdo quimica em porcentagem

para uma pasta com relacdo a/c de 0,30 segundo 0 modelo de Powers (5,4%).

Dessa maneira foi encontrada a distancia de influéncia do PSA (Ar) como 24 um, marcada na
Figura 2.31 com uma linha tracejada (didmetro total foi de 76 pum). Essa distancia é um parametro

critico para a eficiéncia da cura interna.

E importante ressaltar dois efeitos da incorporacdo de agua de cura interna pelo PSA na
microestrutura da matriz cimenticia, apontados pela literatura técnica. Primeiro nota-se o aumento
da hidratacdo no raio de influéncia da particula de PSA, ou seja, é promovida a densificacdo da
microestrutura mudando a distribuicdo de poros (KLEMM e SIKORA, 2013). Por fim, a
porosidade total é incrementada pelos vazios deixados ap6s o desinchamento das particulas de
PSA (SNOECK e DE BELIE, 2013). Tal fato pode causar a reducdo das propriedades mecanicas
e elasticas do material cimenticio de alta resisténcia. Embora a microestrutura densa e refinada da
pasta possa restringir a formacao das fases hidratadas, os vazios deixados pelo PSA promovem a
formacéo de produtos de hidratagdo como o hidroxido de calcio (item 5.4.3 -), esse efeito pode ser

benéfico quando utilizadas adi¢bes minerais pozolanicas.

Apos explorar o comportamento do PSA no material cimenticio de alta resisténcia, € importante
concluir que, como citado por Siramanont et al. (2010), os parametros que determinam a eficacia
da cura interna sdo: a absor¢do do PSA durante a mistura, a quantidade e taxa de liberacdo de
agua para a matriz cimenticia apds o tempo zero e 0 espagcamento entre as particulas do polimero.
Dado que na literatura técnica ainda ndo foi desenvolvido um método que determine com exatiddo
a capacidade de absorcdo dos PSAs no meio cimenticio, pesquisas mais aprofundadas sobre o
tema devem ser realizadas. Na continuacdo apresenta-se uma revisdo critica de cada um dos

métodos disponiveis.
2.5.4 - Métodos de caracterizacdo da absor¢ao em materiais cimenticios

A capacidade de absor¢do pode ser definida como a relagéo entre a massa do liquido absorvido até
que o equilibrio seja atendido e a massa inicial de polimero seco. Os métodos normalizados para
determinar a absor¢cdo do PSA sdo geralmente realizados em agua, o que ndo reproduz as
condigdes reais que ocorrem no material cimenticio. Como foi discutido no item 2.5.1 -, a

capacidade de absor¢do muda em fungéo do liquido de exposigao.
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A propriedade mais importante para a utilizacdo de PSA em materiais cimenticios é a capacidade
de absorcao, sobretudo quando os PSAs serdo utilizados como agentes de cura interna, para
mitigar a retracdo autdgena. Este resultado é fundamental para se determinar a quantidade
necessaria de polimero seco e de &gua de cura interna, calculada para evitar a autodessecacao.
Devido a isso, é essencial que essa propriedade do PSA seja avaliada em condi¢cdes semelhantes

as do concreto real.

Ainda ndo foi normalizado nenhum método para a determinacdo da absorcdo dos PSA no meio
cimenticio. Porém, varios pesquisadores tém desenvolvido em suas pesquisas, metodologias para
determinar essa propriedade. Os métodos utilizados na literatura técnica para se determinar a

absorcdo do PSA, em meio aquoso e em meio cimenticio, sdo mencionados a seguir.

2.5.4.1 - Método do saco de cha ou tea bag

Foi padronizado pela EDANA (associacdo internacional que atende os ndo-tecidos e industrias
relacionadas) por meio da norma ERT 440.2-02:2002a. Segundo Friedrich (2012), o ensaio
consiste em colocar uma quantidade conhecida de PSA num saco lacrado e deposita-lo numa
solucdo de ensaio. Ap6s o tempo de inchamento o saquinho é retirado da solugcdo e pendurado
para remover o excesso de liquido, sendo pesado em seguida. O resultado da diferenca entre as
massas do PSA seco e inchado, é a capacidade de absorcdo. Na industria de higiene esse é um
método muito comum, porque tem uma elevada reprodutibilidade. Esse método foi utilizado por
varios autores que simularam a cinética de absor¢do dos PSAs em materiais cimenticios, por meio
de solugdes sintéticas de poros com diferentes concentracbes (ESTEVES, 2010; JENSEN e
HANSEN, 2001a; ESTEVES e JENSEN, 2012; SCHROFL et al., 2012; WANG et al., 2015). No
entanto, esta metodologia ndo fornece uma estimativa realista da absor¢do em meio cimenticio, ja
que ndo considera varios fatores como: a constante mudanca da composicdo quimica do fluido e
outras influéncias externas como as forcas que agem durante a mistura, o transporte e a colocagéo

do material cimenticio.

2.5.4.2 - Método dos Cilindros Graduados

Foi desenvolvido por Jensen (2011) e consiste em se determinar a variagdo de volume de uma
determinada massa de PSA (ndo compactada) a medida que absorve agua, dentro de um cilindro
graduado. A metodologia pode ser aplicada em meios cimenticios, usando para isso um fluido
sintético com caracteristicas da solugdo que seria encontrada neles (ESTEVES e JENSEN, 2012).
Embora ndo estime a absorcéo real, devido a que envolve algumas suposicGes (assume-se que 0

volume do PSA inchado é a soma do volume do PSA seco inicial e o volume de agua antes da
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absorcéo pelo polimero), € um método simples que necessita de equipamentos comuns, facilitando

sua aplicacdo, porém com as mesmas limitagcdes do procedimento anterior.

2.5.4.3 - Método por Microscopia e comparacdo de tamanho das particulas

Foi desenvolvido por Esteves (2009) e consiste em isolar algumas particulas de PSA no
microscopio Otico para que depois sejam hidratadas com agua ou fluido sintético. Por meio da
determinacdo do tamanho das particulas de PSA e do tempo nas imagens geradas pelo
equipamento, podem ser calculadas a capacidade de absorcdo e a taxa ou velocidade de
inchamento. Apesar de que esta metodologia pode ser empregada em meio cimenticio, precisa da
aplicacdo de um software de analise de imagens, onde a maior preocupagdo € a precisdo, ja que

vai depender da representatividade da amostra analisada (niUmero de particulas).

2.5.4.4 - Método para determinacdo em materiais cimenticios endurecidos

Consiste em preparar sec¢des planas polidas de argamassas de cimento com agua de cura interna
com pasta fluorescente e examina-las por microscopia 6ptica. Tanto a quantidade quanto a
distribuicdo do PSA podem ser estudadas com este método. De acordo com Jensen (2011), a
determinacdo direta das cavidades formadas pelo PSA em materiais de cimento endurecido,
obviamente, tem algumas vantagens considerdveis. O PSA é estudado no meio atuante e as
cavidades representam diretamente a propriedade de interesse, no caso de dgua para cura interna
ou da engenharia de incorporagdo de ar. Nesse metodo, as imagens digitais das microseccdes
adquiridas podem ser avaliadas por um software. Infelizmente, ndo é aplicavel no caso de
particulas esféricas, uma vez que o software ndo é capaz de distinguir entre o volume de vazios e

0s poros de PSAs esféricos.

2.5.4.5 - Método do Espalhamento ou slump-flow de Argamassas

Foi desenvolvido por Monnig (2005). A ideia é comparar o espalhamento, ao longo do tempo, de
uma mistura de argamassa contendo uma quantidade especifica de PSA, com o espalhamento de
argamassas sem PSA, mas com contetido de agua variavel. E premissa desta metodologia que a
agua absorvida pelo PSA ndo contribui no espalhamento. Portanto, a capacidade de absorcdo é
determinada por meio da diferenca do consumo de &gua, entre a argamassa sem polimero que
mais se aproxima da curva de espalhamento da argamassa modificada com PSA, numa idade de
aproximadamente 50 minutos (o PSA chegou ao inchamento maximo). Essa metodologia ja foi
validada e empregada por varios autores como parametro de dosagem de PSA em sistemas
cimenticios com incorporacdo de agua de cura interna (MONNIG, 2009; ASSMANN, 2013;
MANZANO et al., 2015) e sera utilizada nesta pesquisa.
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2.5.4.6 - Método da Difracdo a Laser

Foi desenvolvido por Esteves (2014). Baseia-se na comparagdo de duas andlises feitas
separadamente da distribuicdo granulométrica obtida no equipamento de difragdo a laser. A
primeira determinagdo corresponde ao PSA no estado seco (colapsado) realizada num liquido ndo
absorvente (etanol de alta pureza). A segunda medicdo é feita no liquido de exposicao (solucédo
sintética de poros). A capacidade de absor¢do € calculada por uma formulacdo que envolve o
didmetro médio (D50) das particulas nas duas determinacGes (seco e inchado) e a massa
especifica do PSA e do liquido de exposi¢cdo. Apesar de esta metodologia ndo considerar varios
fatores externos, tem um grande potencial de se tornar um método normatizado para a

caracterizacdo da absor¢do de PSA para uso em meios cimenticios.

2.5.4.7 - Método da Calorimetria Isotérmica

Foi desenvolvido por Johansen et al. (2009). Neste método sdo preparadas pastas de cimento
variando-se ligeiramente a relacdo a/c. Os dados do calor de hidratacdo inicial das pastas sdo
comparados com os dados de uma pasta contendo um agente de cura interna. Sabendo o contetdo
de umidade inicial do agente de cura interna e as propor¢fes de mistura, a comparagdo do
comportamento inicial de hidratacdo revela a quantidade de dgua absorvida pelo agente de cura

interna.

2.5.4.8 - Microtomografia Tridimensional de Raios-X

Segundo Lura et al. (2007), esse método pode fornecer uma visdo ainda mais detalhada do
transporte de 4gua durante a cura interna. Assmann (2013) afirma que podem ser visualizados 0s
fendmenos de absorcdo de agua e processos de dessorcdo na pasta de cimento fresco apos a
mistura. No entanto, essa metodologia requer acesso a instrumentacdo muito cara, além de uma

posterior analise de dados complexa (JENSEN, 2011).

De acordo com Lura et al. (2007), a quantidade de agua e a sua distribuicdo em diferentes
tamanhos de poros podem ser medidas por uma série de técnicas, tais como a calorimetria de
baixa temperatura, diferentes tipos de espalhamento de néutrons ou técnicas baseadas na
ressonancia magnética nuclear. A técnica de ressonancia magnética nuclear é capaz de determinar
a quantidade de agua nos poros de diferente tamanho, o que permite distinguir entre agua na
hidratacdo de pasta de cimento e a agua no agente de cura interna. Com ressonancia magnética
nuclear, uma Unica amostra pode ser seguida durante a hidratacdo, enquanto que outras técnicas

sdo, muitas vezes, destrutivas e requerem mdaltiplas amostras.
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2.6 - CONSIDERACOES FINAIS

A retracdo autdgena € um fendmeno inevitdvel em concretos de alto desempenho, pois é
decorrente das varia¢Ges volumétricas quimicas devido a hidratacdo do cimento e consequente
diminuicdo da umidade relativa interna (autodessecacao). Este fendmeno é relevante em concretos
com baixa relacdo a/c, sobretudo nas idades inicias e pode dar origem ao desenvolvimento de
fissuras no concreto, que podem causar diferentes manifestacdes patolégicas e contribuir na
deterioracdo da estrutura, além de comprometer a estética. Portanto, é indispensavel o estudo de
estratégias mitigadoras da retragdo autdgena para proporcionar durabilidade ao concreto de alto

desempenho.

Dentre as varias alternativas para reduzir os efeitos da retracdo autégena, o uso de PSA, como
agente de cura interna, mostrou ser a estratégia mitigadora mais eficiente em materiais cimenticios
com baixa relacio a/c (JENSEN e HANSEN, 2002; LURA et al., 2006; ORDONEZ et al., 2013;
MECHTCHERINE et al., 2014). Entretanto, o desempenho do polimero depende, principalmente,
da capacidade de absorcdo no meio cimenticio, do mecanismo da dessor¢do e do momento da
liberacdo da agua de cura para a matriz cimenticia. Os fatores que podem influenciar essas
propriedades sdo: as caracteristicas do PSA (o tipo de polimerizacdo, a densidade anidnica, o grau
de reticulacdo e o tamanho das particulas) e o0 ambiente de exposicao (a composicdo da solugéo de

poros cimenticia e a temperatura do sistema).

O modelo desenvolvido serviu para entender o mecanismo de atua¢do dos PSAs como agentes
mitigadores da retracdo autdgena e os efeitos da adicdo de polimero em materiais cimenticios de
alta resisténcia. Cabe ressaltar que a propriedade mais importante do PSA €é sua capacidade de
absorcdo no meio cimenticio e, embora tenham sido propostas varias metodologias para sua
determinacdo, ndo ha ensaio normalizado. Portanto, é indispensavel determinar com precisdo essa
propriedade, com o objetivo de definir a quantidade de PSA seco necessaria para incorporar a
agua de cura interna calculada, a fim de mitigar a autodessecagdo. Em concluséo e imprescindivel
a caracterizacdo de cada tipo de polimero, com o intuito de determinar a sua dosagem ideal como

agente de cura interna.
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3- CARACTERIZACAO DE POLI'MEF\”OS SUPERABSORVENTES
UTILIZADOS EM MATERIAIS CIMENTICIOS

3.1- INTRODUCAO

Os PSAs representam uma nova solucdo para a mitigacao da retragdo autdégena em concretos de
alto desempenho, atuando como agentes de cura interna. Contudo, 0 seu uso para esse fim ainda é
um assunto que precisa de mais pesquisas. Este estudo tem como objetivo a validacdo de
diferentes técnicas utilizadas para materiais da construcdo civil e, outras desenvolvidas por
diversos autores, aplicadas na caracterizagdo dos quatro PSAs utilizados nesta pesquisa. Foram
avaliadas as principais propriedades dos polimeros, como: a composi¢do quimica, a forma e a
distribuicdo granulométrica das particulas, a massa especifica e a capacidade de absor¢do no meio
aquoso e no meio cimenticio. A caracterizacdo dos PSAs pode facilitar o entendimento do seu
comportamento como agentes de cura, assim como possibilitar a criacdo de métodos seguros e

mais precisos de dosagem desses polimeros em materiais cimenticios.

3.2- TECNICAS DE CARACTERIZACAO

As principais caracteristicas dos PSAs, do ponto de vista pratico, para analises académicas e
industriais sdo: a capacidade absor¢do livre, a absor¢cdo sob carga (AUL), a taxa de inchamento, a
resisténcia do gel inchado, a fragdo solivel, o mondmero residual e a sensibilidade ibnica
(ZOHURIAAN-MEHR e KABIRI, 2008).

Contudo, segundo Assmann (2013), as propriedades dos PSAs que mais influenciam os materiais
cimenticios sdo: a capacidade de absorcéo e a distribui¢do do tamanho das particulas quando secas
e quando inchadas, ap0ds a absorcdo. Portanto, é de especial importancia caracterizar os polimeros,
com o intuito de melhor entender o comportamento e a influéncia destes nos sistemas a base de
cimento. A Tabela 3.1 mostra cada técnica associada com a propriedade que pode ser
determinada.

A seguir é apresentada uma revisdo do estado da arte das propriedades, relacionadas as técnicas de

caracterizacdo, que foram estudadas no desenvolvimento deste trabalho.
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Tabela 3.1 - Propriedades dos PSAs e técnicas de caracterizacao.

PROPRIEDADE
Técnica de Composicao Forma Distribuicio | Massa | Absor¢do no meio Cinética

Caracterizacdo Quimica Granul. Esp. | Aquoso | Cimenticio | Dessorcao
1. Microscopia Otica v v v v
2. MEV v v v
3. Anélise Térmica 4
4. Granul. Laser v v 4
5. Penta-picndmetro v
6. Cilindro Graduado v 4
7. Slump-flow v
8. Isotermas v 4

3.2.1 - Composicao Quimica

Os PSAs mais utilizados na industria sdo produzidos a base de poliacrilamida (PA) e poliacrilato

de sodio (PAS), sua estrutura quimica é apresentada na Figura 3.1.
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Figura 3.1 - Estrutura da poliacrilamida e do poliacrilato de sodio, onde H, C, O, N e Na,
representam atomos de Hidrogénio, Carbono, Oxigeno, Nitrogénio e Sodio, respectivamente
(MARCONATO e FRANCHETT]I, 2002).

A composicdo quimica influencia diretamente a capacidade de absorcdo do PSA, dela dependem
parametros como a densidade da estrutura reticulada e a densidade de grupos anibnicos,
relacionadas intimamente com o processo de producdo ou também chamado polimerizag&o.
Vérias técnicas para caracterizar a composicdo quimica podem ser citadas: a microscopia
eletronica de varredura (MEV) pela espectrometria de energia dispersiva (EDS), a analise
termogravimétrica (TG e DTG), a espectroscopia no infravermelho (FTIR) e a cromatografia de

gases.
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O microscapio eletronico de varredura utiliza um feixe de elétrons, no lugar de fétons utilizados
em um microscopio oOptico convencional, o que permite solucionar o problema de resolucao
relacionado com a fonte de luz branca (DEDAVID et al., 2007). Por meio da microscopia
eletronica de varredura (MEV) pode ser observada a morfologia dos polimeros. O equipamento
pode estar integrado a um espectrofotdmetro de raios-X, que através da Espectrofotometria por
Energia Dispersiva (EDS) permite fazer uma microanalise semi-quantitativa dos elementos
quimicos que compdem a amostra, ja que o equipamento ndo registra a presenca de Hidrogénio e
Nitrogénio (elementos leves).

A microanalise eletrénica consiste na medida de raios-X caracteristicos emitidos de uma regiao
microscopica da amostra bombardeada por um feixe de elétrons. As linhas de raios-X
caracteristicos sao especificas do nimero atbmico da amostra e o seu comprimento de onda ou sua
energia podem ser utilizados para identificar o elemento que estd emitindo a radiacdo. Varios
autores avaliaram a morfologia e a composi¢do quimica de PSAs, por meio do MEV, dentre eles
podem-se citar: Bakass et al. (2006), Nasser et al. (2007) e Tsuda et al. (2014).

De acordo com Queiroz (2010), a temperatura pode definir os estados fisicos dos polimeros
(quanto maior a temperatura, maior o0 movimento molecular). A baixas temperaturas, os polimeros
encontram-se no estado vitreo ou estado sélido rigido. Eles também apresentam um estado
intermediario entre o solido rigido e o fundido, denominado de estado de borracha, onde exibem
propriedades elasticas. Esses estados borracha ou vitreo sdo delimitados pelas temperaturas de

transicdo vitrea (Tg) e de fusdo (Tm), especificas para cada polimero.

Na temperatura de transicdo vitrea (Tg) as cadeias que formam os cristais se desprendem umas
das outras se tornando amorfas. Numa temperatura mais elevada, de fusdo (Tm), as cadeias
adquirem mobilidade, e o polimero se torna viscoso, podendo ser moldado. Na temperatura de
degradacdo (Td) o polimero sofre rompimento de suas cadeias priméarias, 0 que causa a

diminuigcdo da massa molar.

A determinacdo dessas temperaturas pode ser realizada pela termogravimetria (TG), definida
como uma técnica de analise instrumental que mede a variagdo de massa de uma amostra em
relacdo a temperatura e/ou tempo, enquanto é submetida a uma programacdo controlada de
temperatura. A partir da TG pode ser feito um estudo comparativo da estabilidade térmica dos
polimeros, assim como determinar a umidade, e assinalar as temperaturas onde ha volatilizagdo de
materiais para sua identificacdo. Esta técnica e a microscopia eletrénica de varredura (MEV)

foram utilizadas na caracterizagdo dos diferentes PSAs utilizados nesta pesquisa.
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3.2.2 - Granulometria e Formato das Particulas

Propriedades como a distribuicdo granulométrica e o formato das particulas do PSA podem
influenciar a capacidade de absor¢do do polimero, como foi discutido no item 2.5.1 -. Para a
caracterizacdo da granulometria das particulas de PSA, podem ser citadas varias técnicas. Dentre
elas, destaca-se a granulometria a laser, ensaio descrito pela norma EDANA ERT 420.2-02:2002b
e utilizado por Assmann (2013) e Esteves (2014). Outro método utilizado por vérios autores
(MONNIG, 2009 e ASSMANN, 2013) foi o peneiramento por jato de ar. Uma distribuicédo
granulométrica tipica de PSAs, com diferentes tamanhos de particulas utilizados em materiais

cimenticios, é mostrada na Figura 3.2.
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Figura 3.2 - Distribuicdo de tamanho de particulas de PSA com granulometria laser (ASSMANN,
2013).

Para a determinacdo da forma das particulas o método mais utilizado € a microscopia Otica.
Esteves (2009, 2010, 2011a) utilizou essa técnica para estudar a cinética de hidratacdo de adgua e
de fluido poroso sintético com PSA. E ainda, por analise quantitativa de imagens digitais geradas
por microscopia Otica, conseguiu determinar a distribuicdo granulométrica das particulas de
polimero, além de sua capacidade de absorcdo. Cabe lembrar que a partir do formato das

particulas, pode-se determinar o método de polimerizacdo do PSA.

De acordo com Jensen e Hansen (2002), o tamanho das particulas de PSA afeta o seu desempenho
em materiais cimenticios, tal como a sua estabilidade mecénica durante a mistura e a sua
influéncia na reologia do concreto fresco. No que diz respeito a capacidade de PSA de reduzir a
retracdo autdgena, o tamanho das particulas do PSA é também de fundamental importancia. Uma
série de experimentos preliminares de deformacdo autdgena indicou que existe um tamanho de
particula étimo de PSA, aproximadamente 100 um no estado inchado, como indicado na Figura

3.3.
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Figura 3.3 - Efeito esquematico sugerido do tamanho de particula de PSA na reducdo da retracéo
autogena. O didmetro ideal sugerido, cerca de 100 um, refere-se ao estado inchado (JENSEN e
HANSEN, 2002).

Outra técnica utilizada para determinar a morfologia das particulas de PSA é a microscopia
eletronica de varredura (MEV), que permite a observacdo e analise da superficie de amostras
espessas atraves de imagens tridimensionais, com a utilizacdo de elétrons secundarios (SE). O
método de andlise digital para a distribuicdo granulométrica também pode ser aplicado para as

imagens geradas no MEV.

Para a caracterizacdo do formato das particulas dos PSAs desta pesquisa, foi usada a técnica de
microscopia eletrénica de varredura (MEV). A determinacdo da distribuicdo granulométrica foi

realizada pelo aparelho do granulémetro a laser.

3.2.3 - Massa Especifica

Essa propriedade é uma ferramenta fundamental nas formulagbes matematicas utilizadas nas
distintas metodologias que determinam a capacidade de absor¢do dos PSAs, como: cilindros
graduados, granulometria laser e analise digital de imagens. Na literatura técnica, varios autores
assumem valores no intervalo de 1,4 - 1,5 g/ml de massa especifica, indistintamente do tipo de
PSA e sem aplicar técnicas para sua determinacdo (BUCHHOLTZ & GRAHAM, 1998; JENSEN,
2011; ASSMANN, 2013; ESTEVES, 2014). Nesta pesquisa foi utilizado o analisador automatico
de densidade (picndmetro), comumente usado em materiais como: carvao, cimento, solos,

ceramico, entre outros.

3.2.4 - Capacidade de Absorcéo Livre

A capacidade de absorcéo pode ser definida como a relagdo entre a massa do meio absorvido até

que o equilibrio seja atendido e a massa inicial de polimero seco. Portanto, a absorcédo livre é
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aquela que ocorre com contato ou imersdo do PSA, somente com a solucdo a ser absorvida, sem
efeito de acdo de carga sobre o polimero ou o sistema.

Como foi explicado no item 2.5.1 -, essa propriedade depende principalmente das caracteristicas
do fluido (concentracdo idnica) que vai entrar em contato com o PSA. Para a determinacdo da
absorcdo, quando o fluido é &gua, existem varios métodos padronizados pela EDANA. Por
exemplo a absorc¢éo livre pelo método do saco de ché ou tea bag (ERT 440.2-02:2002a). Diversos
autores, em seus estudos, usaram diferentes técnicas com resultados satisfatorios. Na sequéncia é

descrito o método utilizado neste trabalho para mensurar essa propriedade.

3.2.4.1 - Método dos Cilindros Graduados

Este método foi desenvolvido por Jensen (2011) e também pode ser aplicado em meios
cimenticios (fluido sintético de poros). A metodologia consiste em medir a variagcdo do volume de
uma determinada massa de PSA solta a medida que absorve agua. Em primeiro lugar, a
capacidade de absorcdo no estado de equilibrio pode ser medida, no entanto, para um PSA com
absorcdo lenta de agua, é possivel medir alguns pontos ao longo do tempo. O principio de

medicéo e as quantidades medidas s&o indicados na Figura 3.4.

Com fluido sintético

Figura 3.4 - Ensaio de cilindros graduados: a) é medida a relacdo entre volume e massa das
particulas de PSA secas soltas. b) certa quantidade pequena da PSA seco é colocada dentro um
cilindro graduado; c) o cilindro graduado é preenchido com fluido sintético de poros ou de outro
fluido de interesse. O volume ocupado pelas particulas de PSA inchadas é lido depois da
regularizagdo (JENSEN, 2011).

Inicialmente, a relagdo entre o volume e a massa do PSA seco é determinada. Isto é feito,
enchendo um cilindro graduado até sua leitura méaxima com PSA seco, e determinando a massa de

polimero (Figura 3.4 - a). O volume refere-se ao volume exterior de particulas de PSA soltas.
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Depois, uma pequena quantidade de PSA com massa conhecida é preenchida no interior do
cilindro (Figura 3.4 — b). Com base na relacdo estabelecida inicialmente entre volume e massa,
pode ser calculado o volume com uma precisdo muito maior do que o que pode ser lido no
cilindro graduado. Em seguida, o liquido é vertido para dentro do cilindro. Durante a absorgéo, a
mistura é agitada para permitir que o PSA inche livremente. A medicdo do volume da absor¢éo do
fluido é feita quando encerra o processo agitagdo, e aguardando que as particulas de PSA se
assentem por meio da gravidade (Figura 3.4 - ¢). Tal como mostrado pela Equacédo 3.1, a absorcao
livre (K) pode subsequentemente ser calculada com base nos volumes de medicdo (Vi, V2), as
massas de PSA (m1, my), a massa especifica do PSA (ppsa) € a densidade da &gua (pw). A unidade

usual para a absorcao de agua € ml/g ou g/g; na Equacdo 3.1 é dada em g/g.

K= LPw [V2 ™ 1] 3.1)

Ppsa Vi m,

Esse método envolve algumas suposi¢cdes. Como em outras técnicas volumétricas, assume-se que
0 volume do PSA inchado é a soma do volume do PSA seco inicial e 0 volume de 4gua antes da
absorc¢éo pelo polimero. Assim, a densidade de assentamento do PSA inchado é a mesma do PSA
seco. Porém, esse método ainda representa uma interessante estratégia para a estimacdo da
absorcdo em meio aquoso ou meio cimenticio. Essa metodologia foi usada nesta pesquisa para

determinar a absor¢do dos PSAs no meio aquoso.

3.2.4.2 - Qutras técnicas

Com o intuito de avaliar a capacidade de absorcdo livre dos PSAs, podem ser citadas
metodologias como: o ensaio de saco de chd ou tea bag, a microscopia Gtica e comparacao de

tamanho das particulas, a difracdo a laser e as isotermas de adsor¢do e dessor¢éo.
3.2.5 - Absorcdo no meio cimenticio

A propriedade mais importante para a utilizacdo de PSA em materiais cimenticios é a capacidade
de absorcao, sobretudo quando os PSAs serdo utilizados como agentes de cura interna, para
mitigar a retracdo autdgena em concretos de alta resisténcia. Este resultado é fundamental para
determinar a quantidade de polimero seco necessaria para a incorporacdo da agua calculada para

evitar a autodessecacao.

De acordo com Jensen (2011), mesmo dentro dos limites dos sistemas cimenticios, também
podem haver requisitos para cada técnica de medicdo, dependendo da utilizagdo mais especifica
do PSA. Quando o polimero é utilizado para cura interna (JENSEN e HANSEN, 2001a e 2002),

em principio, a quantidade relevante é o teor de agua que o PSA é capaz de liberar para o sistema
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cimenticio a partir do tempo zero. Para o PSA utilizado em concreto projetado (JENSEN, 2008), o
fator importante pode ser a alteracdo da reologia criada pela polimero, ou seja, a absorcao de agua
em poucos segundos. Se 0 PSA ¢ usado na engenharia de incorporacdo de ar (LAUSTSEN et al.,
2008 e LAUSTSEN, 2011), a quantidade procurada é o volume das cavidades criadas pelo PSA

no material endurecido.

Ainda ndo foi normalizado nenhum método para a determinagdo da absorcdo dos PSAs no meio
cimenticio. Porém, vérios pesquisadores tém desenvolvido técnicas para determinar essa
propriedade. Por exemplo, Esteves (2014) desenvolveu um método que baseia-se numa técnica de
medicdo, validada por meio de um procedimento padrédo internacional de analise por difracdo a
laser do tamanho de particula, e que permite uma medicdo facil e confiavel da capacidade de
absorcdo de PSA utilizando solucéo sintética de poros (Figura 3.5). A seguir serdo apresentados

os dois métodos mais utilizadas em pesquisas com PSA.

12 —
- PSA Inchado

10 -
PSA Seco

Volume (%)
(9]
|
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1 10 100 i 1000 10000
158 417

Diametro (um)
Figura 3.5 — Determinacédo da absorcéo de PSAs pela técnica da difracdo a laser (ESTEVES,
2014).

3.2.5.1 - Medic¢Ges em materiais cimenticios endurecidos

De acordo com Jensen (2011), a medicéo direta das cavidades formadas em materiais de cimento
endurecido, obviamente, tem algumas vantagens consideraveis: 0 PSA é submetido com precisdo
ao meio atuante e, por conseguinte, qualquer aspecto complexo de mudangas na composicéo
ibnica do fluido dos poros antes da pega, € levado perfeitamente em consideracdo. Por essa razéo,
as cavidades representam diretamente a propriedade de interesse, no caso de &gua para cura

interna ou da engenharia de incorporacéo de ar.

Nesse método as imagens digitais das microsec¢fes adquiridas podem ser avaliadas por um
software de processamento de imagens. A Figura 3.6 mostra um exemplo de tal medicdo, que foi

realizada uma analise tradicional semelhante ao de vazios de ar. Com base na analise de imagem
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digital da seccéo transversal, a capacidade de absorcdo do PSA neste ambiente é calculada como
aproximadamente 13 g/g (JENSEN, 2011). Infelizmente, o método ndo é aplicavel no caso de
particulas esféricas, uma vez que o software ndo é capaz de distinguir entre o volume de vazios e

0s poros de PSA esféricos.

Figura 3.6 - Imagem capturada do varrimento de uma secgéo transversal da pasta de cimento com
PSA. Tal como indicado a partir da forma angular das cavidades o PSA foi polimerizado por
solucdo (JENSEN, 2011).

Com este tipo de analise, também é possivel investigar outros fendmenos muito relevantes em
relacdo a utilizacdo de PSA no concreto, tais como a integridade das particulas individuais de PSA

e a distribuigdo espacial do polimero dentro da matriz de cimento.

3.2.5.2 - Método do Espalhamento ou slump-flow de argamassas

Este método desenvolvido por Monnig (2005) pode ser facilmente reproduzido pela sua
simplicidade, pela sua eficiéncia e porque usa equipamentos simples. O método considera o
impacto de forcas externas durante a mistura e o impacto resultante do peso liquido dos
constituintes do concreto. A ideia é comparar o espalhamento de uma mistura de argamassa
contendo uma quantidade especifica de PSA, com o espalhamento de argamassas sem PSA, mas
com conteldo de &gua varidvel. Ao fazé-lo, o espalhamento de cada mistura é medido de acordo
com a norma DIN 18555-2, em intervalos de 6 minutos, dos quais os primeiros dois minutos de
cada intervalo sdo considerados como tempo de mistura adicional. A capacidade de absorcao é
determinada na suposi¢cdo que a &gua absorvida pelo PSA ndo contribui no espalhamento.
Portanto, a curva de espalhamento da argamassa de referéncia é na demanda, a que mais se
aproxima da curva de espalhamento da argamassa modificada com PSA. A diferenca no teor total
de &gua é considerada para ser absorvida pelo PSA. A capacidade de absor¢do de agua y (g/g)
resulta da Equacédo 3.2 (MONNIG, 2009):
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¥ = Magua — Mdaispon (32)

Mpsy

onde magua (g) € a massa de agua total adicionada na mistura contendo o polimero, mpsa
(9) é a massa de PSA adicionada. A massa de agua disponivel (Mgispon) é @ quantidade de
agua da argamassa de referéncia mais proxima da curva de espalhamento da mistura com
PSA.

Na Figura 3.7 sdo apresentados os resultados de absorc¢do obtidos por Assmann (2013), para um

dos PSAs que ele avaliou com esta metodologia.
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Figura 3.7 - Resultados dos ensaios de espalhamento de argamassa (ASSMANN, 2013).

A comparacgédo entre qual curva de comportamento de espalhamento mais se aproxima do traco
com PSA é realizada nos tempos mais avancados, onde o PSA ja teve tempo suficiente para
alcancar sua maxima absor¢do. Portanto, 0 PSA estudado por Assmann foi comparado com a
argamassa de referéncia Ref 1, pois esta é a que se aproxima mais do comportamento do trago
realizado com PSA. A absorcdo encontrada foi de 11 g/g. Este método sera utilizado nesta

pesquisa para a determinacdo da absor¢do do PSA em materiais cimenticios.

3.2.5.3 - Isotermas de adsorcao e dessorgéo

O ensaio oferece informacgdes sobre a cinética de adsorcdo e dessorcdo de agua do PSA. Esse
parametro é essencial para o entendimento do comportamento do polimero como agente de cura
interna em materiais cimenticios, ja que pode-se determinar a quantidade de agua liberada pelo
PSA para a matriz cimenticia em funcdo da umidade relativa, e assim mitigar a autodessecacao.

Poucos trabalhos de caracterizacdo dos PSAs com essa metodologia foram encontrados na
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literatura técnica. Jensen e Hansen (2002) determinaram as curvas de adsorcdo e dessorcao
(idénticas) de um PSA utilizado como agente mitigador da retracdo autégena. Para o controle da
umidade relativa usaram solucdes salinas saturadas. Da curva pode ser observado o teor de dgua

dentro do polimero em fungdo da umidade relativa, como mostra a Figura 3.8.
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Figura 3.8 — Isotermas de adsorc¢éo e dessor¢éo (idénticas) para 0 PSA (JENSEN e HANSEN,
2002).

Monnig (2009) determinou a taxa de dessor¢do das particulas de PSA por monitoramento da
perda de massa em diferentes niveis de UR, de camadas saturadas de PSA com a espessura de
uma particula; os polimeros foram saturados por pulverizacdo. Os resultados sdo apresentados na
Figura 3.9. Depois de um periodo inicial em que a dessorcdo do PSA e semelhante a evaporagédo
de agua livre, as curvas de dessorcdo afastam-se da linearidade. De acordo com autor a &gua
préxima da superficie dos polimeros é perdida rapidamente, mas a agua mais perto ao nucleo do
polimero deve ultrapassar mais cadeias laterais no polimero, os quais interagem com as moléculas

de agua pelas forgas de Van der Waals.
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Figura 3.9 - MedicGes de dessorcdo de PSA (linhas grossas) e 4gua pura (linhas tracejadas),
expostas a diferentes niveis de Umidade Relativa e a 20 ° C. O nivel de UR ¢ indicado ao lado de
cada referéncia (MONNIG,2009).
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Snoeck et al. (2015) avaliaram o efeito dos PSAs na microestrutura de materiais cimenticios
utilizando diferentes ensaios de sor¢do. Os autores caracterizaram 0s PSAS e as pastas por meio de
isotermas de sor¢do de vapor de agua e correlacionaram os resultados obtidos com a técnica de
adsorcdo de nitrogénio. Cabe lembrar que a cinética de liberagdo de liquido pelo PSA pode ser
associada ao comportamento da deformacéo autégena em materiais cimenticios (SCHROFL et al.,
2012).

3.3- METODOS E DISCUSSAO DE RESULTADOS

3.3.1 - Fornecimento dos PSAs

Os PSAs investigados nesta pesquisa foram disponibilizados por diferentes fornecedores, como
mostrado na Tabela 3.2. N&o foram entregues informacOes sobre suas propriedades ou
caracterizacdo. Para o desenvolvimento da primeira etapa desta tese foi utilizado o PSA A, doado
pelo Prof. Ole Mejlhede Jensen e desenvolvido na Universidade Técnica de Dinamarca (DTU).
Quimicamente, esse polimero é um acido acrilico/acrilamida com liga¢Ges cruzadas covalentes,
produzido pela técnica de polimerizacdo por suspensao inversa (JENSEN e HANSEN, 2001a). O
PSA foi desenvolvido para uso especial em ambiente alcalino elevado, tais como a suspensao

cimenticia.

Posteriormente, quando a pesquisa estava em andamento foram fornecidos os outros trés
polimeros. O PSA B foi produzido por SNF Floerger, Andrézieux Cedex, e foi enviado pelo
comité técnico da RILEM TC 225-SAP, para os participantes dos ensaios interlaboratoriais sobre
retracio autbgena (MECHTCHERINE et al., 2014). E um polimero produzido pela técnica de
polimerizagdo por suspensao inversa. Os PSAs C e D foram disponibilizados pelo comité técnico
da RILEM TC SAP 225 RRT-2, que pesquisa o efeito do PSA na resisténcia ao gelo-degelo do
concreto. Os dois polimeros foram produzidos pela técnica de polimerizacdo por solugdo ou
polimerizagdo em gel. Os polimeros foram utilizados da maneira como fornecidos, sem alteraces

em suas caracteristicas iniciais.

Tabela 3.2 — Polimeros Superabsorventes investigados.

Amostra Classificacdo Fornecedor

PSA A | Suspensdo polimerizada Universidade Técnica de Dinamarca (JENSEN, 2001a)
PSA B Suspenséo polimerizada RILEM TC 225-SAP (MECHTCHERINE et al., 2014)
PSAC Gel polimerizado
PSAD Gel polimerizado

RILEM TC 225-SAP RRT-2
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O programa experimental foi desenvolvido com o intuito de caracterizar as propriedades de quatro
tipos de PSA utilizados em materiais cimenticios, possibilitando um melhor conhecimento sobre
seu funcionamento como agente de cura interna, e permitindo uma validacdo das técnicas
existentes de caracterizacdo de materiais, aplicadas a PSAs. A seguir serdo descritas as
metodologias utilizadas, associadas a cada propriedade dos PSAs, os resultados e discussao dos

ensaios.
3.3.2 - Composicdo Quimica

Essa propriedade foi avaliada por duas técnicas descritas a seguir, a microscopia eletrénica de
varredura (MEV) com o auxilio da espectrometria de energia dispersiva (EDS), e a analise
termogravimétrica (ATG).

3.3.2.1 - Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)
a) Metodologia de Ensaio

O equipamento utilizado foi o microscopio eletrdnico de varredura da marca Leica, modelo S440i
(Figura 3.10) do Laboratério de Furnas Centrais Elétricas S.A - Aparecida de Goiania, de
magnificacdo 5x a 300.000x, resolucgdo de 3,5 nm e voltagem de aceleracdo de 300V a 30 kV, que
é integrado a um espectrofotbmetro de raios-X (microandlise semi-quantitativa atraves da
Espectrofotometria por Energia Dispersiva — EDS). Para obtencdo das imagens foram utilizados

os detectores de elétrons secundarios (SE), pois fornecem informacdes topoldgicas da amostra.

Figura 3.10 - Microscopio eletrdnico de varredura Leica, modelo S440i.

Para o tipo de polimero coletado, em p6 seco, foi executado o seguinte processo de preparacdo de
amostra:
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1. colocacdo de uma fita de dupla face no porta-amostra;

2. uma quantidade suficiente de PSA é depositada em uma placa de vidro;

3. 0 porta-amostra é levado até a placa petri, aplicando-se uma pressao para coletar a amostra
de polimero;

4. para tornar a amostra condutora, € preciso de um recobrimento por uma deposicao de ions
metalicos. Neste processo, a amostra é colocada em uma cdmara com pressdo em torno de
0,1 a 0,05 mbar e o alvo metélico (ouro — Au) é bombardeado com atomos de gas inerte
como, por exemplo, argénio. Os 4&tomos do alvo sdo depositados sobre a amostra;

5. 0 porta-amostra é introduzido no microscopio e inicia-se o ensaio.

Na Figura 3.11 é mostrado o processo anteriormente descrito.

Figura 3.11 — Procedimento de preparacdo de amostras para 0 MEV: a) fita dupla fase, b) coleta
da amostra c) amostra ndo metalizada, d) metalizac&o, €) amostra metalizada e f) inicio do ensaio.

b) Resultados

Com o objetivo de fazer uma andlise qualitativa da composi¢do dos PSAs, sdo apresentadas as
imagens geradas pelo MEV dos 4 polimeros, incluindo seus respectivos espectros da microandlise
realizada por EDS em diferentes pontos. O ensaio apenas permite observar quais componentes

quimicos possui a amostra sem a precisdo de quantifica-los.

Para uma melhor compreensao, sao apresentados juntamente os resultados do PSA A e do PSA B,
que como descrito na Tabela 3.2, foram polimerizados pela mesma técnica (suspensao inversa). A
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Figura 3.12 mostra em detalhe o0 PSA A com uma ampliacdo de 1.000x e os espectrogramas das
particulas. Na Figura 3.13 é apresentada uma imagem do PSA B com ampliacdo de 300x, também

0s espectros feitos em uma particula esférica e em uma tipo macica.
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Figura 3.12 - (a) Aspecto do PSA A (1.000x), (b) Espectro tipico realizado na particula esférica e
(c) espectro do aglomerado tipo framboesa.
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Figura 3.13 - (a) Aspecto do PSA B (300x), (b) Espectro tipico realizado na particula esférica e
(c) espectro do macico.

A partir dos espectrogramas mostrados nas Figura 3.12 — b e ¢, pode-se analisar a composicao
quimica do PSA A. As particulas esféricas sdo compostas basicamente pelos seguintes elementos:

Carbono (C), Oxigénio (O) e Sodio (Na). E importante notar que o aparecimento do pico do
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elemento Ouro (Au) é causado pelo processo de metalizacdo das amostras, portanto sera
desconsiderado das analises. Chama-se a atencdo a diferenca de composicdo das particulas
aglomeradas em forma de framboesa, onde apareceu um novo elemento, o Enxofre (S). Sobre a
intensidade dos picos, é importante dizer que foram feitas microanalises por EDS, em diferentes
particulas, tanto esféricas como framboidais, onde ndo pode ser determinado um padrdo de

comportamento.

As particulas esféricas tanto do PSA A, como do PSA B (Figura 3.13 — b), possuem a mesma
composicdo: Carbono (C), Oxigénio (O) e Sodio (Na). No entanto, pode ser observada uma
diferenca notdria, o PSA A contém um grande teor de particulas framboidais de menor dimensao
compostas por enxofre. J& o PSA B, possui macicos maiores em menor quantidade, mas com a
mesma composicao das particulas esféricas (C, O e Na). Ou seja, mesmo que polimerizados pela
mesma técnica (suspensdo inversa), os dois PSAs apresentaram composi¢do quimica diferente,
como esperado devido aos fornecedores distintos. A diferenca entre o tamanho das particulas é

discutida no item 3.3.3 -.

A composicdo do PSA C e do PSA D foi analisada a partir da Figura 3.14 e da Figura 3.15,
respectivamente. Nelas foi mostrado o espectro de uma particula tipica com forma granular,

chamada por outros autores como vidro quebrado. Os dois polimeros foram fabricados pela

mesma técnica de polimerizagdo por solucéo.
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Figura 3.14 - (a) Aspecto do PSA C (300x), (b) Espectro tipico realizado numa particula de forma
granular (vidro quebrado).
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Figura 3.15 - (a) Aspecto do PSA D (800x), (b) Espectro tipico realizado numa particula de forma
irregular (vidro quebrado).

Nas Figuras observa-se que os dois PSAs contém particulas de forma irregular com superficies
fraturadas, produzidas pelo processo de moagem do método de polimerizagdo por solucdo. A
partir do espectro mostrado na Figura 3.14 — b, observa-se que o PSA C é composto pelos
elementos Carbono (C), Oxigénio (O) e Potassio (K). Ja a composicdo do PSA D foi: Carbono
(C), Oxigénio (0), Sddio (Na) e Enxofre (S). O que permite concluir que ainda sendo produzidos
pelo mesmo método de polimerizacdo (por solucdo), os PSAs possuem composi¢cdes quimicas
diferentes. Tal fato pode afetar propriedades como a densidade de grupos anionicos e a densidade
da estrutura reticulada, que influenciam diretamente na capacidade de absor¢do e portanto, no
desempenho como agentes de cura interna. Na Tabela 3.3 é apresentado um resumo da

composicao quimica dos PSAs.

Tabela 3.3 — Composigéo quimica dos PSAs.

Elementos Quimicos
Amostra Particulas C (@) Na S K
Esféricas v v (%4
PSA A —
Framboidais % v v v
Esféricas (4 v v
PSAB :
Macicos v v v
PSA C Granulares (4 v v
PSA D Granulares v v v v
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3.3.2.2 - Analise Termogravimétrica (ATG)
a) Metodologia de Ensaio

As curvas de termogravimetria - TG e sua derivada — DTG dos PSAs foram obtidas do
equipamento SDT Q600 Simultaneo da TA Instruments (Figura 3.16) do Laboratério de
Tecnologias em Biomassa da UnB-Gama. Os parametros de ensaio foram: tipo de amostra em po,
taxa de aquecimento de 10°C/min, temperatura inicial do ambiente até a temperatura maxima de
370°C, sendo utilizados cadinhos de alumina, o aquecimento foi feito sob atmosfera de nitrogénio
(N2) com fluxo de 100 mL.min e com massas aproximadamente entre 5-10 mg para cada

amostra.

Figura 3.16 - Termobalanca TA Instruments, modelo SDT Q600 Simulténeo.

b) Resultados

A anélise termogravimétrica consiste na obtengdo de uma curva através da variacdo da perda ou
ganho de massa em funcdo da temperatura ou tempo, enquanto a amostra é submetida a uma
programacédo controlada de temperatura. A seguir, na Figura 3.17 sdo apresentadas as curvas de
TG e DTG dos 4 PSASs estudados.

Observa-se na Figura 3.17, que os padrbes de degradagdo térmica dos polimeros tem grandes
diferencas, esse desempenho parece estar associado com a composi¢do quimica de cada PSA. A
temperatura de transicdo vitrea (Tg) pode ser determinada pela identificacdo do primeiro pico de

perda significativa de massa, como apresentado na Tabela 3.4.

74



100%

90%

80% -

70% A

60% -

50% o

TG (%)

40%

30% o

20% 7

10% A

0% t + t t t t
100 150 200 250 300 350

5,0
4,5 A
4,0 A
3,5 1
g. 3,0 1
& 2,5
()
= J
o 20
1,5
1,0 1
0,5
0.0 m— T T +
0 50 100 150 200 250 300 350

Temperatura (°C)

Figura 3.17 - Curva de TG e DTG dos PSAs estudados.

Tabela 3.4 - Estagios de perda de massa obtidos através de analise termogravimétrica.

Estagio | Estagio I1 Massa
Residual
Amostra | Tg (°C) | Pg* (%) | Ts0(°C) | Pan (%) (%)
PSA A 218,7 19,6 441 55,9
PSA B 305,2 76,1 90,3 9,7
370,0
PSA C 370,0 55,1 55,1 449
PSA D 325,9 40,3 45,1 54,9

*Pg: perda de massa da temperatura de transi¢do vitrea (Tg)

Com os dados fornecidos da Tabela 3.4, conclui-se que o PSA B exibe a menor resisténcia a
degradacdo, ja que a uma temperatura de 370°C, apresentou uma grande perda de massa (90,3%).
Os outros PSAs mostram maior estabilidade térmica, pelas perdas de massa menores, entre 44% e
55% no intervalo de temperatura avaliado. Os PSAs produzidos com a técnica de polimerizacéo
por suspensdo inversa apresentam valores menores de temperatura de transicdo vitrea (Tg), se
comparados com 0s PSAs produzidos por solugdo. No entanto, a perda de massa nesse primeiro
estagio de 19,6% e 76,1%, para o PSA A e o PSA B, respectivamente, indica diferenca na

composicdo quimica mesmo que seja utilizada a mesma técnica de polimerizacéo.
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3.3.3 - Granulometria e formato das particulas

Para investigar essa propriedade foi utilizada a técnica de difracdo a laser, que fornece a
distribuicdo granulométrica das particulas do polimero. Além, disso foi empregada a microscopia
eletrénica de varredura (MEV), com o intuito de verificar os resultados obtidos com a primeira
metodologia.

3.3.3.1 - Granulometria Laser
a) Metodologia de Ensaio

Visando determinar a distribuicdo granulométrica das particulas de PSA secas, foi usado o
equipamento: Granulémetro a Laser - CILAS - Mod. Microcurve (Figura 3.18) do Laboratdrio de
Furnas Centrais Elétricas S.A. Antes e depois de cada ensaio é executado o procedimento de
limpeza com a solucdo de ensaio, até que ndo hajam depdsitos de material no tanque de dispersdo
da amostra. Como o polimero ndo absorve alcool (99,8%) foi utilizado como dispersante. As
amostras em pé secas de PSA, ap06s depositadas no equipamento, foram submetidas ao ultrassom

por 60 seg. Como o PSA ¢é fornecido em p6, ndo foi preciso o tratamento adicional das amostras.

| =: I AV
=1 Sy
(a) (b)

Figura 3.18 — Equipamento para determinacdo da distribuicdo granulométrica: (a) granuldmetro
laser e (b) esquema bésico do funcionamento do aparelho.

Para determinar o didmetro das particulas foram analisadas trés amostras de polimero e realizados
trés ensaios para cada amostra, em associagdo ao software “The Particle Expert”, para a analise
dos dados. A metodologia adotada para a realizacdo deste ensaio foi desenvolvida por Esteves
(2014). A amostra do polimero foi colocada em pequenas quantidades até a obtencdo da
concentragdo de 150 mil/ml. Com as leituras realizadas, foram obtidos os graficos de

granulometria, e os respectivos diametros caracteristicos: D1o, Dso € Dao.
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b) Resultados

O ensaio de granulometria a laser para todos os PSAs, realizado com trés amostras, resultou em
um desvio padrdo menor que 1%. O grafico obtido para distribuicdo granulométrica das particulas
dos polimeros é mostrado na Figura 3.19.
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Figura 3.19 — Distribuicdo Granulométrica dos PSAs estudados (linha continua - volume
diferencial e linha tracejada - volume acumulado).

Como observado na Figura 3.19, o PSA A e o PSA D possuem uma granulometria continua, com
um didmetro médio caracteristico. Embora a distribuicdo do PSA B e do PSA C abrangeram mais
tamanhos, das curvas observa-se que a continuidade granulométrica € afetada pelo incremento de
particulas com diametros entre 500-600 um. Na Tabela 3.5 é apresentado um resumo com 0s

resultados do ensaio.

Tabela 3.5 — Diametros Caracteristicos dos PSAs estudados.

Diametro Caracteristico (um)

Amostra | Forma D1o Dso Do
PSA A | Esférica 27,3 66,3 101,7
PSAB | Esférica 79,5 153,7 551,4
PSA C | Granular 67,4 2245 564,7
PSAD | Granular 40,2 82,0 117,6

Com os resultados da Tabela 3.5, conclui-se que os polimeros podem ser classificados em duas

categorias: 0s PSAs finos (A e D), com didmetro médio de particulas entre 60- 90 um, e 0s PSAS
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grossos (B e C), com maiores diametros médios (150-230 um). Cabe lembrar, que o tamanho da
particula influencia a capacidade de absor¢do dos polimeros. Segundo Jensen e Hansen (2002),
existe um tamanho ideal das particulas de polimero inchado para a mitigacdo da retracdo, que é

cerca de 100 pm.

Na Tabela 3.6 € apresentado um comparativo das técnicas utilizadas para determinar os valores de
didmetro médio de particulas para o polimero desenvolvido pela Universidade Tecnoldgica de
Dinamarca (PSA A). Baseando-se nas diferentes pesquisas em que este PSA tem sido utilizado

como agente mitigador da retracao autdgena.

Tabela 3.6 — Comparativo de técnicas para determinar a distribui¢do granulométrica do PSA.

PSA A
Autor Assmann (2013) | Esteves (2011a) | Manzano (2016)
Técnica Pengiramento Micto_s.copia Granulometria
por jato de ar Gtica Laser
Dso (pm) 130,0 90,0 66,3

A diferenca no resultados do didmetro médio pode ser atribuida ao tipo de técnica utilizada,
métodos de peneiramento sdo pouco recomendados para materiais com diametro menor que 150
um. No método da microscopia, a precisdo pode ser afetada pela representatividade da amostra
avaliada. Na granulometria a laser além do dispersante, foi utilizado o ultrassom para garantir uma
melhor dispersdo das particulas, tornando a metodologia mais confiavel. Finalmente, foram
realizadas trés determinacGes em cada amostra, com uma variagdo menor do que 1%,

demostrando uma adequada repetitividade.

3.3.3.2 - Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Para determinar a morfologia das particulas dos PSAs, foram utilizadas as imagens geradas pela
microscopia eletrénica de varredura (MEV), com a metodologia descrita no item 3.3.2.1 -. Cabe
lembrar que pela analise da forma, pode ser definido o processo de polimerizacdo do PSA. Na

Figura 3.20 sdo apresentadas as imagens dos PSAs investigados.

A técnica de MEV permitiu identificar a morfologia das particulas dos polimeros estudados. O
PSA A e o PSA B possuem particulas esféricas e portanto foram produzidos pela técnica de
polimerizagdo por suspensdo inversa. A técnica de polimerizacdo de gel ou por solucdo foi
utilizada na producdo do PSA C e do PSA D, pois suas particulas tem formato granular. Além

disso, uma analise com as imagens geradas no MEV, para uma mesma amplitude (100x),
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favoreceu a verificacdo dos resultados obtidos na granulometria a laser. Conclui-se que existem
duas categorias segundo o tamanho das particulas: PSAs finos e PSAS grossos.

EHT =20.00kV Detector = SE1 Mag=

$ Eletrobras 100X Eletrobras  gyr-2000kv Detector=SE1 Mag= 100X
Furnas = Furnas
ey . — = m— . e — —

Ele;':trobras T DT DSREBEE Ma= 100X i . 7 EleFtrobras Er=2o,oow Detector = SE1 Mag=!DOX ‘ ] ]
(© (d)
Figura 3.20 - Aspecto dos polimeros com amplitude de 100x: a) PSA A, b) PSA B ¢) PSA C e d)
PSAD.

3.3.4 - Massa Especifica

O equipamento utilizado para a determinacdo dessa propriedade no estado seco do PSA foi o
analisador automatico de densidade (picnémetro), de marca Quantachrome Instruments e modelo
PENTAPYC 5200e (Figura 3.21), do Laboratério de Geotecnia da UnB. Foram analisadas 2
amostras e realizadas 5 determinagdes em cada uma delas.
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Figura 3.21 - Analisador automatico de densidade, modelo PENTAPYC 5200e.

Na Tabela 3.7 € apresentado o resumo dos resultados da massa especifica para 0s PSAs estudados.

Tabela 3.7 — Massa especifica dos polimeros estudados.

D s
Amostra Classificagdo » Massa Especifica
(um) (9/ml)
PSAA | Duspensao 66,3 1,456
polimerizada
Suspenséo
PSA B polimerizada 153,7 1,560
PSAC Gel polimerizado 2245 1,486
PSA D Gel polimerizado 82,0 1,451

Pode-se comparar os resultado com os valores utilizados por outros pesquisadores em seus
respectivos estudos, Jensen (2001a) e Esteves (2014) assumiram 1,5 g/ml, ja o valor adotado por
Assmann (2013) foi 1,4 g/ml. Todos os valores encontrados nesta pesquisa ficaram dentro do
intervalo de 1,4 -1,5 g/ml, portanto é possivel concluir que a metodologia do picnémetro

mostrou-se adequada para avaliar a massa especifica dos PSAs no estado seco.
3.3.5 - Capacidade de Absor¢do no meio aquoso

O método de ensaio do cilindro graduado foi realizado com o intuito de determinar a capacidade
de absorcdo do polimero em meio aquoso. A realizagdo deste método seguiu a metodologia
sugerida por Jensen (2011) apresentada no item 3.2.5.1 -, mas com a diferenca do uso de &gua
destilada em vez da solu¢do porosa sintética. A capacidade de absorcao foi determinada por meio
de comparagdo de volumes do polimero seco e inchado, apds a absorcdo, considerando que a
massa unitaria do polimero ndo se altera na transigdo entre os dois estados (Figura 3.22).

80



(b)
Figura 3.22 - Determinacédo da capacidade de absor¢do de agua pelo método da proveta: a)
volume das particulas de PSA secas soltas (V1) b) massa de PSA seca (m.) e c) proveta com PSA

saturado para leitura final (\V2).

Na Figura 3.22 - a € mostrada a proveta com o volume solto das particulas de PSA, e na Figura
3.22 - b exibe-se a massa de polimero seco para calcular o seu volume unitario solto. Na Figura
3.22 - ¢ é apresentada a leitura do volume maximo ocupado pelas particulas inchadas do PSA.
Com os parametros de massas e volumes determinados e o valor das massas especificas do PSA e
da &gua, aplicando formulagéo da equacdo 3.1, foi calculada a capacidade de absorcdo dos PSAsS.

Na Tabela 3.8 é apresentado um resumo dos resultados.

Tabela 3.8 — Absorc¢ao no meio aquoso dos polimeros estudados.

Absorc¢ao D
Amostra Classificacao ¢ %0
(9agualGrsa) (um)
PSAA | SUspensao % 66,3
polimerizada
PSAB | Suspensdo 146 1537
polimerizada
PSA C | Gel polimerizado 163 2245
PSA D Gel polimerizado 179 82,0

A capacidade de absorcdo por PSA depende principalmente das propriedades do polimero e das
condicdes do ambiente de exposicéo. Neste caso, 0s parametros do ambiente de exposi¢do foram
constantes (liquido de exposicdo e temperatura). Como observado na Tabela 3.8 os polimeros
produzidos por suspensdo (forma esférica) apresentam absorcdo menor. Esse comportamento
pode ser associado com a forma das particulas, pelo aumento da superficie especifica dos PSAs de
formato granular. Esse efeito parece ser mais significativo nos PSAs com particulas finas, ja que
mesmo com um didmetro médio semelhante, o PSA D apresentou uma absorcdo 86% maior, se

comparada com o valor do PSA A.
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3.3.6 - Capacidade de Absorc¢éo no meio cimenticio

Como foi dito anteriormente a determinacdo da absorcdo do PSA em meio cimenticio é
fundamental para célculo correto da agua de cura interna que serd liberada para diminuir a
retracdo autdgena. Nesta pesquisa foi utilizado o método de slump-flow test ou espalhamento de
argamassa, proposto por Monnig (2005). Porém, foi modificada a metodologia do ensaio, ja que
utilizou-se a composi¢do do microconcreto de referéncia com relagéo a/c de 0,30, proposta pelo

comité organizador TC 225-SAP (RILEM, 2012) para a realizag&o dos ensaios interlaboratoriais.

As curvas de espalhamento foram determinadas a partir de 9 determinac@es realizadas durante um
periodo de 56 minutos, contando desde a adicdo da agua. Para cada PSA o ensaio foi realizado
duas vezes, mostrando uma boa repetitividade. Na Figura 3.23 sdo mostrados os resultados das
determinacOes de espalhamento dos microconcretos de referéncia (sem adi¢do de polimero) que

contém diferentes teores de agua, em compara¢do com a mistura contendo cada tipo de PSA.
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Figura 3.23 - Resultados do ensaio de espalhamento de argamassa obtidos para uma mistura
contendo: a) PSA A, b) PSA B, ¢) PSA Ce d) PSAD.
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A comparacgdo dos tracos € feita na idade mais avangada, pois presume-se que nesse periodo, o
PSA j& alcancou o seu inchamento de equilibrio. Um resumo dos resultados da capacidade de

absorcdo no meio cimenticio (Qiiquido/grsa) de cada PSA, é apresentado na Tabela 3.9.

Tabela 3.9 — Absor¢do no meio cimenticio dos polimeros estudados.

... | A Cimento | A Agua | Diminuicdo | Dso
Amostra | Classificacdo
(Qiiquido/gpsa) | (Qagua/Ipsa) (%) (um)
PSAA | Suspensdo 15 9 844 | 66,3
polimerizada
Suspenséo
PSAB nolimerizada 8 146 95,6 153,7
psac |CG& 25 163 847 | 2245
polimerizado
Gel
PSAD nolimerizado 21 179 88,3 82,0

Analisando a Tabela 3.9, conclui-se que os PSAs polimerizados por gel apresentaram maiores
valores de absor¢do no meio cimenticio, 0 mesmo comportamento foi encontrado para a absor¢édo
em meio aquoso, 0 que constata que o método de producdo tem uma grande influéncia nessa

propriedade.

A reducdo média da capacidade de absorcdo de agua do PSA A, PSA C e PSA D, foi de 85,8%.
Esse comportamento foi ocasionado pela composicdo da solugdo cimenticia de poros, ja que
possui maior concentragdo idnica que a agua destilada, prejudicando o principal mecanismo de
transporte de liquido para o PSA, a pressdo osmotica (item 2.5.1 -). Essa diminuig¢do foi mais
acentuada no PSA B (95,6%). Schrofl et al. (2012) estudaram a absor¢do do PSA B numa solucéo
sintética de poros de cimento e encontraram que o polimero alcanga a absor¢cdo maxima (30
Ofiuido/grsa) apos 10 minutos do contato com o fluido. Em seguida, o PSA sofre uma diminuicao
nos valores de absor¢do (dessorcdo) até atingir um valor de equilibrio (5 gruido/Qrsa), decorridos
180 minutos. Esse comportamento pode explicar a queda acentuada da absor¢cdo no meio
cimenticio do PSA B.

Na Tabela 3.10 é apresentado um resumo dos valores de absor¢do no meio aquoso, determinados
por diferentes autores e metodologias para o PSA A, fornecido pela Universidade Tecnoldgica de

Dinamarca, porém, de diferentes lotes de fabricacéo.
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Tabela 3.10 — Comparativo de técnicas para determinar a absor¢do no meio cimenticio do PSA A.

PSA A

Jensen e Monnig Assmann Manzano

Autor Hansen (2002) (2005) (2013) Esteves (2014) (2016)
. Tea Bag (fluido | Espalhamento | Espalhamento | Granulometria | Espalhamento

Tecnica s

sintético) de argamassa | de argamassa Laser de argamassa
Absorgao 12,5 10,0 11,0 13,8 15,0
(gfluidO/gPSA)

Os resultados obtidos com a técnica de espalhamento de argamassas pelos distintos autores, para o
mesmo tipo de PSA, mostram uma aproximacdo aceitavel, dado que as condi¢des de ensaio
podem ter sido alteradas, especialmente pelas diferencas de composi¢do dos materiais utilizados
na confeccdo das argamassas. Além disso, os valores alcangados com as diferentes técnicas
empregadas por outros autores, mostram concordancia razodvel com o resultado de absorcdo
determinado pelo espalhamento de argamassa. Portanto, mostrou-se que essa metodologia pode
ser utilizada para a determinacdo da absor¢do no meio cimenticio de PSAs usados como agentes

de cura interna na mitigacao da retracdo autogena.

3.3.7 - Isotermas de adsorc¢ao e dessor¢ao

Nesta tese as isotermas de adsorcdo e dessor¢do foram determinadas somente para 0 PSA A,
porque esse polimero foi utilizado como agente mitigador da retragdo autdgena no programa
experimental desenvolvido em microconcretos de alta resisténcia (Capitulo 7). O método
gravimétrico estatico foi empregado para a determinacdo das isotermas, seguindo as
recomendagdes da norma ASTM C1498:2004. A metodologia consiste na coloca¢do de uma
amostra de polimero seco (aproximadamente 50,0 mg) dentro de um recipiente plastico hermético
com uma atmosfera em equilibrio; que contém uma solucdo salina saturada no fundo, cujo
objetivo é manter a umidade relativa constante. A determinacdo da quantidade de 4gua adsorvida,
para diferentes valores de umidade relativa, é realizada pelo método gravimétrico quando o
ambiente atingir o equilibrio higroscopico. Na Figura 3.24 sdo mostradas algumas etapas da

execucgédo do ensaio.

O ensaio foi realizado numa sala com temperatura (21 + 2°C) e umidade relativa (50% + 2%)
controlada. Para a realizagéo da isoterma de dessorcéo foram coletadas amostras de PSA inchado,
de aproximadamente 1.500 mg, do ensaio de absor¢do no meio aquoso dos cilindros graduados

(item 3.3.5 -). Na Tabela 3.11 séo apresentados os sais utilizados e seus correspondentes valores
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de umidade relativa (UR). Devido ao tempo necessario para atingir a estabilizacdo da UR nos
recipientes, a técnica ndo permite a avaliacdo da taxa de adsor¢éo e dessor¢do do polimero.

(a) (b)

Figura 3.24 — Ensaio de Isotermas: a) coleta e pesagem de amostra, b) umidade relativa do
recipiente e c) esquema geral do ensaio.

Tabela 3.11 - Umidade relativa de equilibrio (%) das solu¢des saturadas de sais para uma
temperatura de 21°C.

Sal Silica Gel | CHsCO2K | MgCl, | NaBr | NaCl KCl | BaCl, | K:SO4 | Agua
UR (%) 12,6 31,60 45,00 | 60,30 | 74,70 | 82,80 | 89,60 | 93,50 | 95,00

Apos a realizacdo do ensaio determinou-se que tanto as curvas de adsor¢do de vapor de agua
como as de dessorcao, ndo apresentavam area de histerese, ou seja, eram idénticas. Na Figura 3.25

é apresentada a curva higroscopica de sorcdo de vapor de agua do PSA A.

Para a andlise do efeito do PSA em materiais cimenticios € fundamental conhecer a cinética de
liberacdo de agua, que esta ligada com o comportamento da isoterma de dessor¢do do polimero.
Uma vez que o valor da capacidade de absor¢do do PSA A no meio aquoso pode-se associar com
a umidade relativa de 100%, conclui-se que 99% da massa absorvida de agua foi liberada com
90% de UR. Isso mostra a sensibilidade do polimero as mudancas de gradiente de umidade no

interior da matriz cimenticia.
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Figura 3.25 — Curva higroscépica de sorcdo de vapor de dgua do PSA A.

3.3.8 - Consideracdes Finais

Um dos principais parametros dos PSAs que pode afetar as propriedades dos materiais
cimenticios é o didmetro das particulas inchadas. Reinhardt et al. (2008) propdem uma

formulacdo (Equacdo 3.3) para determinar esse valor em funcdo das propriedades de cada

3 ’p
Dlnch = DSeco ,U_j (1 + X) (33)

onde Dinch € 0 didmetro inchado do polimero, Dseco € 0 didmetro seco do PSA, ps € a

polimero.

massa especifica do polimero seco, pi ¢ a massa especifica do PSA inchado e y ¢ a

capacidade de absor¢édo de agua.

Na Tabela 3.12 é apresentado um resumo dos resultados dos ensaios de caracterizacdo dos PSASs.

Tabela 3.12 — Resumo dos resultados de caracteriza¢do dos PSAs.

Comp. Método Dso | Dsoincn. |  Massa | Absorgao (9/gesa)
Amostra L. Forma .
Quimica Polim.. | (um) | (um) | Esp.(@/ml) | Agua | Cim.
PSA A C,0,Na, S | Esférica | Suspensdo | 66,3 189,6 1,456 96 15
PSA B C, O, Na Esférica | Suspensdo | 153,7 | 365,8 1,560 146 8
PSA C C,0,K Granular Gel 2245 | 755,8 1,486 163 25
PSA D C,0, Na, S | Granular Gel 82,0 258,9 1,451 179 21
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Os quatro polimeros estudados possuem composi¢Bes quimicas diferentes, eles podem ser
classificados segundo o seu método de polimerizacdo (suspensao ou gel) ou pela sua distribuicéo
granulométrica (finos ou grossos). A sua capacidade de absor¢cdo no meio aquoso variou em
funcdo do tamanho das particulas e do processo de polimerizacdo, associado ao formato das
particulas. Houve uma grande diminui¢éo da absorcdo quando o meio foi cimenticio, causada pelo
aumento da concentragdo ibnica do liquido de exposicdo. A determinacdo dessas propriedades é
fundamental na aplicacdo destes polimeros em materiais cimenticios, tanto para cura interna,

resisténcia gelo-degelo ou modificagédo da viscosidade.

3.4- CONCLUSOES

Este estudo, realizado em quatro PSAs utilizados em materiais cimenticios, permitiu a
caracterizacdo de suas principais propriedades, tais como: a composi¢do quimica, a forma e a
distribuicdo granulométrica das particulas, a massa especifica e a capacidade de absor¢cdo no meio
aquoso e no meio cimenticio. Foram validadas varias técnicas aplicadas comumente nos materiais

de construcdo e outras desenvolvidas por diversos autores, como descrito a seguir:

e a microscopia eletrénica de varredura (MEV) permitiu fazer uma analise qualitativa dos
elementos quimicos que compdem os PSAs. Além disso, possibilitou a determinacdo do
formato das particulas, assim como uma verificacdo da sua granulometria. A técnica mostrou-

se Util e pode ser usada amplamente nesse tipo de polimeros;

e apesar da analise termogravimétrica (TG e DTG) é uma metodologia amplamente empregada
em polimeros, para as condi¢bes de aplicacbes em materiais cimenticios ndo proporciona

informacdes relevantes da composi¢do quimica dos PSAS;

e 0 uso do granulémetro a laser representa uma ferramenta confidvel e precisa para a analise
granulométrica dos PSAs, com desvios menores que 1%. O alcool absoluto mostrou-se eficaz
como dispersante, pois possibilitou a determinacdo das dimensdes do polimero seco, sem
riscos de que este apresentasse absorgdo e consequente erros nas medidas realizadas. Devido a
precisdo apresentada pelo método a metodologia proposta por Esteves (2014) tem potencial
para ser normalizada, com o intuito de determinar a absor¢cdo do PSA no meio cimenticio, por

meio da utilizacdo de solucdes sintéticas de poros;

e 0 analisador automatico de densidade (picnémetro) mostrou-se como uma metodologia
simples e confiavel, podendo ser facilmente utilizada na caracterizacdo de PSAs para uso em

materiais cimenticios. A importancia da determinacdo da massa especifica reside na
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formulacéo para a determinacdo da capacidade de absorcdo dos polimeros. A massa especifica
possibilita a medi¢do da absor¢édo tanto por volume, quanto por massa,;

e 0 procedimento dos cilindros graduados, proposto por Jensen (2011), é uma metodologia
acessivel para a caracterizacao da capacidade de absorcao de PSAs em agua. Além disso, pode
ser empregada para determinar a absorcdo dos polimeros no meio cimenticio, quando

utilizado fluido sintético de poros;

e 0 método eficiente utilizado para a determinagdo da absor¢cdo em meio cimenticio foi o
espalhamento de argamassas, ou slump-flow test, proposto por Monnig (2005). Esse
procedimento foi validado para a utilizacgdo em materiais cimenticios, pois simula as
condicOes de mistura e o0 tempo necessario para a absor¢do do polimero, além de que gerou
resultados similares aos obtidos por outros pesquisadores com diferentes técnicas. A absor¢éo
no meio cimenticio € um parametro fundamental para calcular o teor de PSA, associado a
quantidade de agua de cura interna necessaria para mitigar a retracdo autdgena em concretos

de alto desempenho.

Para o estudo da cinética de liberacdo de &gua dos polimeros dentro do material cimenticio, é
fundamental conhecer as curvas de dessor¢do. Sugere-se, para estudos futuros, realizar esse ensaio
com 0s outros PSAs empregados nesta pesquisa, porem, utilizando uma solucgéo sintética de poros

que simule a concentracdo ionica e as condicOes reais do material cimenticio.
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PARTE I1: PASTAS DE CIMENTO

4- ESTUDO REOLOGICO E CALORIMETRICO DE PASTAS DE
CIMENTO MODIFICADAS COM DIFERENTES POLIMEROS
SUPERABSORVENTES (PSAs)

4.1- INTRODUCAO

A utilizacdo de PSAs no CAR, pode gerar beneficios como: a mitigacao da retracdo autogena, o
incremento na resisténcia ao gelo-degelo, a autocicatrizacdo e a modificagdo da viscosidade.
Quando o polimero é usado como agente de cura interna para a mitigagdo da retracdo autdgena, €
necessario determinar o efeito da adicdo do PSA no comportamento reoldgico no estado fresco do
material cimenticio ao longo do tempo. Esse efeito pode estar profundamente ligado as
caracteristicas do polimero como: a capacidade de absorcdo e dessorcdo, a distribuicdo
granulométrica e o formato das particulas. Além disso, o uso de PSAs pode proporcionar
beneficios na tecnologia do concreto, por exemplo, no transporte, na bombeabilidade, no

lancamento e na trabalhabilidade.

Poucos estudos tem sido publicados na literatura sobre o efeito da adicdo de PSAs nas
propriedades reoldgicas dos materiais cimenticios, entre 0s quais podem-se citar: Paiva et al.,
2009; Toledo Filho et al., 2012; Secrieru, 2012; Mechtcherine et al., 2015, Senff et al., 2015 e
Secrieru et al., 2016. Portanto, é necessaria a realizagdo de mais pesquisas sobre o tema, 0 que
motivou o desenvolvimento deste trabalho, que tem como objetivo investigar a influéncia da
adicdo de diferentes tipos de PSAs nas propriedades reoldgicas de pastas de cimento de alta
resisténcia ao longo do tempo, por meio da reometria rotacional de placas paralelas.

4.2 - REVISAO DA LITERATURA

4.2.1 - Consideracdes sobre Reologia

A Reologia € a ciéncia que estuda o fluxo da matéria e a deformagdo de materiais, e que estd
relacionada com a interacdo entre as tensdes de cisalhamento, as deformacbes e o tempo
(TATTERSALL e BANFILL, 1983). Newton desenvolveu um modelo para descrever o

escoamento de fluidos e assim definir o conceito de viscosidade, como mostrado na Figura 4.1.
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Figura 4.1 — Representagcdo do modelo de Newton para a defini¢do da viscosidade (PILEGGI,
2001).

Considerando que entre duas placas paralelas “a”, em movimento com velocidades diferentes (V1
e V2) e separadas por uma distancia “dx” infinitesimal, existe um fluido; a viscosidade (n) pode-se
definir como a relacdo diretamente proporcional entre a taxa (y) com a tensdo de cisalhamento (t)

aplicada, como descrito na Equacdo 4.1.
— N — = ni 4.1
2= ny (4.1)

O liquido que obedece a esta equacdo € chamado newtoniano, onde a viscosidade € uma
caracteristica intrinseca do material. Porém, nem todos os fluidos exibem esse comportamento, ou
seja, existem os fluidos ndo-newtonianos que ndo apresentam uma relacdo linear entre a tenséo e a

taxa de cisalhamento. Na Figura 4.2 é apresentado um diagrama esquematico com a classificacdo

dos fluidos.
Newtonianos

Pseudoplasticos

Independentes

d ’ Dilatantes

o tempo
Tipo Bingham
FLUIDOS Ndo-newtonianos
Dependentes Tixotropicos
do tempo

Reopéticos

Viscoelasticos

Figura 4.2 — Classificacdo dos fluidos.

Os fluidos ndo-newtoniano podem ser classificados em funcéo da dependéncia do comportamento

reoldgico no tempo, como descrito a seguir.
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a) Independentes do Tempo

E importante mencionar que os fluidos newtonianos também podem se inserir neste grupo, porque
dependem somente da taxa de cisalhamento. Os fluidos independentes do tempo podem se dividir

em:

a. Pseudoplastico: quando a viscosidade aparente do fluido diminui com o aumento da taxa
e/ou da tensdo de cisalhamento (Modelo de poténcia);

b. Dilatante: caracterizam-se pelo aumento da viscosidade aparente do fluido a medida que
se eleva a taxa e/ou a tensdo de cisalhamento (Modelo de poténcia).

Segundo Betioli (2007), certos fluidos e suspensdes requerem uma tensdo minima de
cisalhamento para iniciar seu escoamento. Quando solicitados abaixo desta tenséo, tais fluidos se
comportam como soélidos elasticos rigidos. Esta tensdo minima de cisalhamento é denominada
tensdo de escoamento (t,). Apds essa colocacdo, 0s comportamentos basicos podem gerar outros

3 tipos:

c. Newtoniano com tensdo de escoamento (Modelo de Bingham);
d. Pseudoplastico com tensdo de escoamento (Modelo de Herschel-Bulkley);

e. Dilatante com tenséo de escoamento (Modelo de Herschel-Bulkley).

As propriedades do fluxo de cada tipo de fluido, com seu comportamento reoldgico, sdo
representadas na Figura 4.3 por curvas de tensdo de cisalhamento (1) e viscosidade aparente em

fungdo da taxa de cisalhamento (y).

Tensao de cisalhamento
Viscosidade aparente

Taxa de cisalhamento Taxa de cisalhamento

Figura 4.3 - Comportamento reologico dos fluidos: (1) newtoniano; (2) de Bingham; (3)
pseudoplastico; (4) pseudoplastico com tensao de escoamento; (5) dilatante e (6) dilatante com
tensdo de escoamento (PILEGGI, 2001).
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Cada tipo de fluido pode ser representado por um modelo matematico de comportamento, que
envolve os parametros de tenséo e taxa de cisalhamento. Na Tabela 4.1 s&o mostrados os modelos
mais utilizados para a caraterizagdo dos fluidos.

Tabela 4.1 — Modelos matematicos propostos para representar o comportamento reoldgico dos
fluidos.

Modelo Equacéo Observacdes

Newtoniano T= 1y 1. Tensao de cisalhamento

v: Taxa de cisalhamento

n: Viscosidade

K: indice de consisténcia

n: indice de comportamento

n <1, o fluido é pseudopléastico
n >1 o fluido é dilatante
Poténcia = Kny" n =1 o fluido é Newtoniano

Bingham T=Ty+ MYy

Herschel-Bulkley | t= 1ty + K"

b) Dependentes do tempo

Os fluidos que dependem do tempo de aplicacéo da taxa de cisalhamento podem ser classificados

em dois grupos de comportamento.

1. Tixotropia: acontece quando uma taxa de cisalhamento é aplicada e mantida constante,
entdo a viscosidade aparente diminui em funcdo do tempo. A tixotropia é um fendmeno
reversivel, pois o fluido recupera o seu estado inicial e o conserva por um longo tempo
apos a interrupcdo do fluxo. Com o intuito de avaliar o comportamento dos fluidos
dependentes do tempo, sdo determinados ciclos de cisalhamento (tensdo de cisalhamento
x taxa de cisalhamento), ou seja, aceleragdo e desaceleracdo da taxa de cisalhamento,
conforme mostra a Figura 4.4 - a. Nos materiais tixotropicos a curva de aceleracao
apresenta valores de tensdo de cisalhamento superiores aos valores da curva de
desaceleracdo, e a area entre as curvas corresponde ao grau de tixotropia do material,
denominada de area de histerese (MIRANDA, 2008);

2. Reopexia: comportamento inverso a tixotropia, onde ocorre 0 aumento da viscosidade
aparente em funcdo do tempo em fluidos submetidos a uma taxa (ou tensdo) de
cisalhamento constante. Na Figura 4.4 - b, observa-se que a curva de aceleragdo exibe

valores inferiores de tensdo de cisalhamento comparados com a curva de desaceleracéo.
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Figura 4.4 — Gréaficos esquematicos de: a) tixotropia em funcéo da taxa de cisalhamento, b)
reopexia em funcéo da taxa de cisalhamento e c) tixotropia e reopexia no tempo em func¢éo da
taxa de cisalhamento constante (BETIOLI, 2007).

Finalmente, também podem citar-se os fluidos viscoelasticos, que se caracterizam por apresentar
comportamento, tanto viscoso, como elastico. Caso tipico dos materiais cimenticios (materiais
reativos), que apds o contato com a agua, comportam-se como fluidos e que por diversos fatores,
posteriormente, endurecem e convertem-se em sélidos. Segundo Betioli (2007), existem ensaios
oscilatérios (dinamicos), tipo creep-recovery e de relaxacdo, que permitem avaliar a natureza
viscoelastica desses materiais. No ensaio oscilatorio, caso 0 mesmo ndo exceda a tensdo de
escoamento ou a deformacdo critica, o material se comporta como um so6lido, acima desta
deformacdo/tensdo, o material escoa e passa a se comportar como liquido (SCHULTZ e
STRUBLE, 1993).

4.2.2 - Conceitos sobre a suspensao de cimento

A classificacdo e a representacdo matematica dos fluidos, antes discutida, também pode ser
aplicada a suspensbes, como as pastas de cimento, definidas como uma mistura uniforme de
particulas num meio liquido, sem que haja dissolucéo significativa das particulas de cimento no
tempo. Segundo Miranda (2008), num liquido a presenca de particulas faz com que se crie uma
maior dificuldade para o fluxo. Considerando-se que a viscosidade € uma medida de resisténcia

que o fluido oferece ao escoamento, a presenca de particulas sdlidas aumenta a viscosidade.

Os materiais cimenticios podem sofrer alteracdes na consisténcia em fungdo do tempo, causadas
pelas reacBes quimicas de hidratacdo do cimento (TAYLOR, 1997) e pelos fenémenos fisicos,
como por exemplo, a aglomeracédo das particulas no meio aquoso (BETIOLI et al., 2009a). Varios
pesquisadores consideram que 0s materiais a base de cimento apresentam comportamento
viscoelastico desde as primeiras horas de hidratacdo até o inicio de pega (SCHULTZ, 1991 e
SAAK et al., 2001).
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Segundo Betioli (2007), é importante lembrar para o efeito reversivel na tixotropia, que o fator
tempo para ruptura e para reconstitui¢do da estrutura varia de sistema para sistema e, no caso de
materiais cimenticios, como a estrutura modifica-se continuamente com o tempo, este

comportamento nunca € reversivel, e por isso para esses materiais este conceito ndo ¢ valido.

De acordo com Pandolfelli et al. (2000), quando uma suspensdo tem grande concentracdo de
solidos (fluido ndo-newtoniano), como as pastas de cimento objeto deste trabalho, os principais
fatores que afetam a viscosidade da suspensdo sdo: a concentragdo volumeétrica de solidos, as
caracteristicas do meio liquido (viscosidade, densidade, entre outros), a temperatura, as
caracteristicas fisicas das particulas (distribuicdo granulométrica, densidade, formato, area
superficial especifica, rugosidade, entre outros) e o tipo de interagdo entre particulas.

Quando for utilizado dispersante (aditivo superplastificante) outros fatores também influenciam
na reologia: a concentracdo do dispersante no meio liquido, a composi¢do quimica do dispersante,
0 peso molecular e a conformacéo espacial da molécula de dispersante e a espessura da camada de

dispersante adsorvida em torno das particulas.
4.2.3 - Trabalhabilidade e Reologia do Concreto Fresco

De acordo com Ferraris (1999), no campo da construcao, termos como trabalhabilidade, fluidez e
de coesdo sdo usados, as vezes alternadamente, para descrever o comportamento do concreto sob
fluxo. As definicdes destes termos sdo muito subjetivas. Diversos autores definem a
trabalhabilidade envolvendo conceitos como consisténcia e plasticidade, outros associam o termo
com efeitos (segregagdo e exsudacdo) ou com propriedades, como a estabilidade, a

compatibilidade e a mobilidade.

Neste trabalho ser4d adotada a definicdo proposta por Tattersall (1976), que define a
trabalhabilidade como a capacidade do concreto de fluir numa férma e preenché-la
completamente, mesmo na presenca de armadura densa, com a habilidade de ser adensado até o
volume minimo, e com desempenho satisfatorio nas operagdes de mistura, transporte, langamento,
adensamento e acabamento. Sendo a trabalhabilidade uma propriedade fisica, a sua terminologia

pode ser definida em trés classes, como apresentado na Tabela 4.2.

Os ensaios monoponto determinam apenas um Gnico parametro de um conjunto de variaveis,
portanto ndo sdo suficientes para determinar a trabalhabilidade no concreto (fluido néo-

newtoniano). Nessas metodologias os resultados dependem do equipamento e podem considerar
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dois concretos idénticos, mesmo quando eles se comportam de forma diferente em outras
condicdes (TATTERSALL e BANFILL, 1983).

Tabela 4.2 - Terminologia sobre trabalhabilidade do concreto (modificado TATTERSALL e

BANFILL, 1983).

Classe Termo Aplicacio Tipo de Ensaio
Trabalhabilidade Para serem usados apenas de
Fluidez forma geral e descritiva, sem
Classe | — Compactabilidade qualquer tentativa de Inspecso visual. ocultacio
Qualitativa | Estabilidade quantificar. Podem ser Pes ’ ¢40.
Acababilidade utilizados em situa¢Bes muito
Bombeabilidade particulares.
Usados como uma indicagcdo | Ensaios monoponto:
Abatimento quantitativa simples de » Abatimento do tronco de
Classe Il - Fator de compactacdo | comportamento, sob cone
Quantitativa | Tempo V-B determinadas circunstancias. | ¢ Fator de compactacéo
empirica Numero de fluxo Representam os resultados de | * Ensaio consistometro Ve-Be
entre outros ensaios empiricos constante | « Ensaio de espalhamento na
em norma. mesa
L Utilizados somente de acordo
Viscosidade com defini¢des padrao, cujos
Classe Il — | Mobilidade INIGOEs padrao, U] Ensaios multipontos:
o x termos fisicos estdo A
Quantitativa | Tensdo de escoamento | . . ~ | * Rebmetros
P rigorosamente definidos. N&o .
fundamental | Consisténcia devem descrever resultado de | ° Viscosimetros
entre outros - -
um ensaio empirico.

A trabalhabilidade na classe Il é rigorosamente definida pela consideragdo de um modelo
matematico, em termos de constantes fisicas, provenientes de quantidades fundamentais. Dois
pontos podem ser suficientes para fins praticos para determina-la. As constantes fundamentais que
podem definir a reologia do concreto sdo a tensdo de escoamento e a viscosidade plastica. A
obtencéo destas propriedades reologicas € feita em viscosimetros e redmetros. Portanto, 0s ensaios
multipontos, para fins praticos da determinacdo de dois parametros, sdo suficientes para definir a

trabalhabilidade de um concreto.

Para Castro (2007), com os redbmetros, a avaliacdo da trabalhabilidade em funcdo do tempo foi
muito simplificada. Apenas uma pequena amostra precisa ser preparada, a qual é colocada no
equipamento para sucessivos ensaios sob cisalhamento. O reémetro permite ao usuario ndo apenas

detectar perdas de trabalhabilidade, mas também conhecer a origem do fenémeno.

No caso das pastas de cimento (a dimensdo maxima de uma particula é pequena), a curva de
cisalnamento completa pode ser obtida em um rebmetro com um espacamento de poucos
milimetros entre as superficies cisalhantes e os parametros reolégicos (tensdo de escoamento e
viscosidade pléstica) podem ser determinados por meio de analises convencionais considerando o
escoamento laminar (DOMONE et al., 1999).
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De acordo com Castro (2007), nas argamassas, compostas por particulas de didmetro méaximo
igual a 2 mm, tém sido satisfatoriamente ensaiadas com redmetros de cilindros coaxiais com um
espacamento de 20 mm. Para os concretos a dificuldade em desenvolver ensaios capazes de medir
diretamente os valores corretos destes parametros esta relacionada a dimensdo méaxima
caracteristica do agregado graudo, a tendéncia a segregacédo e aos efeitos do tempo (FERRARIS,
1999). Porém, a utilizacdo do rebmetro para concreto destaca-se como uma solugdo de grande
sucesso, embora os valores medidos por estes equipamentos ndo permitem necessariamente um

calculo direto da viscosidade e da tensdo de escoamento.

Segundo Pileggi (2001), existem inimeros equipamentos disponiveis comercialmente, 0s quais se
baseiam em dois principios basicos de funcionamento: a) o rebmetro em que o torque
(proporcional a tensao) aplicado ao fluido é controlado, sendo avaliado o cisalhamento resultante;
b) o rebmetro em que o cisalhamento aplicado ao material € controlado, sendo registrada a forca
necessaria para tal. Na Figura 4.5 sdo apresentados redmetros utilizados na caracterizacdo

reoldgica de concretos.

(b)
Figura 4.5 — Redmetros para concretos: a) BTRHEOM — placas paralelas (SILVA, 2007), b) BML
- cilindros coaxiais (BANFILL et al., 2001) e c) IBB — palhetas.

Brower e Ferraris (2003) estudaram os resultados de cinco rebmetros comerciais para concreto.
Cada aparelho emprega uma geometria de rotacdo diferente: dois usaram cilindros coaxiais (BML
e CEMAGREF-IMG); um, placas paralelas (BTRHEOM); e os dois ultimos empregaram palhetas
ou hélices (Two-Point e IBB). Do modo ideal, esperava-se que todos os redmetros forneceriam os
mesmos valores absolutos de tenséo e a viscosidade para cada mistura concreto. No entanto, 0s
resultados mostraram que cada redbmetro ndo produziu valores idénticos entre si. Apesar disso, 0s
autores concluiram que os valores obtidos, em todos os redbmetros, exibiram o mesmo padrao

geral de resposta para a viscosidade e a tenséo de escoamento entre as misturas.

Varios autores afirmaram que o melhor modelo para descrever o comportamento reoldgico dos
concretos no estado fresco é o de Bingham (TATTERSALL, 1991; FERRARIS, 1999;
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WALLEVIK, 2006). No entanto, para o concreto auto-adensavel (CAA), caracterizado por uma
baixa tensdo de escoamento, 0 modelo que vem sendo usado com maior frequéncia e considerado
0 mais suscetivel para descrevé-lo quanto ao seu comportamento reoldgico € o modelo de
Herschel-Bulkley (JIN, 2002; WALLEVIK e WALLEVIK, 2011). Uma das razfes para usar esse
modelo, deve-se ao fato dos valores da tensdo de escoamento dificilmente serem negativos, ao
contrério, de quando se aplica 0 modelo de Bingham (WALLEVIK e WALLEVIK, 2011).

Wallevik, em 1983, desenvolveu um estudo sistematico e abrangente de concretos utilizando o
redmetro MK I1. O autor investigou o efeito da adigdo de agua (dgua), ar incorporado (ar), aditivo
superplastificante (SP) e silica ativa (SF) numa mistura de concreto. Uma representacdo geral dos
resultados da sua investigacdo € mostrada na Figura 4.6, os dois graficos da esquerda e os dois da
direita sdo curvas de fluxo. Os resultados destas quatro curvas de fluxo s&o combinados em uma

Unica reografia principal mostrada ao centro.

Rigido
T Ar TO T SF
Viscoso
Molhado SF
U
. Tog .
v Ref. 7
r, Agua T SP
Ar
Agua SP__ R
v H T

Figura 4.6 — Reografia dos efeitos de diferentes constituintes que comp&em uma mistura
cimenticia de referéncia, onde t: tensdo de cisalhamento, y: taxa de cisalhamento e u: viscosidade
plastica (WALLEVIK e WALLEVIK, 2011).

Observa-se, na Figura 4.6, que quando aumentam os teores de ar e superplastificante ha uma
tendéncia de reducédo da tensdo de escoamento da mistura, efeito contrario, do aumento do teor de
substituicdo do cimento por silica ativa. Quanto a viscosidade plastica, nota-se, evidentemente,
que o aumento dos teores de ar incorporado e agua propicia reducdo, enquanto que o aumento de

superplastificante ndo altera este parametro.
4.2.4 - Comparacdo de pastas de cimento, argamassas e concretos

Segundo Ferraris (1999), a reologia esta preocupada com a previsao do fluxo do concreto a partir

das propriedades de seus componentes (pasta de cimento e argamassa) ou a partir da configuracao
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da mistura (relacdo a/c, teor agregado, tipo de cimento e dosagem). Nenhuma tentativa de
desenvolver um modelo de previsdo ainda obteve sucesso. Principalmente, pelo fato de que a
gama de tamanho das particulas € muito ampla (micrometros para dezenas de milimetros). Além
disso, os fatores que influenciam as propriedades de fluxo do concreto sdo maiores do que 0s que
influenciam a reologia das partes (pasta de cimento e agregados).

Portanto, ndo existe uma relagdo linear entre os parametros reoldgicos da pasta de cimento e os de
concreto. A principal razdo é a distancia entre os agregados, que varia de acordo com o volume de
pasta de cimento no concreto. De acordo com Ferraris e Gaidis (1992), a pasta de cimento tem um
comportamento reoldgico diferente, dependendo da diferenca de altura entre as placas de um

redmetro, esse pardmetro simula a distancia entre os agregados.

Para Banfill (2003) ha uma tendéncia de comportamento das propriedades reoldgicas de materiais
a base de cimento (pasta, argamassa e concreto), que pode ser explicada guantitativamente pela
presenca dos agregados. As propriedades de fluxo de suspensfes sdo governadas pelas interfaces
entre solidos e &gua, e em termos de area de superficie de contato, a contribuicdo dominante é
devido a interface cimento-agua. Esta é progressivamente diluida com a presenca dos agregados.
Na Tabela 4.3 sdo apresentados valores caracteristicos das propriedades reoldgicas de materiais a

base de cimento.

Tabela 4.3 — Comparativo de parametros reoldgicos de materiais cimenticios (BANFILL, 2003)

. Pasta de Concreto Concreto Concreto
Material . Argamassa . . .
Cimento Fluido Auto-adensavel | Convencional

Tensdo Escoamento
(Pa) 10-100 80-400 400 50-200 500-2000
Viscosidade Pléastica 0,01-1 1.3 20 20-100 50-100
(Pa.s)
Ruptura Estrutural Significativa Leve Nenhuma Nenhuma Nenhuma

Como observado na Tabela 4.3, o valor da tensdo de escoamento e da viscosidade aumentam,
guando é incrementado o tamanho maximo de particulas. Isso acontece porque no concreto, pelo
menos, 50% do volume é formado de agregados, que sdo capazes de resistir as tensdes aplicadas
sem deformacdo (TATTERSALL e BANFILL, 1983). O aumento da viscosidade plastica €, em
parte, devido ao aumento do contato interparticulas e da superficie de intertravamento. Além

disso, também pela incapacidade do agregado de ser cisalhado.

Na Figura 4.7 é apresentada uma reografia comparativa do efeito da adicdo de aditivo

superplastificante no comportamento reoldgico de: 4gua, pasta de cimento, argamassa e concreto.
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Figura 4.7 — Reografia da diferenca de comportamento entre pasta de cimento, argamassa e
concreto com o aumento da adicao de aditivo superplastificante, onde to: tensdo de escoamento e
w: viscosidade plastica (WALLEVIK e WALLEVIK, 2011).

Na Figura 4.7 verifica-se que quando o aditivo superplastificante (SP) é adicionado ao concreto
(mistura de referéncia), a viscosidade plastica (i) permanece relativamente inalterada, enquanto
que para a pasta de cimento, o SP poderia reduzir a viscosidade plastica de uma maneira
semelhante como quando a &gua é adicionada (WALLEVIK e WALLEVIK, 2011).

Os resultados mostrados na Figura 4.6 e Figura 4.7 geralmente podem ser validos tanto para
concretos, como para argamassas. Para pastas de cimento a situacdo ndo é simples, devido ao fato
de que o comportamento dependente do tempo da pasta parece ser principalmente regulado pela
combinacdo de coagulagdo, dispersdo e re-coagulagdo das particulas de cimento (resultando em
um comportamento tixotrépico), em combinacdo com ruptura de ligagcdes quimicamente formadas
entre as particulas (resultando em um comportamento de ruptura estrutural) (WALLEVIK, 2009).
A tixotropia e ruptura estrutural s&o mais pronunciados nas pastas, em relacdo ao concreto e a

argamassa.

4.2.5 - Técnicas de caracterizacao reoldgica aplicadas as pastas de cimento

Existem dois tipos de equipamentos que podem ser utilizados para a caracterizacao reolégica de
pastas de cimento. Os viscosimetros, que baseiam-se na medida da resisténcia ao escoamento do
torque produzido pelo movimento de um elemento no interior do fluido. Os rebmetros, que podem
medir um grande intervalo de taxas de deformacdo e construir graficos completos que incluem
comportamento tixotropico e, também, executar ensaios dinamicos para a determinagdo das
propriedades viscoelasticas do material, além de poder programar varreduras de temperatura
(SCHRAMM, 1994).

A reometria rotacional € a mais comumente utilizada na determinacao das propriedades reoldgicas

das pastas de cimento. Esses tipos de equipamentos podem ser classificados em relagdo a variavel
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controlada (tens@o ou deformacdo controlada) e em relacdo a geometria do sensor (cilindros

coaxiais, cone-placa e placas paralelas). Na Figura 4.8 sdo apresentadas as geometrias dos
redbmetros rotacionais.

Q

IR
(a) (b) (c)

Figura 4.8 — Tipos de geometria dos redmetros rotacionais: a) cilindros coaxiais, b) cone-placa e
¢) placas paralelas (SCHRAMM, 1994).
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O equipamento utilizado neste trabalho foi o rebmetro rotacional de placas paralelas, a mesma
geometria promove solicitacfes diferentes e, portanto, trés métodos distintos de ensaio: fluxo,
oscilatorio e squeeze-flow (Figura 4.9).

(a) (b) (©)
Figura 4.9 — llustracdo esquematica dos tipos de ensaio do rebmetro rotacional de placas
paralelas: a) ensaio de fluxo, b) ensaio oscilatério e c) Squeeze-flow (BETIOLI et al. (2009b).

Segundo Betioli et al. (2009b), o redbmetro rotacional de placas paralelas possibilita a simulacao
de processos relacionados a mistura, transporte e aplicacdo de materiais cimenticios, variando-se a
taxa de cisalhamento por meio de ensaios de fluxo. Ainda, € possivel avaliar a consolidagdo
desses materiais, isto é, medir as alteragdes viscoelésticas associadas & pega do cimento, por meio
ensaio oscilatdrio. Para outros processos, como extrusdo, formacdo por compressdo e aplicacoes
submetidas ao cisalhamento e a elongacao, o ensaio de squeeze-flow € o mais apropriado (MIN et

al., 1994). Na Tabela 4.4 séo apresentados os parametros determinados por cada ensaio.
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Tabela 4.4 — Ensaios reologicos e pardmetros determinados (BETIOLI et al., 2009b).

Reometria Paréametros determinados
Fluxo Perfil de fluxo, tensdo de escoamento, viscosidade e area de histerese.
Oscilatério Mobdulo de armazenamento (G”), modulo de perda (G’’), esforgo normal e

tensdo de escoamento.

Perfil da curva carga x deslocamento, carga méaxima, tenséo de escoamento,

Squeeze-flow | . : i
viscosidade elongacional.

A seguir é feita uma breve descricdo das caracteristicas de cada um dos métodos de ensaio da

reometria rotacional de placas paralelas.

4.2.5.1 - Ensaio de fluxo

Também conhecido como ensaio estatico, essa metodologia consiste em aplicar uma forca ou
deformacgdo e medir a resisténcia do material a este esforco aplicado. Com a variacdo da taxa ou
tensdo de cisalhamento, pode-se tracar a curva de escoamento e, através desta ou de equagdes
adequadas de estado reoldgico, podem ser obtidas as propriedades reoldgicas: viscosidade e
tensdo de escoamento (QUARCIONI, 2008).

Com os resultados pode ser apresentado o comportamento reologico das pastas, por meio de
curvas de tensdo x taxa de cisalhamento ou viscosidade x taxa de cisalhamento. O ensaio simula o
comportamento do material durante o seu manuseio e aplicacdo. Dependendo do reémetro
utilizado, parametros como: o didmetro da placa, o espagamento entre as placas, a textura da
superficie, a temperatura e a taxa de cisalhamento podem ser definidos em func¢do das condi¢es a

serem simuladas.

4.2.5.2 - Ensaio oscilatorio

Chamado também de teste dinamico, relaciona a velocidade angular ou frequéncia imposta com a
tensdo ou deformacgdo oscilatéria resultante. Segundo Betioli (2007), é indicado quando se
pretende avaliar a cinética da hidratacdo do cimento sem afetar a estrutura que se forma
continuamente com o tempo, gragas a capacidade de aplicacdo de pequenas deformagdes, mantém

a estrutura em repouso.

De acordo com Betioli et al. (2008), o material € submetido a baixas deformac6es, menores que a
deformacdo critica (deformacdo maxima aplicada a um material sem perturbar a estrutura que se
forma continuamente com o tempo), garantindo que as medidas sejam realizadas dentro do regime
viscoelastico linear (RVL), no qual o mddulo elastico independe da deformagdo aplicada
(SCHULTZ, 1991).
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Com formulagdes que envolvem pardmetros como: a velocidade angular, o tempo, a amplitude
méaxima de deformacéo e o angulo de fase, obtém-se como resposta a tenséo e a deformacdo. Com
esses valores podem ser determinados os modulos eléstico (ou médulo de armazenamento - G*) e

viscoso (ou modulo de perda — G”), e plotados em fun¢do do tempo.

4.2.5.3 - Ensaio Squeeze-flow

A técnica baseia-se na compressdo axial de uma amostra cilindrica entre duas placas paralelas
com forca ou a taxa de deslocamento controlada. A deformacdo desenvolvida no interior do
material depende de suas caracteristicas, das condi¢bes de contorno do material/placa e da
configuracdo geométrica da placa (MEETEN, 2000). Como demostrado por varios autores, 0
ensaio € de facil execucdo, oferece repetitividade e fornece resultados de carga em funcéo do
tempo e do deslocamento (KOLENDA et al., 2003; BETIOLI, 2009b, CARDOSO et al., 2009).

Nesta metodologia, quando a condi¢do de perfeito deslizamento € atingida na interface de
material/placa, o material é submetido a deformacdo de alongamento. Porém, se o atrito ocorre
entre o material e as placas, aparece a deformacéo de cisalhamento (CARDOSO et al., 2009). O
ensaio fornece resultados de carga em funcdo do tempo e do deslocamento, podendo gerar
parametros reologicos fundamentais, como viscosidade e tensdo de escoamento. Na pratica, essa
técnica simula as condicbes de fluxo sofrido pela pasta de cimento, por exemplo, entre 0s

agregados finos e graddos no interior de argamassas e concretos (BETIOLI et al., 2008).
4.2.6 - Efeitos dos PSAs na Reologia de materiais cimenticios

Segundo Toledo Filho et al. (2012), atualmente, apenas alguns resultados estdo disponiveis na
literatura sobre a influéncia dos PSA na trabalhabilidade. Portanto, serdo necessarios esfor¢cos em
pesquisas para entender completamente o comportamento reoldgico do concreto contendo PSA. A
seguir € feita uma analise dos trabalhos que avaliaram a influéncia dos PSAs na reologia de

materiais cimenticios.

A capacidade de absorcdo dos PSA pode mudar drasticamente as propriedades do concreto fresco.
Monnig (2005) observou que a adicdo de PSA é equivalente a remocédo da agua livre do sistema,
que resultou na reducdo do espalhamento medido na argamassa. Se nao for adicionada agua extra
para compensar essa tendéncia, a tensdo de escoamento e a viscosidade plastica aumentam como
demonstram as medi¢des feitas com redbmetro (TOLEDO FILHO et al., 2012). Piérard et al.
(2006) concluem que a adicdo de PSA reduz a trabalhabilidade e atrasa o tempo de pega do

concreto. O efeito espessante do PSA no concreto fresco, como observado por Jensen e Hansen
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(2002), pode ser vantajoso para aplicagOes praticas especiais, tais como bombeamento ou concreto
projetado.

Paiva et al. (2009) estudaram as propriedades reoldgicas de argamassas com diferentes tipos de
agentes retentores de agua, entre eles o PSA. Foram avaliadas misturas contendo diferentes teores
de PSA (desde 0% até 0,15%), com e sem aditivo superplastificante. Em termos de
comportamento reoldgico, as argamassas tipicamente comportam-se como um fluido de Bingham,
sendo caracterizadas pela tensdo de escoamento e a viscosidade plastica. Os parametros
reoldgicos foram determinados com um redmetro (Viskomat PC, Schleibinger), especifico para
argamassas. A Figura 4.10 apresenta os resultados relativos ao efeito de agentes de retencédo de
agua na viscosidade plastica (h) e na tensdo de escoamento (g) das argamassas.
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% de agente retenedor

Figura 4.10 - Efeito do teor do agente retentor sobre os parametros reoldgicos: na viscosidade
plastica (h) e na tensdo de escoamento (g) das argamassas sem adicdo de aditivo superplastificante
(0 minutos de teste). PSA: polimero superabsorvente e MHPC: hidroxipropil metil celulose
(PAIVA et al., 2009).

Os autores concluem que a adicdo de PSA sempre incrementa os valores dos parametros
reoldgicos, uma clara acdo de espessamento. O aumento do teor de PSA é equivalente & remocéo
de agua do sistema, promovendo uma reducdo na trabalhabilidade. Neste caso, 0 comportamento
foi o esperado, porque o PSA foi utilizado como um agente modificador da viscosidade, por tanto,
o0 valor da agua devido a absorcdo do polimero ndo foi incrementada na mistura. Para determinar
o efeito do PSA nas propriedades reoldgicas como agente mitigador da retracdo autogena, €
preciso determinar e adicionar a agua de cura interna, correspondente a absorc¢do do polimero no

meio cimenticio.
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Senff et al. (2015) avaliaram o comportamento reologico de argamassas de cimento e cal,
contendo diferentes teores de PSA, porém, sem a adicdo de agua de cura interna. O objetivo deste
trabalho foi avaliar a influéncia individual e combinada das particulas de PSA e de distintas
relacBes agua/aglomerante (a/b), a fim de otimizar a formulacdo de argamassa de acordo com a
sua aplicacdo. Varias propriedades foram avaliadas, cobrindo o estado fresco (reologia e
espalhamento) e o estado endurecido (resisténcia a tracdo na flexdo, indice de capilaridade,

porosidade, bem como a capacidade de retencédo de agua).

O programa experimental foi desenvolvido em dezesseis misturas de argamassas. O
comportamento reologico no estado fresco foi medido em um reébmetro apropriado para pastas de
cimento e argamassas - Viskomat PC. A durag&o total de cada ensaio foi de 40 min, e curvas de
fluxo foram definidas pelo modelo de Bingham, assim como o célculo da viscosidade e tensao de
escoamento. Na primeira etapa, foram estimados os efeitos individuais e interativos dos
parametros: PSA e relacdo a/b. No entanto, o forte impacto das particulas de PSA sobre a
trabalhabilidade reduziu a dosagem maxima de polimero nas misturas. Nas seguintes duas etapas,
foram ajustados os parametros de trabalhabilidade das argamassas. Na Figura 4.11 sdo

apresentadas as curvas dos parametros reolégicos das argamassas da primeira etapa.
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Figura 4.11 - Propriedades reoldgicas das misturas de argamassa fresca definidas na etapa I: a)
tensdo de escoamento (g) e b) viscosidade plastica (h) (SENFF et al., 2015).

Como observado na Figura 4.11, quando as particulas de PSA foram adicionadas nas misturas, o
comportamento reoldgico das argamassas revelou um aumento significativo dos valores de tenséo
de escoamento, enquanto que o tempo de ensaio foi reduzido. Isso pode ser explicado pela
diminuicdo da quantidade de &gua livre disponivel na mistura. Em alguns casos, a presenca de
particulas de PSA tornaram as amostras demasiado rigidas para serem ensaiadas no reémetro
disponivel. Os autores concluem que o processo de absor¢do continuo do PSA nas argamassas

pode ser acompanhado usando o rebmetro, em particular, comparando a progresséo dos valores da
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tensdo de escoamento com o tempo. O impacto negativo do polimero ndo foi constante e depende
da dosagem de &gua adicionada na mistura.

Mechtcherine et al. (2015) apresentam os resultados de um estudo sobre os efeitos do PSA sobre
0 comportamento reologico de dezoito argamassas a base de cimento no estado fresco. Foram
utilizados dois tipos de PSA (B e D) disponiveis comercialmente com diferentes cinéticas de
absorcéo e dessorcdo de agua, diversas gradacbes do PSA D foram investigadas. Trés misturas de
argamassa de referéncia foram estudadas variando: a relacdo agua/aglomerante, o teor de aditivo
superplastificante e a presenca de silica ativa. Foi analisada a influéncia das variacBes de
parametros relativos as propriedades reologicas das argamassas frescas durante 90 minutos apés a
mistura. Todas as misturas foram testadas por reometria de fluxo continuo, usando um reémetro
universal com uma célula de medicdo projetada especificamente para pasta de cimento e

argamassa (Figura 4.12).
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Figura 4.12 - a) Rebmetro com rotor e célula unitaria e b) dimensdes da geometria usada
(MECHTCHERINE et al., 2015).

Nas misturas contendo PSA, foi fornecida agua adicional (a/ci = 0,05), a fim de compensar a
perda importante de trabalhabilidade. Foram feitos ensaios preliminares de absorcdo (tea bag)
com fluido sintético de poros, para determinar o teor de cada polimero (PSA B: 0,2 % e PSA D:
0,4 %) em funcdo da &gua de cura interna. De acordo com Moller et al. (2006), a determinacdo da
tensdo de escoamento depende principalmente do procedimento experimental e do histérico de
cisalhamento. Assim, Mechtcherine et al. (2015) consideraram a viscosidade plastica como o
parametro mais confiavel para determinar a absor¢do dos polimeros, por meio da comparacdo do

comportamento reolégico das argamassas de referéncia e as contendo PSA e agua de cura interna.
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O programa experimental foi desenvolvido em trés etapas (A, B e C), sendo que em cada uma
delas, a relagdo a/c e o teor de aditivo superplastificante foram fixados. O foco principal deste
estudo foi elucidar os efeitos combinados do PSA e da &gua de cura interna, no desenvolvimento
das propriedades reoldgicas individuais ao longo do tempo. Na etapa A foram analisadas cinco
misturas, uma de referéncia (sem PSA ou agua extra) com a/c de 0,30 e quatro contendo PSAs,
com a/Cira de 0,35. O teor de aditivo superplastificante foi de 1,40% para todos os tragos. Os
valores da viscosidade plastica e da tensdo de escoamento das misturas da etapa A, sdo mostrados
na Figura 4.13.
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Figura 4.13 - Desenvolvimento da: a) viscosidade plastica p e b) tensdo de escoamento to a0
longo do tempo para a série de argamassa A com e sem PSA-B, em varias dosagens e agua extra
((a/c)i = 0,05) (MECHTCHERINE et al., 2015).

Como observado na Figura 4.13, a distribuicdo do tamanho das particulas do PSA D (DS > DC >
DN) exibe um efeito consideravel sobre os valores da viscosidade plastica. Sob a hip6tese de que
as particulas de PSA, devido a sua baixa percentagem, ndo tém qualquer efeito significativo sobre
a viscosidade, pode concluir-se que para a mesma dosagem de PSA D, as particulas menores
absorvem, nos primeiros 10 min, toda a agua extra para a cura interna, mas também alguma parte
da agua de mistura. O incremento no valor da tensdo de escoamento na mistura contendo as

maiores particulas de PSA D foi causado pela continua absor¢do do polimero ao longo do tempo.

Varias conclus@es importantes deste trabalho na reologia das argamassas podem ser relatadas:

e as diferencas de absor¢do dos PSAs afetam especificamente a tensdo de escoamento e a
viscosidade pléstica das argamassas no estado fresco. A liberagdo de uma parte do liquido
inicialmente absorvido pelo PSA B causou um aumento mais lento da viscosidade pléstica ao

longo do tempo, em comparacdo com a mistura de referéncia, ou mesmo um ligeiro
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decréscimo. Enquanto que as argamassas contendo PSA D (retentivo) mostraram um aumento
constante neste parametro seja por dessorcao insignificante de liquido do PSA ou por causa de

alguma absorcéo adicional pelo PSA,

e 0 tamanho das particulas de PSA influencia as suas cinéticas de absorcao e dessorcdo. Para a
mesma quantidade de &gua de cura interna, argamassas contendo as particulas menores de
PSA-D proporcionaram os maiores valores de tensdo de escoamento e viscosidade plastica
devido a maior superficie de absorcdo total das particulas e, consequentemente, a
consolidacdo mais rapida do equilibrio. No entanto, as particulas maiores de PSA D, enquanto
lentas no inicio, continuaram a absorver a agua ao longo de todo o tempo dos ensaios, levando
a um aumento constante e mais pronunciado nos valores dos parametros do modelo de

Bingham;

e a utilizacdo de silica ativa leva a mudancas na absorcdo de agua e na cinética de dessorc¢éo de
PSA em argamassas frescas. Parece que a "concorréncia” para absorver e atingir a agua se

torna mais dificil para o PSA na presenga de silica ativa.

Secrieru et al. (2016) avaliaram o comportamento reoldgico no estado fresco de microconcretos
com a adicdo de PSA e agua de cura interna, por meio de reometria, bombeabilidade e tribologia.
O efeito da variacdo da temperatura (10°C, 20°C e 30°C) também foi estudado. Além disso, dois
métodos para estimar a bombeabilidade das misturas foram aplicados, o tribdmetro e o rebmetro
de tubulacéo deslizante (SLIPPER). O polimero investigado foi o PSA D (tipo retentivo), que foi
também utilizado por Mechtcherine et al. (2015).

O programa experimental desenvolvido pelos autores consistiu na preparagdo de duas misturas
com relagdo agua/aglomerante de 0,30, uma de referéncia e a outra contendo 0,2% de PSA e &gua
de cura interna (a/ci = 0,05). As medidas reoldgicas foram realizadas em quatro diferentes idades:
15, 30, 45 e 60 min, ou seja, no intervalo de tempo incluindo o periodo de inducgdo e,
parcialmente, o estdgio dormente de hidratacdo do cimento. Na Figura 4.14 sdo apresentados 0s
resultados dos parametros reoldgicos das duas misturas (contendo fibras de alcool polivinilico -

PVA), calculados pelo modelo de Bingham a partir da rampa de desaceleracéo.

Como observado na Figura 4.14, a adi¢do de polimero incrementou levemente a viscosidade das
misturas, mostrando pouca influéncia neste parametro. Porém, a presenca de PSA induziu um
grande acréscimo na tensdo de escoamento dos microconcretos, independente da temperatura.

Além disso, foi notado que a diferenca entre os valores aumenta ao longo do tempo de ensaio,
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pelo que os autores concluem que a dessor¢do parcial da agua das particulas polimero pode ser

considerada negligenciavel.
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Figura 4.14 - Resultados do desenvolvimento de a) viscosidade plastica e b) tensdo de
escoamento. Misturas sem PSA - linha solida, marcadores cheios; misturas com PSA - linha
tracejada, marcadores vazios (SECRIERU et al., 2016).

Finalmente, deve-se salientar que em funcdo do uso de cada tipo de PSA, a abordagem do estudo
de sua influéncia na reologia nos materiais cimenticios deve mudar. Por exemplo, quando o
polimero é utilizado como agente de cura interna para mitigar a retracdo autégena, um parametro
essencial deve ser tido em conta, a quantidade de agua absorvida pelo PSA, que precisa ser
adicionada como extra na mistura. Se isso ndo for feito, é evidente que a absor¢do do polimero
influencia negativamente na tensdo de escoamento e na viscosidade do material. No caso do uso
do PSA como agente modificador da viscosidade, o valor da &gua absorvida ndo deve ser

adicionado na mistura para a realizacdo da analise reoldgica.
4.2.7 - Avaliacdo da hidratacéo por Calorimetria de Conducédo Isotérmica

A calorimetria de conducéo isotérmica quantifica diretamente o calor liberado na hidratagéo do
cimento, por meio do monitoramento do fluxo de calor da pasta, quando esta e 0 seu meio
ambiente circundante sdo, simultaneamente, mantidos em condi¢des isotérmicas, sem a aceleracéo
provocada pelo calor liberado (QUARCIONI, 2008). Empregando esta técnica pode ser avaliada,
de forma simplificada e eficiente, a velocidade das reacdes de hidratacdo ao longo do tempo,

utilizando as curvas de evolucéo de calor.

O termo hidratacdo resume a totalidade das reagdes dos constituintes do cimento (compostos
anidros) quando misturados com agua, formando um sélido (hidratos). O processo da hidratagéo é

uma reacdo exotérmica irreversivel que acontece primeiro por dissolucdo-precipitacdo e
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finalmente por um processo topoquimico ou também chamado hidratagdo por difusdo. Como €
mostrado na Figura 4.15, o mecanismo de hidratacdo das pastas de cimento pode ser representado
graficamente pela evolugéo da liberagdo de calor no tempo. Segundo Jawed et al. (1983), pode ser
dividido em cinco etapas: | — Reacdo inicial (pré-inducéo), Il — Periodo de inducéo, Il — Periodo
de aceleragdo, IV — Periodo de desaceleracdo e endurecimento, V — Periodo de reacdo lenta e

continua (difus&o).

»
»

I 11 v v

Taxa de
liberagéo de calor
—

- E— .

Tempo de hidra'{agéo

Min Horas Dias

Figura 4.15 — Representacdo grafica da curva de evolugdo de calor gerada durante as reacGes de
hidratacdo de uma pasta de cimento (JAWED et al., 1998 adaptado por MELO, 2000).

O estagio | - reacdo inicial, acontece nos primeiros minutos logo apos a adi¢do da dgua, quando os
gréos de cimento comecam a reagir. Nesta fase, apresenta-se o primeiro pico da evolucédo do calor
de hidratacdo. A principal reacdo responsével deste pico € a dissolugdo do Aluminato Tricalcico
(CsA) e do Sulfato de Calcio (CaSQs), formando Etringita (AFt). Passados alguns minutos, um
gel amorfo rico em Alumina e Silicato (também com um alto teor de Calcio e Sulfato) é formado
ao redor da superficie dos grdos de cimento. Este gel causa o periodo Il - inducéo, de algumas

horas de duracéo e com taxa de hidratag&o baixa.

O estagio Il - aceleracdo, é responsavel pelo segundo pico exotérmico. E causado pela
supersaturacdo ibnica da fase aquosa (mecanismo de dissolugdo-precipitacdo). Nesta fase, 0s
principais constituintes do cimento, o Silicato Tricalcico (CsS) e o Silicato Dicélcico (C2S),
reagem com a agua e formam rapidamente o silicato de célcio hidratado amorfo (C-S-H) e o
hidroxido de céalcio (Ca(OH);). Nesta etapa acontece a pega do cimento. O periodo IV -
desaceleragdo, inicia-se com a reducédo da taxa de calor, devido a diminuigdo da concentracdo dos
ions na solucdo. A hidratacdo agora é controlada pelo mecanismo topoquimico. Finalmente,
ocorre 0 estagio V - reacdo lenta, associado com a transformacdo de AFt em Monossultafo
(AFm).
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Poucos estudos foram encontrados na literatura sobre a utilizagdo da técnica de calorimetria
isotérmica em materiais cimenticios modificados com PSAs. Destacam-se os trabalhos de:
Zhutovsky e Kovler (2013), Wyrzykowski e Lura (2013), Justs et al. (2014), Justs et al. (2015) e
Wang et al. (2016).

Zhutovsky e Kovler (2013) avaliaram a eficiéncia de diferentes tipos de cura por meio da
calorimetria isotérmica. Foram estudadas pastas com quatro diferentes relagbes a/c (0,21, 0,25,
0,33 e 0,45) e foi utilizado o PSA como agente de cura interna. As medi¢Ges comecaram apos 40
min da adi¢do da agua, e terminaram com 160 h. Na Figura 4.16 sdo apresentados os resultados da

taxa de calor de hidratacdo de duas pastas com diferentes métodos de cura.
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Figura 4.16 — Efeito da taxa de evolugéo de calor nas pastas de cimento: a) com relagdo a/c = 0,21
e b) com relagdo a/c = 0,33 (ZHUTOVSKY e KOVLER, 2013).

Como mostrado na Figura 4.16, a incorporacdo de PSA e agua de cura interna causou um ligeiro
desvio para a direita (retardamento) do pico principal da taxa de calor, e uma redugdo notavel,
exceto para a pasta com relacdo a/c de 0,21, onde o pico da mistura com polimero foi maior.
Finalmente, os autores concluiram que quanto menor é a relacdo a/c das pastas, maior foi a
eficiéncia dos diferentes tipos de cura na promogéo da hidratagdo do cimento, incluindo o uso de

PSA e agua de cura interna.

Justs et al. (2014) avaliaram o efeito da adi¢do de PSA na cinética de hidratacdo de pastas com
baixa relacdo a/c. Foram estudadas nove pastas com relacgdes a/c entre 0,20 e 0,30, sendo cinco de
referéncia e quatro contendo PSA e agua de cura interna. O teor de aditivo superplastificante foi
constante em todas as misturas (1,0 % da massa de cimento). O fluxo de calor foi medido num
Calorimetro de conducéo isotérmica Thermometric TAM AIR, as leituras comegaram uma hora
depois da adicdo da dgua. Na Figura 4.17 sdo apresentados os resultados do ensaio calorimétrico
das nove pastas estudadas.
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Figura 4.17 - Resultados das pastas do ensaio calorimétrico: a) taxa de calor liberado (até 36 h) e
b) calor acumulado (até 72 h) (JUSTS et al., 2014).

Na Figura 4.17 - a observa-se que o0 aumento da relagdo a/c nas pastas de referéncia levou a um
retardamento do pico calorimétrico principal, assim como um incremento no seu valor. Além
disso, nota-se que a adi¢do de PSA modifica radicalmente a cinética de hidratacdo de pastas de
cimento, especialmente nas primeiras 30 h. O calor acumulado aumentou com o incremento da
relacdo a/c das pastas de referéncia. Todas as misturas contendo PSA alcangaram maiores valores
de calor de hidratacdo, se comparadas com a referéncia. O calor acumulado dessas pastas s

excedeu o valor da mistura de referéncia apds 24 h.

Os autores concluiram que os picos principais de hidratacdo das pastas contendo polimero sdo
inferiores e aparecem antes, se comparados com as misturas de referéncia, que possuem a mesma
relacdo a/c total. Esse comportamento é causado pela liberagdo gradual da &gua de cura interna do
PSA. Por outro lado, os picos principais das pastas com PSA foram ligeiramente retardados em
comparagdo com a mistura de referéncia, que contém a mesma quantidade de agua livre ou a
mesma relacdo a/c basica. Duas possiveis explicagdes para isso sdo: a lixiviagdo da fragdo soluvel

do PSA que pode interferir na hidratacdo, e a absorcao de ions alcalinos dentro do polimero.

A utilizacdo da técnica de calorimetria isotérmica pode-se tornar uma ferramenta adequada para o
entendimento do processo de absorcdo e dessor¢do dos PSAs na matriz cimenticia, parametro

fundamental que determina a eficiéncia dos polimeros como agentes mitigadores da retracdo
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autdgena. Essa metodologia também permite dar subsidios sobre a participacdo da agua
incorporada pelo polimero, na cinética de hidratagdo do cimento.

4.3 - PROGRAMA EXPERIMENTAL

Para atender um dos objetivos desta pesquisa foi implementado o programa experimental em
pastas de cimento de alta resisténcia, visando investigar o efeito da adicdo de quatro tipos de
polimeros superabsorventes nas propriedades reoldgicas (tensdo de escoamento e viscosidade) ao
longo do tempo. Os ensaios foram executados nos laboratorios de Furnas Centrais Elétricas S.A -
Aparecida de Goiania e no Laboratério de Ensaio de Materiais do Departamento de Engenharia
Civil e Ambiental da Universidade de Brasilia (LEM/UnB).

Para uma melhor estruturacdo do programa, este foi divido em duas partes consecutivas: na
primeira, foi realizado um estudo reolégico que avaliou a influéncia da adicdo de quatro tipos de
PSAs em pastas de cimento, o equipamento utilizado foi o redbmetro rotacional de placas paralelas,
e 0s ensaios de fluxo e oscilatério foram empregados. Esse estudo foi executado em duas etapas,
sendo que primeiro foi analisado o efeito de diferentes teores PSA A e &gua de cura interna em
pastas com diferentes relacbes a/c (Etapa I). Por fim, na Etapa Il foi avaliada a influéncia da
adicdo de um teor fixo de agua de cura interna usando os quatro PSAs, em pastas com a mesma
relacdo a/c. Na segunda parte do programa experimental, utilizou-se a técnica de calorimetria de
conducdo isotérmica, com o objetivo de analisar a evolucdo da hidratagdo das pastas da Etapa Il
do estudo reologico. A seguir, sdo apresentadas as metodologias para caracterizagdo de materiais,

assim como 0s métodos de ensaio usados em cada uma das etapas.

4.3.1 - Materiais Constituintes

A selecdo dos materiais utilizados nesta pesquisa foi realizada de acordo com a disponibilidade na
regido. Os materiais foram utilizados de maneira como sdo fornecidos comercialmente, sem

alteracOes em suas caracteristicas iniciais.

4.3.1.1 - Cimento Portland

No estudo experimental de toda a pesquisa foi utilizado o cimento Portland de Alta Resisténcia
Inicial, CPV-ARI, proveniente da mesma partida de fabricacdo. O cimento CPV foi proposto por
conter elevado teor de clinquer e, consequentemente, menos contedo de adi¢cdo mineral,
minimizando assim o seu efeito nas propriedades avaliadas. Além disso, este tipo de cimento tem
uma elevada empregabilidade, é fabricado em Brasilia e é de grande utilizacdo em concretos de
alta resisténcia (CAR).
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Os ensaios de caracterizacao fisica, mecéanica e quimica do cimento utilizado nesta pesquisa foram

feitos no Laboratorio de Furnas Centrais Elétricas S.A. As caracteristicas fisicas e mecanicas sdo

apresentadas na Tabela 4.5, e as quimicas na Tabela 4.6.

Tabela 4.5 - Caracterizacéo fisica e mecanica do cimento CPV-ARI.

Ensaio Unidade Resultado Limites NBR Referen_ma
5733 normativa
Massa especifica g/cm? 3,03 NBR NM 23:2001
Area especifica - Blaine cm?/g 5.723 > 3000 NBR NM 23:2001
Tempo de inicio de pega h:min 03:00 >1:00 NBR NM 65:2003
Tempo de fim de pega h:min 04:10 <10:00 NBR NM 65:2003
Agua de consisténcia — Pasta (%) 32,8 NBR NM 43:2003
Expansdo em Autoclave (%) 0,1 ASTM C151
o 1 dia MPa 22,3 > 14,0 NBR 7215:1996
Resistencia a 3 dias MPa 30,7 > 24,0 NBR 7215:1996
compressdo
7 dias MPa 39,5 >34,0 NBR 7215:1996

Tabela 4.6 - Caracteriza¢do quimica do cimento CPV-ARI.

Composic¢éo quimica Teores (%) Nlé'g] '5t$§3 Método de ensaio
Perda ao fogo 2,18 <45 NBR NM 18:2012
Residuo insoluvel 0,59 <10 NBR NM 15:2012
Triéxido de enxofre — SOz 4,22 * NBR NM 16:2012
Oxido de magnésio — MgO 4,45 <6,5 NBR NM 11-2:2012
Dio6xido de silicio — SiO; 24,06 --- NBR NM 11-2:2012
Oxido de ferro — Fe,0s3 2,98 NBR NM 11-2:2012
Oxido de aluminio — Al,Os 7,27 NBR NM 11-2:2012
Oxido de célcio- CaO 53,35 NBR NM 11-2:2012
Oxido de célcio livre - CaO 1,2 <3,0 NBR NM 13:2012

Sulfato de calcio (CaSOy) 7,17 NBR NM 16:2012
Oxido de sodio — Na,O 0,35 NBR NM 17:2012

Alcalis Totais | Oxido de potéssio — K20 1,16 NBR NM 17:2012
Equivalente alcalino 1,11 - NBR NM 17:2012

Alcalis Oxido de sodio — Na,O 0,17 NBR NM 17:2012
Solaveis em Oxido de potassio — KO 0,62 NBR NM 17:2012
Agua Equivalente alcalino 0,58 NBR NM 17:2012

* Quando C3A do clinquer < 8% - limite < 3,0; para cimentos RS
Quando C3A do clinquer > 8% - limite < 4,5

A respeito aos resultados pode-se afirmar que o material cumpre com 0s requisitos prescritos pela
norma brasileira. E importante salientar o teor de residuo insoltvel baixo; e que ndo se tem

evidencia da presenca de material pozolanico. Os teores de Oxido de célcio e 6xido de magnésio
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estdo em niveis aceitaveis, o que provavelmente ndo ird causar reagdo expansiva do cimento

devido a hidratacéo tardia destes compostos (CaO e MgO).

4.3.1.2 - Aditivo Superplastificante

O aditivo quimico utilizado nesta pesquisa foi Glenium 51, do tipo Redutor de agua de grande
eficiéncia (superplastificante tipo Il — SPII-N), a base de policarboxilato e de pega normal,
segundo a classificagio da ABNT NBR 11768:2011. Na Tabela 4.7 sdo apresentadas as

caracteristicas fisico-quimicas do aditivo empregado, fornecidas pelo fabricante.

Tabela 4.7 - Propriedades e caracteristicas do aditivo superplastificante.

Caracteristica/propriedade Resultado
Base quimica Eterpolicarboxilato
Aspecto Liquido Viscoso
Cor Branco turvo

Mass Especifica 1,067 - 1,107 g/cm?
pH 6

Teor de Solidos 30%

Teor de Cloretos Isento

4.3.1.3 - Polimeros Superabsorventes

Os quatro polimeros superabsorventes utilizados neste trabalho foram caracterizados no Capitulo
3. Na Tabela 3.12 foi apresentado um resumo com as principais propriedades dos polimeros
como: composicao quimica, granulometria e formato das particulas, massa especifica, capacidade

de absorg¢do no meio aquoso e no meio cimenticio.
4.3.2 - Pastas de cimento estudadas

Na Tabela 4.8 € apresentada a composi¢cdo de cada uma das pastas deste trabalho. O estudo
reoldgico foi dividido em duas etapas, na primeira (Etapa I) foi estudada a influéncia da adi¢do do
PSA A em dez pastas de cimento, com diferentes relagdes a/c. Os teores de PSA A avaliados séo
tipicos em fungdo do desempenho da agua de cura interna incorporada com o objetivo de mitigar a
retracdo de CARs (TRALDI et al., 2014), as relacbes a/c estudadas sdo caracteristicas de
materiais cimenticios de alta resisténcia, como sera analisado no Capitulo 7 desta tese.
Finalmente, na segunda etapa (Etapa I1) foi avaliado o efeito na reologia da adicdo de um teor fixo
de &gua de cura interna usando os quatro PSAs em cinco pastas com a relagao a/Cpasica. OS ensaios

de calorimetria isotérmica foram realizados nas cinco pastas da Etapa Il.
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Tabela 4.8 — Composicdo das pastas de cimento para caracterizacao reolégica.

Etapa | No. | Nomenclatura | a/Cpasica alci (O/i I?m) PSA T(i;)rcrr:f\

1 | Ref-0,30 0,30
2 ]0,30-A-0,1 0,30 0,015 0,100
3 |0,30-A-0,2 0,30 0,030 A 0,200
4 10,30-A-0,3 0,30 0,045 0,300

| 5 | Ref-0,25 0,25 30
6 | 0,25-A-0,3 0,25 0,045 A 0,300
7 | Ref-0,35 0,35
8 |0,35-A-0,3 0,35 0,045 A 0,300
9 | Ref-0,40 0,40
10 | 0,40-A-0,3 0,40 0,045 A 0,300
11 | Ref-2-0,30 0,30
12 | PSA-A A 0,333

I 13 | PSA-B 2,0 B 0,625
14 | PSA-C 0,30 0,00 C 0,200
15 | PSA-D D 0,238

a/ci: agua de cura interna; SP: aditivo superplastificante.

O processo de mistura para 0s ensaios reoldgicos de todas as amostras foi 0 seguinte: inicialmente
foram colocados os materiais secos (cimento e PSA) num beaker, em seguida foi feita uma
homogeneiza¢do manual para garantir a dispersdao do polimero por um minuto. Em seguida foi
adicionada a agua (de mistura e de cura interna) pré-misturada com o aditivo superplastificante.
Depois é feita uma mistura manual durante um minuto (Figura 4.18 — a), logo na sequéncia, a
pasta é levada a um misturador IKA RW 20 digital, a uma velocidade de rotacdo de 2500 rpm, por
um tempo de trés minutos (Figura 4.18 — b). Finalmente, a amostra € levada para o redmetro e é

iniciado o ensaio (Figura 4.18 — ¢). Ao longo dos ensaios ndo se apresentou exsudacao nas pastas.

(@) (b)

Figura 4.18 — Processo de mistura das pastas de cimento: a) mistura manual do cimento e da agua,
b) misturador mecanico e c) colocacdo da amostra no redmetro.
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A mistura das pastas para o ensaio de calorimetria isotérmica foi feita segundo as recomendagdes
descritas no item 4.3.4.1 -.

4.3.3 - Estudo Reoldgico

Esse estudo foi desenvolvido nos laboratorios de Furnas Centrais Elétricas S.A., utilizando o
redbmetro rotacional para pastas AR-G2, fabricado pela TA Instruments. O equipamento esta
ligado a um computador, onde os dados sdo coletados e tratados pelo software Rheology
Advantage Instrument Control AR. Esse redmetro oferece diferentes sistemas de medi¢do em
funcdo da geometria, como: cilindros coaxiais, cone-placa e placas paralelas. Na Figura 4.19 séo
mostrados em detalhe os componentes, assim como uma vista geral do aparelho. A Tabela 4.9

apresentada as especificacdes técnicas do rebmetro rotacional para pastas AG-R2.

Motor e
Cabegote -~ rolamento
Coluna _ Conexao PC

Conexdes do
— fluido
refrigerante

- Transdutor de

Base
forga normal

j— Painel frontal

(@) (b)
Figura 4.19 — Rebmetro rotacional Ag-2: a) componentes do aparelho (TA INSTRUMENTS,
2010) e b) vista geral.

Tabela 4.9 — Especificacdes redmetro rotacional AG-R2 (TA INSTRUMENTS, 2010).

Caracteristica Valor
Torque maximo 200 MNm
Torque minimo oscilatério 0.003 uN.m
Torgue minimo estacionario 0.01 uN.m

Intervalo de frequéncia

7.5 E-7 até 628 rad s

Intervalo de velocidade angular

Tenséo controlada: 0 até 300 rad s
Deformacéo controlada: 1.4 E-9 até 300 rad s

Resolucédo de deslocamento angular

25 nRad

Passo de mudanca na velocidade

7 ms

Passo de mudanca na deformacao

30 ms

Intervalo da forga normal

0.005 até 50 N
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Para o desenvolvimento desta pesquisa decidiu-se trabalhar com a geometria de placas paralelas.
Essa configuracdo usa pequenos volumes de amostras de baixa inércia, € facil de limpar e pode,
potencialmente, atingir altas taxas de cisalhamento. O sistema de placas paralelas tem a vantagem,
sobre o cone-placa, que o espaco entre as placas (gap) consegue ser alterado, e, portanto, pode ser
utilizado com amostras que contém particulas de maiores dimensdes. A recomendacao é que essa
distancia deve ser pelo menos dez vezes maior que o tamanho méximo de particulas da amostra.
A altura minima utilizdvel é sugerida como sendo 1% do didmetro da geometria (TA
INSTRUMENTS, 2010). Na Figura 4.20 sdo apresentadas as caracteristicas comuns dos ensaios.

(@) (b)

Figura 4.20 — Detalhes da geometria placa a placa: a) raio da placa (R) e distancia entre placas (h)
e b) anel plastico com agua para reduzir a evaporacao (TA INSTRUMENTS, 2010).

Os ensaios foram padronizados com o intuito de reduzir a influéncia do meio externo. A sala de
ensaio tinha temperatura (21 + 2°C) e umidade relativa (50% + 2%) controladas. A temperatura
programada no redmetro para a execucdo dos experimentos foi de 23 °C. Como mostrado na
Figura 4.20 — b, foi necessario colocar um anel plastico com agua para evitar a perda de umidade
por evaporacdo. Para eliminar o escorregamento entre as placas, um adesivo com superficie
rugosa foi usado em conjunto com o sistema de placas. O diametro de 40 mm da placa é adequado
para a maioria dos propositos, e € uma boa escolha a partir de uma amostra desconhecida (TA
INSTRUMENTS, 2010).

Com o sistema de medicdo placas paralelas foram executados dois tipos de ensaios: o de fluxo
rotacional, que tem como objetivo a determinacdo dos pardmetros reologicos (tensdo de
escoamento e viscosidade); e o oscilatério dindmico, com o intuito de avaliar a cinética da
hidratacdo do cimento. A seguir é feita uma descricdo de cada uma dessas metodologias de

ensaio.

4.3.3.1 - Ensaio de Fluxo Rotacional

Este ensaio consiste em submeter ao cisalhamento um volume fixo de pasta, entre duas placas

paralelas com raio (R) e distancia (h) constantes, enquanto se mede o torque resultante. Com esses
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dados podem ser determinados os parametros reologicos (tensdo de escoamento e viscosidade) das
pastas, a partir de formulages matematicas. As quinze pastas do programa experimental foram
avaliadas por meio desta metodologia. Na continuacdo sdo descritas a base tedrica de célculo e a

metodologia do ensaio.
a) Base tedrica

As variaveis operacionais do redmetro neste experimento sdo: deslocamento angular, velocidade
angular, torque e forca normal, e os fatores que sdo necessarios para converter essas variaveis em
varidveis de amostra sdo: deformacdo de cisalhamento, taxa de cisalhamento, tensdo de
cisalhamento e tensdo normal, respectivamente. Os fatores dependem do tipo e das dimens@es do
sistema de medicdo utilizado. Segundo Schramm (1994), no caso do sistema de placas paralelas, a
taxa de cisalhamento experimentada pela amostra, varia com a posicdo radial e o seu maximo
valor ocorre na borda da geometria. A taxa de cisalhamento pode ser calculada com as equacdes
4.2e43.

Ymax = M- Q [S_l] (4.2)
2T n
0= 0 4.3)

onde: M é um fator de geometria, M = R/h; n ¢ a velocidade do rotor (min').

A deformacdo de cisalnamento, que relaciona a geometria do sistema com o deslocamento

angular, pode ser calculada a partir da equacéo 4.4.

y=M- @ (4.4)

onde: ¢ € deslocamento angular (rad).

A tensdo de cisalhamento na aresta exterior da placa é proporcional ao torque (Mg) e ao fator de

geometria (A), como mostram as equagdes 4.5 e 4.6.

T= M, A (4.5)
A 2 4.6
- R3 (4.6)

Para fluidos que mostram um comportamento de fluxo ndo-newtoniano, a tensdo de cisalhamento

deve ser corrigida de acordo com a equagéo 4.7.

3+n)

=M, A
t= M (4

4.7
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A formulacdo anteriormente descrita € utilizada pelo software Rheology Advantage Instrument
Control AR, para o calculo dos parametros reoldgicos das pastas. Além disso, por meio do
software, sdo controladas as diferentes especificacdes para cada tipo de ensaio como: gap, forca

normal, temperatura, tempo, taxa de cisalhamento, deformagéao e frequéncia.

b) Metodologia de ensaio

Para a avaliacdo do perfil reoldgico das pastas, foi adotada a metodologia recomendada no estudo
de Pileggi (2014), descrita na continuagéo:

preparacdo de 100 ml de amostra;
colocacédo de aproximadamente 2 ml de pasta no rebmetro;
esmagamento da pasta até atingir uma distancia entre as placas (gap) de 1 mm;

inicio da primeira determinacédo, 10 minutos depois da adi¢do da 4gua no cimento;

a &> WD oe

é realizada a primeira determinacdo no tempo, executada em trés ciclos, cada um deles é

composto por uma rampa de aceleracéo (ida) e uma de desaceleracdo (volta). Primeiro, a

taxa de cisalhamento para cada ciclo foi incrementada a uma aceleragdo de 0 até 400 s

em 1 minuto (rampa de ida), e imediatamente foi desacelerada de volta para 0 s™* em um

tempo adicional de 1 minuto (rampa de volta). O software coletou os dados a cada 2

segundos, para um total de 60 registros por ciclo. Na Figura 4.21 é mostrado o esquema

de varredura em funcéo da taxa de cisalhamento;

6. na Etapa | (PSA A) foram realizadas 10 determinacgdes a cada 10 minutos, para um tempo
total de 100 minutos. Ja na Etapa Il (todos os PSAs), foram elaboradas 4 determinacdes a
cada 2 horas, sendo que o0 ensaio teve uma duracao de 6 horas;

7. confeccdo dos graficos: tensdo de cisalhamento x taxa de cisalhamento e viscosidade x

taxa de cisalhamento, para cada um dos ciclos a serem analisados.

& Determinagdo
- -
s i Ciclo
=4 € >
ué Rampa
m
£ 400- ,
%] d
'E / \ / \ / \
e R1 R2 R3 R4 " R5 R6
0 60 120 180 240 300 360
Tempo (s)

Figura 4.21 — Esquema de varredura da taxa de cisalhamento de uma determinag@o no tempo para
0 ensaio de fluxo.
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Com o intuito de garantir a confiabilidade nos dados, o primeiro ciclo da determinacdo foi
desconsiderado (rampas 1 e 2 da Figura 4.21), ja que se assume que a pasta ainda esta em
homogeneizacdo e que deve-se garantir o contato entre a placa e o material. O segundo ciclo
apresenta valores mais precisos dos parametros reoldgicos, com o intuito de comprovar essas
informacdes foi realizado um terceiro ciclo. Portanto, os valores da tensdo de escoamento e a
viscosidade foram determinados a partir do segundo e do terceiro ciclo de cada determinagdo no
tempo. A seguir sdo explicados os procedimentos para a escolha dos valores de viscosidade e
tensdo de escoamento.

O modelo mais usado para descrever o comportamento reoldgico de materiais cimenticios é o de
Bingham. Porém, as pastas estudadas de alta resisténcia apresentaram alta fluidez e baixas tensdes
de escoamento, em funcéo dos elevados teores de aditivo superplastificante utilizados (entre 2% e
3% da massa do cimento). O modelo de Herschel-Bulkley foi adotado nesta pesquisa, devido ao
melhor ajuste do comportamento das curvas, e assim evitou-se que valores da tensdo de
escoamento fossem negativos (WALLEVIK e WALLEVIK, 2011).

Um gréfico tipico de viscosidade x taxa de cisalhamento é mostrado na Figura 4.22, observa-se
que o valor da viscosidade tende a se estabilizar nas maiores taxas de cisalhamento (~400 s?).
Portanto, determinou-se que a viscosidade de cada rampa € o valor correspondente da maior taxa
de cisalhamento mensurada. Assim, para cada determinacdo no tempo, é feita uma média das

quatro medidas de viscosidade coletadas nas rampas.
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Figura 4.22 — Representacdo grafica da escolha dos valores de viscosidade nas pastas.

Na literatura ainda n&o se tem um consenso sobre o célculo da tenséo de escoamento em materiais

cimenticios, quando empregados reémetros rotacionais. Diversos autores utilizam a rampa de

aceleracdo (BETIOLI et al., 2009b; BETIOLI et al., 2012; TEIXEIRA et al., 2014) e outros usam

a rampa de desaceleracdo (NEHDI e RAHMAN, 2004; MECHTCHERINE et al., 2015; SENFF et
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al., 2015, SECRIERU et al., 2016). Assim como também podem ser apresentados as
determinac0es, tanto na rampa de aceleracdo, como na rampa de desaceleracdo (ROMANO et al.,
2012). Neste trabalho sera adotado o critério que apresenta os valores da rampa de desaceleracao,

como assumido pelas pesquisas sobre reologia com PSAs.

Para determinar os valores da tensdo de escoamento a andlise foi realizada separadamente nas
duas rampas de desaceleracdo, posteriormente, foi gerada uma projecdo do modelo de Herschel —
Bulkley pelo software Rheology Advantage Instrument Control AR, e na taxa de cisalhamento
zero foi obtida a medida da tensdo de escoamento (Figura 4.23). Assim, foi feita uma média com
os dois valores para gerar o grafico de tensdo de escoamento x taxa de cisalhamento, para cada

determinacdo no tempo.
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Figura 4.23 - Representacdo grafica da escolha dos valores da tensdo de escoamento nas pastas
para um ciclo.

Na Etapa | os ensaios foram realizados numa mesma amostra ao longo do tempo. Na Etapa Il uma
amostra diferente foi utilizada em cada uma das quatro determinagdes feitas pelo redmetro.
Nessas pastas, antes de coletar a amostra, era realizada uma pré-mistura por um minuto a 500
rpm, apenas para homogeneizar o material, que permanecia em repouso. Na Tabela 4.10 sdo
apresentadas as principais diferencas entre cada uma das etapas do estudo reoldgico. O teor de
aditivo superplastificante foi menor na Etapa Il (2%) com o objetivo de evitar o comportamento

tixotropico apresentado nas pastas, esse tema é abordado em detalhe no item 4.4.1.1 -.

Tabela 4.10 — Diferencas entre as Etapas | e 11 do estudo reolégico nas pastas.

PSA Tipo de Tempo entre Nro. Total Tempo | Teor
Utilizado Amostra determinacOes | Determinacdes | Final SP
Etapa | A Unica Cada 10 min 10 100 min | 3%
Etapa Il AB,Ce | Uma em caga Cada 2 horas 4 6 horas | 2%
D determinacéo
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4.3.3.2 - Ensaio Oscilatorio

O ensaio oscilatorio € uma metodologia frequentemente utilizada para avaliar as propriedades de
pastas de cimento no estado fresco, desde a mistura até a pega. E um método dindmico capaz de
aplicar uma pequena deformacdo ou baixa tensdo a amostra, sem causar a sua ruptura (BETIOLI
et al., 2009a). Foi executado apenas para uma pasta de referéncia (Ref-0,30 da Etapa I), com o

objetivo de avaliar a influéncia do teor de aditivo superplastificante na cinética de hidratacao.
a) Base tedrica

Quando uma amostra de pasta é submetida a uma deformagdo senoidal, a resposta dessa

solicitacdo é uma tensdao, como mostrado nas Equacdes 4.8 e 4.9.

y(t) = y, " cos (wt) 4.8)
T= 14-cos (wt + 9) (4.9)
onde: w é a velocidade angular, t é o tempo, y, € a amplitude maxima de deformacéo e & €

0 angulo de fase.

Se a tensdo for dividida pela deformagéo, conforme a Equagdo 4.10, é obtido o médulo G,

denominado médulo complexo.

G'=— (4.10)

Este modulo, por ser um numero complexo, pode ser divido em duas componentes, real e
imaginaria. A componente real ou elastica, denominada de médulo de armazenamento (G’),
segundo a Equacédo 4.11, e a componente imaginaria ou viscosa, chamada médulo de perda (G ),

Equacéo 4.12.

G'= G*cosé (4.11)
G” = G*send (412)

O comportamento viscoelastico da pasta pode ser estudado atraveés do ensaio oscilatorio de
varredura no tempo, com deformacéo e frequéncia constantes, como mostrado na Figura 4.24.
Com a formulacéo descrita anteriormente, o software Rheology Advantage Instrument Control AR

do redbmetro, determina o valor de cada uma das componentes (G’ e G ) ao longo do tempo.
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Figura 4.24 - Esquema do ensaio oscilatério com de deformacéo e frequéncia constante (BETIOLI
et al., 2008).

b) Parametros de ensaio

Apbs a preparacdo da pasta, como apresentado no item 4.3.2 -, uma quantidade de
aproximadamente 2 ml é levada para o rebmetro para iniciar o experimento. Na Tabela 4.11 é

apresentado um resumo com as especificacdes do ensaio.

Tabela 4.11 — Pardmetros do ensaio oscilatorio.

Parametro Valor
Temperatura 23°C
Tempo 6 horas

Distancia entre placas (gap) 1 mm

Deformagédo Maxima 10 rad

Frequéncia 1 Hertz

Esses parametros foram utilizados no ensaio oscilatério com o objetivo de assegurar que a
consolidacdo fosse realizada na regido viscoelastica linear (RVL) da pasta, e para garantir que a
sua estrutura ndo fosse rompida durante o ensaio. Neste experimento é obtido o mddulo de
armazenamento de energia ou componente eléstica (G), e o médulo de perda de energia ou

componente viscosa (G "), das pastas em fungédo do tempo.
4.3.4 - Calorimetria Isotérmica

Os ensaios foram realizados nos laboratdérios de Furnas Centrais Elétricas S.A., utilizando o
calorimetro de conducéo isotérmica Thermometric TAM AIR de oito canais com controle de
temperatura, fabricado pela TA Instruments, a aquisi¢do de dados foi feita pelo software PicoLog.

Uma vista geral do calorimetro e dos seus componentes é apresentada na Figura 4.25.
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Figura 4.25 — Calorimetro de conducdo isotérmica Thermometric TAM AIR: a) principais
componentes (TA INSTRUMENTS, 2011) e b) vista geral.

Neste equipamento, a mistura do cimento com a agua pode ser realizada de duas formas, a
primeira dentro do calorimetro, onde a preparacdo de amostras € feita numa ampola e
posteriormente é colocada dentro do aparelho. A mistura e a determinacdo terdo inicio apds,
aproximadamente 1,5 hs, quando for atingido o equilibrio térmico, com o intuito de estudar as
reacOes de hidratacédo iniciais (pré-inducdo). A segunda forma é fora do dispositivo, nesse caso a
mistura é realizada na ampola, logo apds é colocada dentro do calorimetro. O objetivo é avaliar as
reacOes de hidratagdo tardias (os primeiros 30 min ndo sdo utilizveis). Na Tabela 4.12 sdo
apresentadas as especificacfes técnicas do calorimetro de condugdo isotérmica usado nesta

pesquisa.

Tabela 4.12 - Especifica¢des do calorimetro de condugéo isotérmica.

Caracteristica Valor
Canais duplos (amostra + ref.) 8 und
Volume de ampola 20 ml
Intervalo de temperatura 5-90 °C
Tipo de Termostato Ar
Preciséo do termostato +0.2°C
Limite de deteccéo 4 pW
Preciséo +20 pW
Tempo duragdo max. 14 dias
Menor volume de amostra 1 g cimento
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4.3.4.1 - Preparacdo e execuc¢do do ensaio

Como o objetivo do trabalho era avaliar a influéncia dos PSAs nas reacdes iniciais, foi adotada a

metodologia de mistura do cimento com a dgua dentro do calorimetro. O processo de preparacao e

execucao do ensaio € descrito a seguir:

1.
2.

10.

foi coletada uma amostra de 4 g de cimento dentro da ampola de vidro (Figura 4.26 — a);
utilizando uma lamina de papel aluminio e uma balanca de precisdo, foram pesadas as
massas correspondentes de cada PSA. Posteriormente, cada polimero é introduzido na
ampola;

foram usados dois recipientes de vidro para coletar a &gua. No primeiro foi misturada agua
destilada com o teor de aditivo superplastificante necessario para cada relacdo a/c (2% da
massa do cimento). No segundo é colocada dgua destilada;

cada dispositivo ou canal € composto por duas seringas, em uma delas é armazenada a
metade da agua de cada traco. Na outra seringa € coletado o aditivo que esté diluido na
outra metade da agua (Figura 4.26 — b);

conectou-se 0 conjunto ampola-seringas. Para as pastas contendo PSAs realizou-se uma
pré-mistura dos materiais secos durante 2 minutos (Figura 4.26 — c);

cada um dos conjuntos é introduzido no canal correspondente do calorimetro (Figura 4.26
—€);

para garantir a estabilizacdo da temperatura (25°C), todas as amostras foram deixadas no
equipamento por 2 horas;

foram cadastradas as amostras no software e iniciou-se a procura da linha base
(estabilidade da leitura de calor gerado) de cada um dos canais do calorimetro;

apos atingir a linha base, pode ser iniciado o ensaio. Os motores de cada conjunto foram
ligados individualmente. Comecou-se a aquisi¢cdo dos valores gerados da liberagdo de
calor pelo software (Figura 4.26 —f);

o0 procedimento de mistura iniciou-se com a injecdo da primeira metade da dgua ao longo
de 1 minuto. Em seguida, o aditivo diluido com a outra parte da agua foi adicionado por
um tempo de 1 minuto. Para garantir a homogeneidade o tempo total de mistura foi de 10

minutos.

Todas as avaliacdes foram feitas com controle de temperatura a 25°C, durante 4 dias (96 horas),

sendo que a frequéncia média para cada coleta de dados foi de 10 segundos. Na Figura 4.26 sao

apresentadas varias das etapas que compfem a preparacdo e execucdo do ensaio com 0

calorimetro.

125



(d) ()

Figura 4.26 - Procedimento de preparacdo de amostras para ensaio de calorimetria: a) pesagem de
amostra de cimento, b) coleta de agua e aditivo com seringa, ¢) pré-mistura das amostras com
PSA, d) detalhe do conjunto: ampola, seringas e misturador, €) colocagdo do conjunto no canal do
calorimetro e f) inicio do ensaio.

4.3.4.2 - Composicao das pastas

Na Tabela 4.13 sdo apresentadas as quantidades de material utilizadas na confec¢ao das pastas de

cimento de alta resisténcia ensaiadas no calorimetro de condugdo isotérmica.

Tabela 4.13 — Quantidade de material das pastas para o ensaio de calorimetria.

Massa de materiais (g)
Pasta - - alc alc;
Cimento PSA Agua SP

Ref-0,30 1,200 0,30
PSA-A 0,013 1,400 0,30 | 0,05
PSA-B 4,000 0,025 1,400 0,080 0,30 | 0,05
PSA-C 0,008 1,400 0,30 | 0,05
PSA-D 0,019 1,400 0,30 | 0,05

Para garantir a homogeneizacdo das pastas, foram feitos diversos testes de mistura, variando a
massa de cimento, a altura da paleta, a velocidade de rotacdo do misturador, a forma de adi¢éo do
aditivo superplastificante e o tempo de mistura. Ap6s vérias tentativas, encontrou-se que uma
massa de 4 g de cimento e a velocidade de rotacdo maxima foram os pardmetros 6timos para o

desenvolvimento deste ensaio e assim assegurar uma mistura uniforme dos componentes.
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4.4 - RESULTADOS E DISCUSSAO

Primeiro sdo apresentados os resultados do estudo reoldgico das pastas de cimento contendo
diferentes tipos de PSAs. No Apéndice A sdo apresentados as tabelas com os valores dos
parametros reoldgicos da cada etapa. Na sequencia sdo analisados os efeitos da adicdo desses

polimeros no fluxo de calor liberado pelas rea¢des de hidratacao.

4.4.1 - Reologia das Pastas

4.4.1.1 - Etapa |I: PSA A

Nesta primeira etapa foram avaliados, ao longo do tempo (100 min), dois efeitos nas pastas: a
influéncia do teor de PSA para uma dada relacdo a/c e a influéncia da relacdo a/c para um teor
fixo de PSA. A seguir ¢ feita a anélise de cada efeito.

a) Efeito do teor de PSA A para uma dada relag&o a/Cpasica

Com o intuito de avaliar esse efeito, foram estudadas quatro pastas com a mesma relacdo a/Cnssica
de 0,30, sendo uma de referéncia e trés mais contendo diferentes teores de agua de cura interna e
de PSA (0,1%, 0,2% e 0,3%), como mostrado na Tabela 4.8. A andlise das duas propriedades
reoldgicas avaliadas (Viscosidade e Tensdo de Escoamento) foi realizada em fungdo das curvas de
comportamento tipico dos fluidos, mostradas na Figura 4.3. As curvas de viscosidade x tempo das
quatro pastas estudadas sdo apresentadas na Figura 4.27. Cada determinacdo no tempo representa

a média de quatro valores de viscosidade, como explicado no item 4.3.3.1 -.
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Figura 4.27 — Resultados médios de viscosidade no tempo, das pastas da etapa | — efeito do teor de
PSA A para uma dada relagdo a/c.
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As magnitudes da viscosidade para as quatro pastas variaram entre 0,4 e 1,1 Pa.s, se comparadas
com a Tabela 4.3 pode-se afirmar que estdo dentro da faixa de valores caracteristicos de pastas
(0,01 ate 1,00 Pa.s).

As curvas de viscosidade x tempo das quatro pastas apresentaram 0 mesmo padrdo de
comportamento, até os 50 min houve uma grande diminuicdo da viscosidade. Apds esse tempo,
percebeu-se que as curvas sofrem uma estabilizacdo até a idade de 100 min. Esse comportamento,
aparentemente tixotropico (reducdo da viscosidade ao longo do tempo), ndo era esperado, em
razdo de que as pastas de cimento podem sofrer alteracdes na consisténcia em fungdo do tempo,
pelas reacGes quimicas de hidratagdo do cimento. Esse tema serd discutido com maior

profundidade nos proximos itens.

A adicdo de diferentes teores de PSA A e agua de cura interna produz um pequeno incremento em
todos os valores da viscosidade ao longo do tempo, de aproximadamente 20% em média, como
observado na Figura 4.27. Esse acréscimo, embora seja leve, indica que o PSA A influenciou na
viscosidade das pastas. Porém, ndo foi possivel identificar diferencas de desempenho para o
aumento do conteudo de PSA A.

Na literatura técnica ndo foram encontrados estudos reoldgicos de materiais cimenticios
modificados com o PSA A. No entanto, Mechtcherine et al. (2015) indicaram que a adigdo de um
PSA (tipo retentivo), em argamassas com relacdo a/c de 0,30, levou a um leve incremento nos
valores da viscosidade ao longo do tempo (até 90 min). Embora os autores assumam que, devido
ao baixo teor de PSA utilizado (0,2%), o efeito do polimero na viscosidade € insignificante.

Na Figura 4.28 sdo apresentadas as curvas de tensao de escoamento X tempo para as quatro pastas.
Como foi comentado no item 4.3.3.1 -, 0 modelo de Herschel-Bulkley foi utilizado para calcular

os valores de tensdo de escoamento para cada rampa de desaceleracéo.

Ao comparar os valores tipicos apresentados na Tabela 4.3 da tensdo de escoamento (10-100 Pa),
observou-se que as magnitudes encontradas nas pastas de cimento foram inferiores aos propostos
pelo autor (BANFILL, 2003). Esse comportamento foi causado pelo elevado contetido de aditivo
superplastificante, como mostra a Figura 4.6 e a Figura 4.7. Em testes preliminares foi usado um
teor menor (2%), porém, ndo foi possivel a execucdo do ensaio nas pastas com menor relagéo a/c,
porgue o equipamento atingiu o limite de torque maximo de 200 mNm (Tabela 4.9). Cabe lembrar
gue o teor maximo recomendado pelo fabricante ¢ 1%. Além disso, o fato de usar uma mesma
amostra durante o ensaio, pode ter favorecido esse comportamento atipico, devido a influéncia do

historico da taxa de cisalhamento.
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Figura 4.28 - Resultados médios de tensdo de escoamento no tempo, das pastas da etapa | — efeito
do teor de PSA A para uma dada relacéo a/c.

Embora as curvas de tensdo de escoamento apresentem flutuacdes ao longo do tempo, causadas
provavelmente pela elevada fluidez das pastas, é possivel fazer uma analise comparativa do
comportamento entre as misturas. Parece que a adicdo de PSA A influencia nesse parametro
reoldgico, ja que o incremento do teor de polimero levou a um aumento nos valores da tensdo de
escoamento, se comparados com a pasta de referéncia. Essa influéncia poderia ser explicada pela
presenca fisica do polimero, ou seja, 0 PSA quando inchado possui um diametro maior do que as
particulas de cimento e comporta-se como um agregado dentro da mistura, criando uma maior
dificuldade para o fluxo da suspensdo (agua e cimento). Outra hipGtese levantada, é que o
polimero absorve no seu interior, particulas de aditivo superplastificante, diminuindo o efeito

deste na mistura e incrementando a tensdo de escoamento das pastas.

Segundo Secrieru et al. (2016), a presenca de PSA (teor de 0,2%), mesmo com a adi¢do de agua
de cura interna (a/ci = 0,05), incrementou os valores da tensdo de escoamento ao longo do tempo

em microconcretos de alta resisténcia, independente das mudancas na temperatura.

Secrieru (2012) encontrou uma boa correspondéncia entre a tensao de escoamento inicial (aos 10
min) e o valor do espalhamento de tronco de cone, em argamassas modificadas com PSA e agua
de cura interna. Esse parametro foi determinado por meio da utilizagdo de dois equipamentos, um
viscosimetro e um reémetro. De acordo com Secrieru et al. (2016), os resultados da tensdo de
escoamento determinados com o viscosimetro, tanto do microconcreto de referéncia, como do
modificado com PSA, mostraram uma correlagdo com os valores do espalhamento avaliados ao
longo do tempo. Portanto, é importante analisar esse parametro reoldgico, pois pode ser associado
com 0s ensaios tecnoldgicos no estado fresco.
129



No Capitulo 7, foram estudados microconcretos com relagdo a/c de 0,30 e contendo diferentes
teores de PSA A (0,1%; 0,2% e 0,3%). O espalhamento foi determinado pelo método do tronco de
cone de Hagermann sem golpes (DIN 18555-2), e fixado em todas as misturas dentro de um
intervalo, como premissa do projeto (190 £ 10 mm). Para atingir essa medida, houve a
necessidade de ajustar o teor de aditivo superplastificante (Tabela 7.4). Os teores de aditivo para
as misturas Ref-0,30, 0,30-PSA 0,1, 0,30-PSA 0,2 e 0,30-PSA 0,3 foram de 2,6%, 2,6%, 3,0% e
3,2%, respetivamente. Assim, a medida que aumentou o teor de PSA A nos microconcretos, foi
necessario incrementar a quantidade de aditivo, 0 que pode ser associado com o0s valores
encontrados da tensdo de escoamento nas pastas aos 10 min. O evento anterior mostra o aparente

incremento desse parametro reoldgico em materiais cimenticios, causado pela adi¢cdo do polimero.
b) Efeito da relagdo a/c para um teor fixo de PSA A

Com o objetivo de avaliar esse efeito ao longo do tempo, foram estudadas 8 pastas, variando-se a
relacdo a/c (0,25; 0,30; 0,35 e 0,40). Sendo que, quatro delas foram de referéncia, e as outras
quatro contém teor constante de PSA A (0,3% da massa de cimento) e agua de cura interna (a/ci =
0,045). Na Tabela 4.8 sdo mostrados os detalhes de cada pasta. Na Figura 4.29 sdo apresentados

os valores da viscosidade em funcdo do tempo das oito pastas analisadas.
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Figura 4.29 - Resultados médios de viscosidade no tempo, das pastas da etapa | — efeito da relacéo
al/c para um teor fixo de PSA A.

Ao comparar os resultados medios de viscosidade, com a Tabela 4.3, observa-se que so as pastas
com relagéo a/c de 0,25, obtiveram valores maiores do que o intervalo proposto pelo autor (0,01

ate 1,00 Pa.s). Uma possivel explicacdo para este comportamento é que esse valor de relacdo a/c
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somente € utilizada em concretos de alta resisténcia; sendo que os valores encontrados sdo

excepcionais.

Mesmo que adicionada agua de cura interna, foi observado que o teor de PSA (0,3%) incrementou
levemente a viscosidade de todas as pastas com diferentes relagdes a/c. Secrieru (2012) adotou um
critério particular para a analise comparativa da viscosidade: quando uma mistura de argamassa
contendo PSA tem o mesmo comportamento que a de referéncia, assume-se que toda a agua de
cura interna foi absorvida pelo polimero. Se as pastas foram analisadas seguindo essa prescri¢éo
(o PSA ndo influencia na viscosidade), a absor¢do real do polimero foi maior do que a calculada,

portanto, 0 PSA A absorveu agua de amassamento incrementando assim, a viscosidade das pastas.

Como esperado, parece que o fator mais influente na viscosidade é a relacdo a/c das pastas. Por
exemplo, o valor da viscosidade inicial (10 min) da pasta Ref-0,35 foi de 0,30 Psa.s, a diminuicao
da relacdo a/c para 0,30 (Ref-0,30) significou um incremento de 156%, ja que o valor encontrado
foi de 0,77 Pa.s. Secrieru (2012) notou 0 mesmo comportamento para duas argamassas com
relacbes a/c de 0,30 e 0,45, mesmo utilizando um maior teor de aditivo superplastificante na
mistura com a/c de 0,30, concluindo que com o aumento da relagdo a/c houve uma diminuicao da
friccdo interna entre as particulas, diminuindo assim a viscosidade da argamassa. Segundo Banfill
(2006), a reducgdo do teor de 4gua no material cimenticio, resulta no incremento dos valores dos
parametros reolégicos (viscosidade e tensdo de escoamento).

O comportamento tixotrépico, da diminui¢do da viscosidade ao longo do tempo, apresentou-se em
todas as pastas com diferentes relaces a/c da Etapa I, tanto de referéncia como contendo PSA A.
Duas hipoteses foram levantadas para tentar explicar esse desempenho: o elevado teor de aditivo
superplastificante (3%) e a continua agitacdo da mesma amostra utilizada ao longo do ensaio. No
item 4.4.1.2 - € apresentado o resultado do ensaio oscilatério na pasta de referéncia Ref-0,30, feito

com o intuito de avaliar o efeito do aditivo na cinética de hidratacdo das pastas.

Na Figura 4.30 sdo apresentados os resultados médios da tensdo de escoamento (rampas de
desaceleragdo) ao longo do tempo, das pastas de cimento com diferentes relacdo a/c e 0 mesmo
teor de PSA A e agua de cura interna. As magnitudes dos valores de tensdo de escoamento foram
baixos se comparados com os valores da Tabela 4.3, sobretudo para as pastas com relacéo a/c
maiores do que 0,35, que foram préximos de zero, o que prejudicou a analise deste parametro
reoldgico. Esse desempenho foi causado pelo elevado teor de aditivo superabsorvente (3%),
utilizado com o intuito de avaliar as diferentes relagdes a/c, o que incrementou a fluidez das

pastas.

131



0
[=]

——Ref0,25 =©O=0,25-A-0,3
7,0

—Ref-0,30 =9O=0,30-A-0,3
6,0 qQ Ref-0,35 0= 0,35-A-0,3

o
[=]

Tensdo de Escoamento (Pa)
=
o

3,0

2,0

1,0 &
O\U—_\I—O‘ ———

0’0 O O — . O g O o—

0 10 20 30 40 5 60 70 80 90 100 110
Tempo (min)

Figura 4.30 - Resultados médios de tensdo de escoamento no tempo, das pastas da etapa Il — efeito
da relagdo a/c para um teor fixo de PSA A.

Ao analisar as curvas de tensdo de escoamento x tempo, observa-se um comportamento atipico, o
decréscimo nos valores em funcdo do tempo, sendo que o maior valor atingido pelas pastas foi aos
10 min. Esse comportamento pode ser ocasionado, primeiramente pela tixotropia apresentada das
pastas, causada pelo elevado teor de aditivo superplastificante, e porque uma mesma amostra foi
mantida durante todo o ensaio no equipamento, promovendo uma continua agitacdo e gerando um

historico de taxa de cisalhamento.

Embora as curvas apresentam algumas flutuagdes, pode ser identificado que a adi¢cdo de um teor
fixo de PSA levou a um incremento nos valores da tensdo de escoamento ao longo do tempo, se
comparados com o0s valores da pasta de referéncia. Esse comportamento também foi encontrado
nas pesquisas de Secrieru (2012), Mechtcherine et al. (2015) e Secrieru et al. (2016). Parece que o
efeito & mais intenso & medida que diminui a relacdo a/c das misturas. Esse desempenho pode ser
explicado pela maior quantidade de particulas de polimero inchadas nas pastas com menor relacdo

alc, o que aumentaria a interferéncia do PSA no fluxo da suspensédo cimenticia.

E importante mencionar que todas as pastas da Etapa | apresentaram uma elevada fluidez,
espalhando-se fora da base de medicdo do ensaio de mini-slump. Além disso, ao se analisar as
curvas de tensdo x taxa de cisalhamento, as pastas se comportaram como fluidos pseudoplasticos
com tensdo de escoamento. Por ultimo, como foi apresentado na Figura 4.23, em todas as
determinacfes no tempo, os valores da tensdo de cisalhamento da rampa de aceleragdo foram
maiores do que a rampa de desaceleragdo, mostrando uma area de histerese positiva que indica a

tixotropia das pastas. Segundo Romano et al. (2012), esse comportamento € valido apenas no
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instante de observacgédo do ensaio e indica que nessas misturas a desaglomeracdo das particulas de

cimento foi mais rapida que a reestruturacdo dos aglomerados.

4.4.1.2 - Ensaio Oscilatorio

Foi observada uma diminuigéo da viscosidade ao longo do tempo, em todas as pastas da Etapa I,
com tendéncia a estabilizacdo no final do ensaio (100 min). Este comportamento ndo era
esperado, j& que o material analisado € reativo. Uma hipdtese levantada para explicar este
desempenho foi o elevado teor de aditivo superplastificante utilizado (3% da massa do cimento)
que pode retardar a pega. Com o objetivo de investigar o efeito do aditivo na cinética de
hidratacdo nas pastas, foi realizado o ensaio oscilatorio de varredura no tempo (6 horas), na pasta
de referéncia Ref-0,30. A evolucdo das componentes elasticas (G’) e viscosas e (G”) foram

determinadas em funcdo do tempo, como mostra a Figura 4.31.

Segundo Pileggi (2014), a componente elastica ou mddulo de armazenamento (G ') representa a
energia armazenada em cada ciclo (do ensaio oscilatério), ou seja, trata-se da medida de
elasticidade do material. Seu acréscimo no tempo é reflexo do fenbmeno de aglomeracdo das
particulas de cimento, devido as reagdes de hidratacdo. Como os valores da componente eléstica
foram maiores do que a componente viscosa, pode-se afirmar que o comportamento sélido foi

predominante.
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Figura 4.31 - Evolucéo da componente elastica (G”) e viscosa (G’’) obtida pelo ensaio de
varredura de tempo para a pasta de referéncia Ref-0,30.

E I

Como explicado por Betioli (2007), um indicador do fenémeno de aglomeracédo é o incremento na

componente elastica (G’) na pasta (Figura 4.31), a qual inicia com valor baixo, e cresce

rapidamente até aproximadamente 40 minutos de hidratacdo (Regido I). Apoés este periodo, a taxa
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de crescimento de G’ e G” diminui, apresentando um aumento linear em relagdo a escala
logaritmica de G. Esta diminui¢do na taxa de crescimento das componentes indica que, durante
este periodo, o fenébmeno de consolidacdo é mais lento (Regido Il). Quando acontecer um
aumento intenso nas componentes, causado pela maior taxa de hidratacdo (SCHULTZ e
STRUBLE, 1993), pode-se associar ao tempo de inicio de pega da pasta (Regiao III).

Assim, para a pasta Ref-0,30 ndo foi possivel identificar o inicio da regido Ill na Figura 4.31,
concluindo-se que o teor elevado de aditivo superplastificante (3%) levou a um retardo no tempo
de pega, influenciando o comportamento dos pardmetros reoldgicos das pastas. O resultado deste
ensaio, esta em concordancia com o valor de tempo zero de 7 hs e 54 min, obtido (capitulo 6) pelo
método do pulso ultrassdnico, do microconcreto de referéncia com relacdo a/c de 0,30 e teor de

aditivo superplastificante de 2,6%.

Em vista desses resultados, e procurando maior sensibilidade para a discussdo dos parametros
reoldgicos, determinou-se para a Etapa Il do estudo, reduzir o teor de aditivo superplastificante
para 2%. Além disso, resolveu-se utilizar uma amostra distinta em cada uma das quatro

determinac0es feitas, sendo que a duracdo do ensaio foi seis horas.

4.4.1.3 - Etapa II: Diferentes tipos de PSA

Com o intuito de avaliar o efeito de adi¢cdo de distintos tipos de PSAs nas propriedades reoldgicas
nas pastas, foi desenvolvida a Etapa Il por meio do ensaio de fluxo rotacional. Foram produzidas
cinco pastas com a mesma relagdo a/cnasica de 0,30, sendo uma de referéncia e quatro contendo
polimero. Como foi fixada a agua de cura interna (a/ci = 0,05), o teor de cada PSA variou um
funcdo da sua capacidade de absor¢do. Na Tabela 4.8 foi apresentada a composi¢do de cada
mistura, o teor de 2% de aditivo superplastificante foi mantido constante. Os resultados médios da

viscosidade ao longo do tempo (6 horas) sdo mostrados na Figura 4.32.

A magnitude dos resultados no tempo inicial (até 2 horas) podem ser encaixados dentro do
intervalo dos valores recomendados na Tabela 4.3 (0,01 ate 1,00 Pa.s). Porém, apds passado esse
tempo os valores de viscosidade aumentaram. Como esperado, um comportamento tipico foi
identificado em todas as pastas, 0 incremento da viscosidade ao longo do tempo, causado pela
diminuicdo do teor de aditivo superplastificante nesta etapa, e consequentemente, 0 maior avango

das reacdes de hidratagéo.
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Figura 4.32 - Resultados médios de viscosidade no tempo, das pastas da etapa I1.

Os valores da viscosidade de todas as misturas contendo PSA, foram maiores do que a mistura de
referéncia, até uma idade de 4 hs, mostrando que o polimero parece influenciar nesse parametro
reoldgico. Por exemplo, a pasta PSA D apresentou os maiores valores de viscosidade nesse
intervalo de idade, esse polimero foi classificado como fino e suas particulas possuem forma
granular. Somente ap6s 6 hs a pasta de referéncia apresentou um valor maior de viscosidade que
as misturas contendo PSA, esse desempenho pode estar associado com 0 maior avango das

reacOes de hidratagdo da pasta de referéncia.

Se for associada a capacidade de liberacdo de agua do polimero com a viscosidade na idade de 6
hs, pode-se afirmar que o PSA A, por apresentar o maior valor, seria 0 polimero com a maior
capacidade de retencdo de liquido. J& o PSA B, que foi classificado como ndo retentivo

(SCHROFL et al., 2012), apresentaria a maior dessor¢do entre os quatro polimeros analisados.

Os resultados da Figura 4.32 podem ser analisados pelo critério adotado por Scrireu (2012),
Mechtcherine et al. (2015) e Secrieru et al. (2016), ou seja, 0 PSA ndo influencia na viscosidade
devido aos baixos teores. Assim, poderia dizer-se que a absorcdo no meio cimenticio dos
polimeros foi subestimada, devido ao incremento nos valores desse parametro nas primeiras 4 hs.
E importante lembrar que os autores avaliaram a reologia em argamassas até uma idade de 100

minutos.

Na Figura 4.33 séo apresentados os resultados médios da tenséo de escoamento das quatro pastas

analisadas, calculados a partir do modelo de Herschel-Bulkley na rampa de desaceleragéo.
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Figura 4.33 - Resultados médios de tensdo de escoamento no tempo, das pastas da etapa II.

Ao se analisar os valores médios da tensdo de escoamento, pode-se observar que a adi¢do de
PSAs influencia principalmente esse parametro reolégico. Como foi dito anteriormente, acredita-
se que esse efeito é causado pela presenca fisica do polimero inchado, assim como pela absor¢éo
de particulas de aditivo superplastificante no interior dos PSAs. Romano et al. (2012)
encontraram que a presenca de aditivos incorporadores de ar levou a um aumento na tenséo de
escoamento, em pastas feitas com cimento CPIlI E, causado pelo incremento da coesdo das
misturas. Nos resultados apresentados no Capitulo 7 é mostrado que a adigdo de PSA A levou a
um acréscimo nos valores do teor de ar aprisionado nos microconcretos, o que seria uma terceira

possivel causa da influéncia dos PSAs na tensdo de escoamento.

Parece que a magnitude do efeito na tensdo de escoamento muda em funcgdo do tipo de polimero, e
em consequéncia, das suas propriedades. A pasta contendo PSA C foi a que obteve maiores
valores quando comparada com a referéncia. Esse polimero tem um formato granular, além de
apresentar o maior tamanho quando inchado (Tabela 3.12). O segundo PSA que mais influencia
neste parametro € o A, neste caso o polimero possui 0 menor diametro médio inchado e a sua
forma é esférica. Assim, pode-se inferir que o efeito do diametro das particulas inchadas vai
depender da forma, ou seja, quando esféricos, o menor didmetro inchado, maiores valores de
tensdo de escoamento. Pelo contrario, quando as particulas inchadas sdo granulares, menores
didametros diminuem esse parametro reoldgico. Estudos mais aprofundados serdo necessarios para

comprovar essa tendéncia.

O comportamento da tensdo de escoamento ao longo pode ser um indicador da cinética de

dessorcdo dos polimeros. A pasta com adicdo de PSA B mostrou um desempenho diferenciado, se
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comparada com as misturas contendo os outros polimeros estudados, pois a magnitude da tensao

de escoamento atingiu 0os menores valores ao longo do tempo. Isso indica que esse polimero é do

tipo ndo retentivo, ou seja, libera 4gua de cura interna mais rapidamente para a matriz cimenticia.

Por fim, observa-se na Figura 4.33, que as pastas contendo polimeros A, C e D mostraram

maiores valores de tensdo de escoamento ao longo do tempo, quando comparadas com a mistura

de referéncia. Tal fato sugere que esses PSAs possuem uma maior capacidade de retengdo de agua

ao longo do tempo.

4.4.2 - Calorimetria Isotérmica

Na Figura 4.34 sdo apresentadas as curvas de fluxo de calor liberado e calor acumulado ao longo

do tempo (96 horas) das cinco pastas estudadas. Pode-se observar que adicdo do aditivo

superplastificante, no teor de 2%, retardou a cinética de reacdo do cimento em todas as pastas,

sobretudo no periodo de indugdo. Segundo Lyra et al. (2012), dois fenbmenos sdo responsaveis

por esse comportamento. Primeiramente, 0s grupos ionizaveis das moléculas poliméricas do

aditivo atuam nas cargas superficiais das particulas de cimento, diminuindo a concentracdo de

Ca*?, 0 que torna a precipitacdo mais lenta. Finalmente, a formacdo de camadas adsorvidas do

aditivo na superficie das particulas de cimento dificulta a aproximacdo das moléculas de agua,

levando a uma reducéo da taxa de dissolucéo do cimento anidro (GARCIA et al., 2007).
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Figura 4.34 — Curvas calorimétricas em funcéo do tempo das pastas: a) fluxo de calor liberado e
b) calor acumulado.

Nota-se na Figura 4.34 que adicdo dos polimeros gerou grandes mudancas no perfil da curva de

evolucdo de calor das pastas. Foi utilizado o método gréfico das tangentes, como ilustrado na

Figura 4.35, para o célculo de parametros calorimétricos como o inicio de pega e o tempo final de

pega, e assim, realizar uma melhor analise dos resultados.
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Figura 4.35 — Esquema do método grafico das tangentes: a) etapa de dissolucéo e b) periodo de
aceleracao.

A taxa de aceleracdo foi calculada a partir de uma regressdo linear do segmento especifico da

curva de fluxo de calor em funcéo do tempo em horas (inclinagdo da curva de acelera¢do). Com a

andlise grafica foram coletados os dados da Tabela 4.14, onde € apresentado um resumo com 0S

resultados dos ensaios.

Tabela 4.14 — Resumo dos parametros calculados do ensaio de calorimetria de inducdo isotérmica

das pastas.

Unidade | Ref-0,30 | PSAA | PSAB |PSAC | PSAD
Calor de molhagem mW/g 18,45 14,69 18,29 11,77 16,45
Calor acumulado total J/g 266,15 | 276,04 | 313,46 | 291,38 | 298,09
gé?oﬁﬁgégal da h 033 | 048 | 035 | 040
dc:'doirssaglll’gggado final 4 11,83 | 1456 | 12,74 | 927 | 12,99
Tempo inicio de pega h 12,50 15,30 15,00 | 18,00 14,50
|cr:1?clz?(; ?)‘;‘ér;“'ado Jg 3242 | 3645 | 40,08 | 33,26 | 39,01
Tempo final de pega h 18,30 21,80 21,90 25,20 21,20
Pico de calor C-S-H mW/g 4,23 3,80 4,67 3,43
Taxa de aceleragéo %0 0,673 0,527 | 0,653 | 0,416 | 0,457

A discussao dos resultados sera dividida em trés etapas, como mostrado na Figura 4.15, o estudo

da influéncia dos PSAs no periodo | de reacdo inicial (pré-indugdo), entre os estagios de

aceleracdo - 111 e desaceleracdo - 1V, e na fase de reacdo lenta.

4.4.2.1 - Estagio | - reacéo inicial

Na Figura 4.36 sdo apresentadas as curvas de fluxo de calor e de calor acumulado das pastas até a
idade de 0,5 h.
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Figura 4.36 - Curvas calorimétricas das pastas na idade de 0,5 h: a) fluxo de calor liberado e b)
calor acumulado.

Como mostrado na Tabela 4.14 e na Figura 4.36 — a, o valor do fluxo de calor do primeiro pico,
ou calor de molhagem, diminuiu com a adigdo dos PSAs. Esse comportamento parece estar
associado com a velocidade de absorcdo dos PSAs, ou seja, com o incremento de agua livre na
mistura, que torna a solucdo de poros mais diluida com respeito aos alcalis, diminuindo a
aceleracdo da hidratagdo. A mistura Ref-0,30 apresentou o maior resultado de fluxo de calor,

18,45 mW/qg.

O periodo de reacdo inicial é importante para a analise da cinética de absor¢do dos polimeros,
porque assume-se que os PSAs j& alcangaram sua capacidade maxima de inchamento apos essa
idade. Mediante a comparagdo do comportamento e da forma das curvas de fluxo de calor, pode-
se dizer que o PSA B foi 0 que absorveu mais rapido a agua, pela sua semelhanga com a curva da
pasta Ref-0,30. A maior velocidade do PSA B pode estar associada ao menor valor de absorg¢éo no
meio cimenticio que apresentou esse polimero (Tabela 3.9). Ja os PSAs finos (A e D) aumentaram
a amplitude da curva com menores valores de calor de molhagem. A pasta contendo polimero C
foi a que apresentou o menor valor, 0 que indica um maior tempo de absor¢do pela maior
disponibilidade de agua de amassamento na mistura, cabe notar que esse polimero apresentou o

maior valor de absor¢do no meio cimenticio.

Outro parametro afetado pela adigdo dos polimeros foi o tempo final de dissolugdo. Em todas as
pastas contendo PSA, esse tempo foi maior se comparado com a pasta Ref-0,30. Nas misturas
contendo os PSAs A e D (finos) o tempo final de dissolugdo foi superior, por tanto, parece que
esses polimeros diminuem a dissolucao dos alcalis ou sulfato de calcio e ions como K*, Na*, SO.2,

Ca*
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Observa-se na Figura 4.36 — b que a cinética de reacdo inicial (0,5 h) do cimento foi similar na
pasta de referéncia e nas misturas contendo os polimeros A, B e D. Somente a pasta PSA C obteve
um valor menor de calor acumulado, o que pode ser causado pelo desempenho da absorcéo do

polimero.

4.4.2.2 - Entre os estagios: 111 — aceleragdo e IV — desaceleracao.

Na Figura 4.37 é apresentada a curva de fluxo de calor das pastas entre as 12 e 48 h de idade. O
segundo pico calorimétrico é causado pela reacdo dos principais compostos do cimento (CsS e

C2S) e pode ser associado com 0s tempos de pega.

Como observado na Figura 4.37, a adicdo dos PSAs causou dois efeitos relevantes. Primeiro,
houve um deslocamento a direita do segundo pico calorimétrico, ou seja, um incremento no tempo
de inicio de pega das pastas com polimero, se comparadas com a mistura Ref-0,30 (Tabela 4.14),
sendo que a pasta PSA C obteve o maior valor 18,0 h. O segundo diz respeito a uma
desaceleracdo da cinética de reacdo do cimento, visto que os valores da taxa das pastas contendo
PSAs foram menores que os resultados da mistura de referéncia. Segundo Just et al. (2014), duas
possiveis razdes desses comportamentos sdo: a lixiviagdo de algumas particulas ndo-reticuladas

dos PSAs e a absorcédo de ions alcalinos dentro do polimero.

0,005

—Ref-0,30

=—PSA A
0,004 1

==—=PSAB
=—PSAC

=—=PSA D

0,003 1

0,002 1

Fluxo de Calor (W/g)

0,001 1

’ 12 1'8 2‘4 3'0 3‘6 4‘2 48
Tempo (h)
Figura 4.37 — Curva de fluxo de calor das pastas entre 12 e 48 h de idade.

De novo, nota-se um comportamento similar nas misturas contendo os polimeros finos (A e D),
sendo que os valores do fluxo de calor atingido no pico e da taxa de aceleragdo foram parecidos e,
menores do que o resultado da referéncia. A presenca do PSA C parece inibir a formacdo do
silicato de calcio hidratado amorfo (C-S-H) e do hidréxido de calcio (Ca(OH)2), pois atingiu 0s

menores valores de fluxo de calor e de taxa de aceleracéo de hidratacdo. Esse desempenho parece
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estar associado com a maior disponibilidade de dgua no periodo Il de aceleracédo, ou seja, com a

cinética de dessorcdo desses polimeros.

Além disso, a mistura PSA B atingiu o maior valor de fluxo de calor no segundo pico, assim como
um desempenho muito parecido na taxa de aceleracdo com a Ref-0,30. Esse fato pode indicar que
o polimero liberou grande parte da agua de cura interna para a matriz cimenticia no periodo de
inducdo, ou seja, antes do tempo de inicio de pega. O que poderia explicar o comportamento
menos eficiente desse PSA na mitigacdo da retracdo autdgena em microconcretos de alta

resisténcia, reportado por Silva et al. (2014).

O desempenho da cinética de dessor¢do dos polimeros nédo retentivos, por exemplo o PSA B, ndo
é recomendavel para o uso destes como agentes mitigadores da retracdo autégena, pois essa
deformacdo inicia na transi¢do de suspensdo para solido do material cimenticio (tempo zero), e é
critica nas idades iniciais, aproximadamente nos 3 primeiros dias. Porém, se o PSA libera agua
antes do tempo zero, quando o material ainda é fluido, diminuiria a porosidade deixada ap6s o
desinchamento do polimero, tendo um efeito menos prejudicial nas propriedades mecénicas e

elasticas do material cimenticio.

Trtik et al. (2010) quantificaram a liberacdo de dgua de uma particula de PSA numa pasta de
cimento, por meio da técnica de tomografia de néutrons. Os autores concluiram que o inicio da
dessorc¢do de agua a partir do polimero coincidiu com a transi¢do do periodo dormente para o de
aceleragdo. Nestle et al. (2009), utilizando ressonancia magnética nuclear (RMN), descobriram
que a liberacdo da &gua das particulas de PSA na matriz da pasta foi iniciada no periodo de

aceleracdo e finalizou um ou dois dias depois, dependendo do tamanho do polimero.

E importante mencionar que a cinética de dessorcdo de agua vai depender do tipo de PSA.
Schroefl et al. (2015) determinaram, pela técnica de radiografia de néutrons, que um PSA do tipo
n&o retentivo iniciou a liberagdo da 4gua para a matriz cimenticia, quase imediatamente depois da
preparacdo da pasta. Por outro lado, um PSA do tipo retentivo comecou a liberar a agua no inicio

do periodo de aceleracao.

4.4.2.3 - Estégio V: de reagdo lenta e continua (difuséo).

Por fim, pode ser feita uma analise do calor acumulado das pastas na idade de 96 h. Observa-se na
Figura 4.34 — b, que a adicdo dos PSAs modificou a cinética de hidratacdo das pastas,
incrementando o valor do calor acumulado, o que esta relacionado com a participacdo da agua de

cura interna nas reac0es, gerando um maior grau de hidratagdo. Just et al. (2014) encontraram esse
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mesmo comportamento, porém, para diferentes teores de um mesmo PSA e utilizando a técnica de
mistura das pastas fora do calorimetro, o que impede coletar os dados do Estagio | de reagédo
inicial. Cabe salientar que somente até 24 h do inicio do ensaio, o calor acumulado da pasta Ref-

0,30 conseguiu ser maior do que das misturas com polimeros.

Schrofl et al. (2012) e Mechtcherine et al. (2015) determinaram que o PSA B pode ser
considerado como um polimero ndo retentivo, por meio de ensaios de absor¢cdo de solugédo
sintética de poros e de reologia em microconcretos, respectivamente. Esse comportamento
também foi verificado neste estudo pela curva de calor acumulado, sendo que a pasta contendo
este polimero atingiu o maior valor apds 96 h. Esse fato pode indicar que efetivamente o PSA B
libera a 4gua de cura interna antes do tempo zero, promovendo um maior grau de hidratacao da

matriz cimenticia, como foi discutido na analise reoldgica no item 4.4.1.3 -.

A mistura contendo o polimero A atingiu o menor valor de calor acumulado, isso pode ser
explicado em funcdo da capacidade de retencdo de agua desse PSA, ou seja, 0 processo de
dessorcdo € lento e a totalidade da agua absorvida ndo é liberada até as 96 h de idade do ensaio.
Portanto, parece que 0 PSA A ¢ do tipo retentivo. As pastas contendo os polimeros fabricados por
polimerizagdo por gel (C e D) apresentaram um comportamento intermediario com cinéticas de
calor acumulado similares. Por fim, da analise do periodo V de difusdo pode-se concluir que a
agua liberada pelos polimeros A, C e D participou da hidratacdo e que essa dessor¢do aconteceu

principalmente apds o tempo zero.

45- CONCLUSOES

O desenvolvimento do programa experimental nas pastas de cimento modificadas com diferentes
tipos de PSAs, por meio das técnicas de reologia de placas paralelas e da calorimetria isotérmica,

permitiu concluir que:

e quando foram adicionados diferentes teores de PSA A e agua de cura interna, em pastas com a
mesma relacdo a/c, houve um leve aumento da viscosidade ao longo do tempo. Os valores da
tensdo de escoamento foram incrementados com a presenca do polimero, se comparados com
a pasta de referéncia. Esse comportamento pode ser explicado pela presenca fisica do PSA,
que quando inchado, atua como um agregado miudo, e porque o polimero parece absorver

particulas de aditivo superplastificante, diminuindo o seu efeito;

e a adicdo de um teor fixo de PSA A (0,3%), em pastas com diferentes relagbes alc,

incrementou levemente a viscosidade ao longo do tempo. Apresentou-se um acréscimo da
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tensdo de escoamento nas pastas contendo polimero, aparentemente esse efeito é mais
acentuado com a diminuicdo da relacdo a/c das misturas. Esse desempenho pode estar
relacionado com a maior quantidade de particulas de polimero inchadas, que incrementam a

interferéncia do PSA na suspensao cimenticia;

0 teor elevado de aditivo superplastificante, utilizado na Etapa I, ocasionou uma elevada
fluidez das pastas, o que causou comportamentos ndo esperados, como a diminui¢do dos
parametros reoldgicos ao longo do tempo (efeito tixotropico). O ensaio oscilatério de

varredura no tempo mostrou que esse teor de aditivo retardou o tempo de pega das pastas;

a adicdo de quatro tipos de PSAs e de agua de cura interna fixa em pastas com a mesma
relacdo a/Cnasica aumentou os valores da viscosidade até uma idade de 4 h. Somente apds 6 hs a
pasta de referéncia apresentou um valor maior de viscosidade que as misturas contendo PSAS,
esse desempenho pode estar associado com o maior avango das reacdes de hidratacdo da pasta
de referéncia. A tensdo de escoamento sofreu uma maior influéncia da adicdo dos PSAs,
sendo que essa magnitude muda em funcdo do tipo de polimero, e em consequéncia, da

cinética de dessorcdo. O PSA B foi classificado como néo retentivo;

a presenca dos PSAs alterou a cinética de hidratacdo das pastas. A avaliacdo do calor de
molhagem no estagio | de reacgdo inicial pode dar subsidios sobre a cinética de absor¢do dos
polimeros. Além disso, a adi¢do dos quatro PSAs gerou um retardo do tempo inicial de pega
das pastas e uma desaceleracdo da cinetica de reagdo do cimento, quando comparadas com a
mistura de referéncia com a mesma relacdo a/Chasica. ESSE cOomportamento parece estar
relacionado com a cinética de dessorcdo dos polimeros, com a lixiviagdo de algumas

particulas ndo-reticuladas dos PSAs e com a absorc¢éo de ions alcalinos dentro dos polimeros.

A cinética de dessorcdo de cada PSA deve ser avaliada com o intuito de conhecer a influéncia
dos polimeros nas propriedades no estado fresco e endurecido dos matérias cimenticios. Tal
efeito depende principalmente do momento no qual acontece essa liberacdo. A técnica de
calorimetria isotermica pode dar subsidios sobre esse pardmetro, se a dessor¢do ocorre no
periodo de inducdo (PSA ndo retentivo), essa dgua de cura interna pode ser considerada como
livre e participa da hidratagdo, gerando maior calor acumulado. Porém, sem efeitos benéficos
na mitigacdo da retracdo autdgena. Ja se a agua for entregue para a matriz cimenticia apds o

tempo zero pode-se designar o PSA como retentivo e apropriado como agente de cura interna.
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5- ANALISE COMPARATIVA DA MICROESTRUTURA DE PASTAS
CONTENDO PSA

5.1- INTRODUCAO

O uso de polimeros superabsorventes (PSAs) vem sendo pesquisado como uma alternativa viavel
na mitigacdo da retracdo autdgena de materiais cimenticios de alta resisténcia, também como
aditivo para melhorar a durabilidade do concreto quando submetido a ciclos de gelo-degelo.
Porém, ainda existem lacunas no meio cientifico sobre o efeito destes polimeros na microestrutura
dos materiais a base de cimento. Vérias técnicas de caracterizacdo microestrutural sdo abordadas
neste capitulo com o intuito de dar subsidios sobre a influéncia das mudancas produzidas pelos
PSAs no comportamento das variagdes volumétricas, das propriedades mecanicas, elasticas e

relacionadas a durabilidade dos materiais cimenticios.

5.2- REVISAO DA LITERATURA

Inicialmente é realizada uma explanacdo sobre conceitos de microestrutura e de porosidade dos
materiais a base de cimento, na sequéncia é feita uma descricdo das técnicas de caracterizacdo
microestrutural que foram aplicadas neste capitulo, assim como referéncias de sua utilizacdo em

materiais cimenticios com a adicdo de PSAs.
5.2.1 - Microestrutura e Porosidade

Como consequéncia da formagdo de hidratos, as particulas de cimento interconectam-se,
formando um esqueleto so6lido. O sistema de agua/cimento evolui a partir de uma suspensao
coloidal em agua para um so6lido poroso com fases liquidas e gasosas presentes nos poros. As
caracteristicas desses poros tém uma grande influéncia nas propriedades do material cimenticio. A
velocidade da remocéo de 4gua dos poros esta diretamente ligada a fendmenos como a retragao ou

a fluéncia.

O comportamento mecanico do material “pasta de cimento” ¢ governado pelo arranjo de seus

diferentes constituintes. As “fases” da pasta de cimento, S&0:

e a fase solida, estrutura nanocristalina (“gel”’) de hidratos, essencialmente constituida de C-S-
H;
e 0s espacos de vazios (porosidade total incluindo a porosidade do C-S-H);

e adgua (preenchendo parcialmente os espacos vazios).
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5.2.1.1 - Fase Solida

Segundo Baroghel-Bouny (1994), essa fase é constituida por diferentes produtos de hidratacéo,

divididos em trés classes:

¢ hidratos simples ou hidroxidos: Hidroxido de célcio (Ca(OH)2), Hidroxido de aluminio e
Acido silicio;

¢ hidratos binarios: Aluminatos de célcio hidratados e Silicatos de célcio hidratado (C-S-H);

¢ hidratos ternarios: Sulfoaluminato de célcio hidratado (etringita e monossulfato) e Gelenita ou

alumino-silicato de calcio hidratado.

No entanto, serd considerado que a fase sdlida é essencialmente composta pelo gel de C-S-H. As
particulas de C-S-H formam uma estrutura interna nanocristalina amorfa. A morfologia varia,
desde fibras pouco cristalinas até redes reticulares e que, por suas dimensdes coloidais, sO
puderam ser analisadas, gracas ao advento do microscopio eletrénico. A estrutura interna
nanocristalina também pode permanece indefinida. A sua estrutura parece constituida de folhas
muito finas (duas a trés folhas com espessura média de 30 A e com espacos interlamelares com 17
A, antigamente chamados de poros gel) (BAROGHEL-BOUNY, 1994).

Embora a unidade microestrutural exata do C-S-H ndo seja conhecida, varios modelos tém sido
propostos para explicar as propriedades do material, a sua evolugdo (em particular as interaces
entre 4gua e microestrutura) e correlaciond-las com as manifestacbes mecénicas macroscopicas,
notadamente sob carga. O modelo considerado hoje em dia, como sendo aquele capaz de justificar
a maior parte dos componentes mecanicos, em particular no que diz respeito a retracdo, a fluéncia

e aos fendmenos de sor¢do é o0 modelo de Feldman e Sereda (Figura 5.1).

) ) o Agua
Agua Adsorvida 3 In?erlamelar
Folhas de C-S-H \ o Agua Capilar

Figura 5.1 - Modelo de Feldman e Sereda da microestrutura do C-S-H (FELDMAN e SEREDA,
1968)

O modelo de Feldman-Sereda representa a estrutura de C-S-H como um arranjo irregular ou
dobrado de camadas que s&o randomicamente dispostas, criando espagos interlamelares com

diferentes formas e tamanhos. Feldman-Sereda (1968) sugeriram que este espaco pode variar de 5
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a 25 A. Este tamanho de vazios é muito pequeno para que tenha efeito adverso na resisténcia e na
permeabilidade da pasta de cimento hidratada. Mas as pontes de hidrogénio, como sera visto
adiante, podem reter 4gua nesses pequenos vazios e sua remocao pode contribuir para retracdo por

secagem e fluéncia.

5.2.1.2 - Fase Porosa

Na pasta de cimento pode-se encontrar trés escalas principais de porosidade: a escala nanométrica
(porosidade interna dos hidratos), a escala micrométrica (porosidade capilar dos mesoporos e
macroporos) e a escala milimétrica (bolhas de ar). A distribuicdo de poros considerada neste
trabalho foi adotada de Baroghel-Bouny (1994). Os diferentes tipos de poros presentes no material
cimenticio endurecido tém uma geometria complexa e dimensdes muito variaveis. A classificacdo

segundo a autora compreende trés modos porosos:

e primeiro modo poroso: corresponde aos raios de poro da ordem de 1000 A. Ou seja, ao espago
situado inicialmente entre os grdos de cimento. Estes si0 os poros ditos capilares. A medida
que a hidratagdo avanca, esse modo da lugar a um segundo modo poroso correspondendo a
vazios menores (o desenvolvimento dos hidratos vai preenchendo progressivamente 0s
espacos inicialmente ocupados pela agua). Esta transi¢cdo ocorre mais ou menos rapidamente,

dependendo da relagéo a/c da pasta;

e segundo modo poroso: corresponde aos poros da ordem de 100-200 A. Esse modo é
representativo da rede porosa residual ap6s a formacéo dos hidratos externos e situa-se entre
as suas amas (conjunto continuo de gréos interligados mecanicamente). A porosidade relativa
desse modo aumenta com a hidratagdo, & medida que o C-S-H vem preencher 0s espagos

intergréos iniciais;

e terceiro modo poroso: corresponde aqueles poros na faixa de 20-50 A. Este modo é
caracteristico dos poros de C-S-H (interlamelar). A porosidade do C-S-H parece ser
dependente do tipo de material considerado. Segundo a experiéncia da autora, em pastas de
alto desempenho, contendo silica ativa e a/c = 0,17, a distribuicdo de tamanho de poros é bem
estreita, com um pico em 16,5 A (C-S-H densos). Para as pastas qualificadas como ordinarias
(a/c=0,35), a zona porosa é bem ampla, compreendida entre 20 e 50 A, com pico em 30 A (C-

S-H bem desenvolvidos e fibrosos).

E importante notar que nos extremos dos modos porosos 1 e 3 pode-se considerar: (i) a porosidade

associada as falhas do material (bolhas de ar), cujo tamanho caracteristico pode variar de
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micrémetro a milimetro, e (ii) a porosidade do poro de gel de C-S-H (poros interfolhas), cujo pico
se situa a alguns A (BOIVIN, 2001). As cavidades deixadas pelos PSAs como poros vazios,
podem ser consideradas dentro do limite superior desta classificagdo (aproximadamente 200 pm).

Na Figura 5.2 é apresentada uma ilustracdo gréafica da classificacdo dos poros.

T [ [ I 1 1 | [ | Ar aprisionado
Cristais Hexagonais [ I \ 1] O
de Hidroxido de Calcio | || I A, O O T
(Ca(O‘H)Z) T Bolhas de ar incorporado
&—,
Espa;:o interfoliar 1 ! L1l ! ! "—* 1 1 ! {11 ! | - ! L1l
do C-S-H ey | Espagc maximo do
! ar incorporado para
& [T || Poros Capilares | [ ‘ [ i [ ["ITT]]] durabilidade ao gelo- ||
IR ! | =t ! | - " degelo
Agregados de C-S-H — 1+ T T ‘
0.001 pm 0.01 pm 0.1 pm 1pum 10 pm 100 pm 1 mm 10 mm
1nm 10 nm 100 nm 1000 nm 10% nm 10% nm 105 nm 107 nm

Figura 5.2 — Tamanho dos poros presentes no material cimenticio (METHA e MONTEIRO,
2014).

5.2.1.3 - Estado da Agua

A 4gua que esta dentro do material cimenticio pode estar presente como agua residual apés a
hidratacdo ou como a umidade proveniente do meio ambiente. Diversos fendbmenos, que causam
as mudancas de volume nas primeiras idades dos materiais cimenticios, estdo relacionados com a
remoc&o da 4gua dos poros da pasta de cimento. Segundo Lopes (2011), o estado hidrico da pasta
depende essencialmente do grau de hidratacdo do material, da umidade relativa na rede porosa e
do tamanho dos poros considerados. Os vazios huma pasta de cimento sempre estardo com uma

quantidade de agua.

Existem na literatura varias classificacbes dos tipos de agua nos materiais cimenticios. Dando
continuidade nos conceitos apresentados, serd adotada uma classificagdo com base no trabalho de
Baroghel-Bouny (1994):

e 4gua quimicamente ligada: é aquela que foi consumida durante as reacGes de hidratacdo do
cimento e que estd combinada com outros compostos dentro dos hidratos. Ela ndo é mais
considerada como fazendo parte da fase liquida do material. Esta dgua ndo se perde por
secagem. E liberada quando os hidratos se decompdem por aquecimento (150-300°C). Pode-
se dividir em:

- agua de hidroxila: sdo as hidroxilas OH™ que fazem parte da estrutura dos hidratos, ligadas

quimicamente aos atomos Si e aos atomos Ca;
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- agua molecular: é a agua de cristalizacdo (REGOURD, 1985 apud BAROGHEL-
BOUNY, 1994). E a 4gua que se encontra presente nos compostos cristalinos, mas néo é

ligada covalentemente & molécula. As moléculas de agua podem simplesmente ocupar

posicdes na rede do cristal ou podem formar ligacGes com os anions e o0s cations

presentes.

e agua adsorvida: é constituida pelas primeiras camadas de moléculas de agua submetidas ao

campo das forgas elétricas superficiais das particulas de C-S-H. Dependendo se a energia

destas forcas de ligacdo € forte ou fraca (dai originando o carater de ligagdo como provisério

ou principalmente permanente), se fala de agua fisi ou quimissorvida. A fisissorcdo diz

respeito as ligagdes por forcas intermoleculares de atracdo (tipicamente as forcas de Van der

Waals), correspondendo a energias relativamente fracas, da ordem de uma dezena de kJ/mol.

A quimissorcdo diz respeito a uma transferéncia de elétrons, num processo que concerne uma

energia de algumas centenas de kJ/mol (SILVA, 2007). Essa agua pode-se dividir em:

- &gua externa ou interlamelar (< 20 A) - adsorvida sobre a superficie externa das particulas

(lamelas);

- agua interfolhas (de alguns Angstrons) - fixada nos pequenos espacos entre as folhas das

particulas;

- agua de solvatacdo dos cations situados a superficie dos sélidos.

A Figura 5.3 ilustra a reparticdo da agua adsorvida dentro de uma unidade estrutural de C-S-H
com trés folhas (SIERRA, 1974 apud BAROGHEL-BOUNY, 1994). Representou-se somente a

metade das figuras A e B, simétricas em relacdo ao eixo.

@

e NN 'S .
Externa Agua de Folha Agua
Interfolhas de Hidroxila

===* Ponte de Hidrogénio
V Molécula de agua
o-¢ Agua de Hidroxila

Figura 5.3 - Reparti¢do de agua dentro de uma unidade estrutural de C-S-H, onde A e B séo dois
exemplos possiveis (SIERRA, 1974 apud BAROGHEL-BOUNY, 1994).
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e A 4agua capilar: € constituida da fase condensada preenchendo (por condensacdo capilar) o
volume poroso ao lado da camada adsorvida e separada da fase gasosa pelos meniscos. A
movimentacdo da agua capilar, quando bem ligada ao sélido por for¢as de tensdo superficial,
pode conduzir a deformacBes da matriz (retracdo ou expansdo). Obedece a lei de Kelvin-
Laplace. De acordo com Metha e Monteiro (2014), a 4gua capilar esta presente em vazios
maiores que 50 A, e pode ser descrita como o volume de &gua livre da influéncia das forcas de
atracdo exercidas pela superficie sélida, além disso, esta disponivel para a hidratacdo do

cimento.

e Agua livre: representa um caso particular da agua capilar, é constituida pela fase condensada
que ndo estd mais sob o campo de influéncia das forcas superficiais e esta em equilibrio com a
fase gasosa por intermédio de uma interface plana. Ela pode estar presente dentro dos poros

grandes (nas zonas suficientemente afastadas da superficie do sélido).

Excetuando a 4gua quimicamente combinada, 0s outros estados da agua sdo funcdo do tamanho
dos vazios dentro dos quais a 4gua se encontra. O estado da agua esta relacionado a dificuldade

que se tem de esvaziar 0 poro em questao.

5.2.2 - Técnicas de Caracterizacdo Microestrutural

5.2.2.1 - Analise Térmica

A anadlise térmica € um grupo de técnicas de analise instrumental, na qual uma ou mais
propriedades fisicas do material sdo medidas em relacdo a uma variacdo controlada de
temperatura. Dentre essas técnicas destaca-se a andlise termogravimétrica (ATG) que mede a
variacdo de massa de uma amostra em funcdo da temperatura ou do tempo. A metodologia
permite conhecer temperaturas de decomposi¢do de materiais, assim como o desenvolvimento de
reacOes quimicas como: desidratacdo, oxidacdo, entre outras. A analise térmica diferencial (DTA)
permite observar fendmenos calorificos endo ou exotérmicos, que sdo provocados pelas

transformagdes de transicéo de fase.

A analise termogravimétrica (ATG) pode ser classificada em: a) TG Isotérmica, quando € mantida
constante a variagdo de massa no tempo; b) TG quasi-isotérmica, quando a amostra é aquecida a
uma temperatura constante até uma variacdo de massa; ¢) TG dindmica, onde a variagdo de
temperatura é programada no tempo e geralmente de modo linear. Os principais fatores que

podem influenciar ao erro nestas técnicas sdo: os instrumentais, como as diferentes taxas de
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aquecimento e as atmosferas do forno; e as caracteristicas das amostras, principalmente a massa e

a granulometria.

Para aplicacdo em materiais cimenticios a técnica mais utilizada é a TG dindmica, pois permite
determinar faixas de temperatura, correspondentes as transformacfes térmicas dos principais
produtos hidratados para o cimento Portland (TAYLOR, 1997), dentre elas Lopes (2011) ressalta:

e 50°C - 245°C: correspondem ao silicato de célcio hidratado (C-S-H), gipsita e ao
trissulfoaluminato de célcio hidratado (AFt), com pico referente na curva DTG entre 103 e
113°C. A transformacdo térmica desses produtos abrange toda essa faixa de temperatura e
consequentemente, as reacoes se sobrepdem;

e 175°C: desidratacdo dos aluminatos de célcio hidratado (C4AH13 ou C2AHs), 0 pico da curva
DTG coincide com o do C-S-H;

e 50°C - 600°C: corresponde ao monossulfoaluminato de célcio hidratado (AFm). Essa reacao €
mais lenta que as duas anteriores, dando-se a maior parte na faixa de até 200°C, sendo o0 pico
da curva DTG em torno de 195°C;

e 400°C - 500°C: corresponde ao hidréxido de calcio (Ca(OH).,), fase de hidratacdo do CsS e do
C.S;

e Acima de 600°C: decomposicdo do carbonato, proveniente do filer calcario do cimento, do

agregado calcério ou por carbonatacdo da amostra exposta ao ambiente.

Além disso, segundo Roszczynialski (2002), a analise térmica (TG e DTA) foi utilizada com
sucesso no estudo de pastas de cimento hidratadas e particularmente com o objetivo de avaliar a
atividade pozolanica dessas misturas. Essa atividade pode ser medida por meio da reducdo do
Ca(OH). ao longo do tempo. Os resultados reportados por este autor mostram boa correlagdo com
a avaliacdo analitica da atividade pozolanica pelo método ASTM C593-06. Essa técnica também
foi utilizada para avaliar a extensdo da atividade pozolanica em pastas de cimento de baixa e
média resisténcia (VEDALAKSHMI et al., 2003).

Poucos trabalhos foram encontrados sobre a avaliagdo da microestrutura de materiais cimenticios
modificados com PSAs utilizando TG, a seguir apresentam-se 0s mais destacados. Assmann e
Reinhardt (2011) concluiram que a técnica TG é apropriada para detectar a quantidade de agua
quimicamente ligada em pastas de cimento Portland durante a hidratacdo selada. Esteves (2011b)
realizou um estudo comparativo da hidratagdo de pastas com silica ativa e PSA, concluindo que a
analise térmica (TG e DTA) pode ser utilizada para diferenciar o consumo de agua do polimero e

para quantificar o contetdo de Ca(OH). nos sistemas. Snoeck et al. (2015) estudaram a
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microestrutura de materiais cimenticios contendo PSA por meio de metodologias de adsor¢éo; as
técnicas de TG e DTA foram utilizadas para verificar se as amostras de ensaio apresentavam

carbonatagéo.

Esteves et al. (2014) pesquisaram pastas de cimento com adi¢do de PSA por meio de analise
térmica, com enfoque nos seguintes pardmetros: a concentracdo de polimero, o efeito da
distribuicdo do tamanho de particula e sua influéncia sobre o processo de hidratacdo. Os autores
concluem que a introdugdo do PSA em materiais cimenticios afeta significativamente o equilibrio
quimico do cimento Portland. O efeito ndo é apenas em termos da quantidade de hidratos, mas
também do tipo de hidratos sendo formados termodinamicamente, favorecendo a precipitacao do

hidréxido de calcio.

5.2.2.2 - Difracdo de Raios-X

Segundo Gobbo (2009), a técnica de difracdo de raios-X (DRX) representa o fendbmeno de
interacdo entre o feixe de raios-X incidente e os elétrons dos &tomos componentes de um material,
relacionado ao espalhamento coerente (0s raios-X ao atingirem um material podem ser espalhados
elasticamente, sem perda de energia, pelos elétrons de um &tomo). A técnica consiste na
incidéncia da radiacdo em uma amostra e na detec¢cdo dos fotons difratados, que constituem o
feixe difratado. Segundo Cullity (1978), em um material onde os &tomos estejam arranjados
periodicamente no espaco, caracteristica das estruturas cristalinas, o fendmeno da difracdo de
raios-X ocorre nas direcdes de espalhamento que satisfazem a Lei de Bragg (Equacdo 5.1).
Admitindo que um feixe monocromatico de determinado comprimento de onda (A) incide sobre

um cristal a um angulo 6, chamado de angulo de Bragg, tem-se:

nA=2dsen0 (5.1)

Onde, 0 corresponde ao angulo medido entre o feixe incidente e determinados planos do

€6 9

cristal, “d” ¢ a distancia entre os planos de atomos e “n” a ordem de difragdo, como

representado na Figura 5.4.

d Distancia
Interplanar

nA = 2d sin &
Figura 5.4 - Esquema ilustrativo da difracdo de raios-X, Lei de Bragg (GOBBO, 2009).
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O equipamento tipico utilizado é o difratbmetro, onde a producdo dos raios-X se da em um tubo
fechado, que contém um filamento de tungsténio (catodo) separado, por vacuo, do anodo, que
pode ser de cobre, ferro, cobalto, ou outro tipo de material. Nos equipamentos modernos a
amostra em po se mantém na posi¢do horizontal, sendo movimentado o tubo e o detector no

circulo do difratbmetro.

O resultado desta técnica é um difratograma constituido por picos registrados num espectro de
intensidade em fungdo do angulo 26. As informacg6es obtidas de cada pico sdo a intensidade, a
posicdo angular (20) ou distancia interplanar (d) e o perfil. Cada composto cristalino apresenta um
padrao difratométrico caracteristico, permitindo sua identificacao através das posi¢des angulares e

intensidades relativas dos picos difratados.

A principal aplicacdo desta metodologia € a identificacdo de fases do cimento Portland, em caréater
qualitativo, ou pelo método de Rietveld de carater quantitativo. Embora a hidratacdo do cimento
envolva reacBGes quimicas complexas, a DRX pode ser usada para a caracterizacdo das fases

cristalinas presentes nos produtos de hidratacdo de materiais cimenticios.

Poucas pesquisas foram encontradas na literatura técnica utilizando DRX em materiais
cimenticios contendo PSA. Destaca-se aqui o trabalho de Esteves (2009), que empregou esse
método com o intuito de avaliar a hidratacdo de trés pastas de cimento, sendo uma de referéncia,
outra com adig&o de silica ativa e uma contendo silica ativa e com adi¢do de agua de cura interna
por meio de PSA. Verificou que a quantificacdo da fase de Ca(OH). através da DRX é
controversa, visto que parece que uma fase cristalina fraca ocorre dentro deste produto de
hidratagdo, induzindo assim incertezas relevantes no perfil de hidratacdo das pastas. Assim, 0
autor sugere uma analise conjunta de DRX com TG/DTA, a fim de promover uma melhor

compreensdo dos fendmenos de hidratagéo.

Esteves et al. (2014) utilizaram a técnica de DRX para confirmar os resultados obtidos por TG e
DTA, do desenvolvimento da hidratacdo de pastas de cimento contendo PSA. Os autores
concluem que um ligeiro incremento no teor de polimero é favordvel para a precipitacdo do

hidroxido de célcio nas pastas.

5.2.2.3 - Microscopia Eletronica de Varredura

Segundo Dedavid et al. (2007), o principio de funcionamento de um microscépio eletrénico de
varredura (MEV) consiste em utilizar um feixe de elétrons de pequeno diametro para explorar a

superficie da amostra e transmitir o sinal do detector a uma tela catddica. Dentre os sinais
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emitidos, os mais utilizados para obtencdo da imagem s&o originarios dos elétrons secundarios
(SE), onde o contraste na imagem € dado, sobretudo, pelo relevo da amostra; e/ou dos elétrons
retroespalhados (BSE), a imagem gerada por estes fornece diferentes informacdes em relacdo ao
contraste, gerando imagem topogréafica ou de composicdo. Na literatura internacional encontram-
se varios trabalhos que utilizam essa tecnica para avaliar diferentes propriedades nos materiais
cimenticios modificados com PSA (SNOECK et al., 2014; KLEMM e SIKORA, 2013;
ESTEVES, 2011b; ESTEVES, 2009).

Kong et al. (2014) utilizaram o0 MEV em amostras fraturadas com o objetivo de avaliar os poros
na matriz cimenticia, deixados pelo desinchamento das particulas de PSA. Farzanian et al. (2016)
analisaram amostras polidas de 5 pastas modificadas com 4 tipos de PSAs, com o objetivo de
estudar os macrovazios na microestrutura e obter informacGes sobre o comportamento de

absorc¢éo e dessorcdo dos polimeros nas pastas.

5.2.2.4 - Porosimetria por Intrusdo Mercdrio

Diversas técnicas tém sido desenvolvidas com o objetivo de caracterizar a estrutura porosa de
materiais solidos. Destacam-se, pela sua maior aplicacdo, a adsorcdo de nitrogénio, que tem seu
principal emprego em materiais com poros de dimensdes muito pequenas, e a porosimetria por
intrusdo de mercurio (PIM), utilizada em materiais com poros maiores. Porém, outras
metodologias vém sendo usadas como: a adsor¢do de vapor de agua, as técnicas de processamento
digital de imagens (microscopia Otica e eletrdnica) e, mais recentemente, os métodos ndo
destrutivos como a ressonancia magnética nuclear (RMN) e a tomografia de raios-X. Na Figura

5.5 sdo apresentados os principais métodos de caracterizacdo da porosidade e seus limites de

aplicacéo.
Método de Limites de Medigdo (um)
Caracterizagdo 0,0001 0,001 0,01 0,1 1 10 100 1000
Microscopia | i i |
L i ———
Otica H
Microscopia E
eletronica |
|ntrU5§0 de I*

o Mercdrio | b b SN SR S MR S—
Adsorggo de “i
Nitrogénio ! i i

Figura 5.5 — Capacidade de medigdo dos diversos métodos de caracterizacdo da porosidade
(FITZNER, 1994 apud RATO, 2006).
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O método da intrusdo de mercurio € o mais empregado na caracterizacdo da estrutura porosa de
materiais cimenticios como pastas, argamassas ou concretos. Segundo Rato (2006), a metodologia
baseia-se no principio fisico que determina que a pressao necessaria para provocar a intrusdo de
um liquido que ndao molha, num capilar de seccdo circular, é inversamente proporcional ao
diametro do capilar e diretamente proporcional a tensdo superficial do liquido (referente a
interface liquido-gas) e ao angulo de contato do liquido (sendo que a superficie solida é a que
delimita o capilar). O didmetro do poro D pode ser calculado pela Equacdo 5.2 de Washburn.

—4-0-Cos 0

D=——F—— (52)

onde: o € atensdo superficial do mercurio [N/m];
0 é o angulo de contato entre 0 mercurio e as paredes dos poros [°];

P é a pressdo exercida [Pa].

O método é aplicado para a medi¢do de poros na faixa de 0,003 a 400 pm, sendo mais adequado
na faixa de 0,1 a 100 um. Os equipamentos disponiveis podem ser divididos em dois grandes

tipos, de acordo com a pressdo maxima exercida, chegando aos valores de 230 MPa e 400 MPa.

Segundo pesquisas da literatura internacional, o método tem algumas criticas: a) a suposicao de
que todos os poros sdo cilindricos (SILVA, 2001); b) o pressuposto de que 0s poros sejam
independentes, ou seja, assume-se que 0s poros menores vao sendo preenchidos a medida que se
aumenta a pressdo, independente de sua posicd0 NoO espago poroso, nNo caso de poros tipo
“tinteiro” (Figura 5.6) o volume de mercurio pode ser atribuido a poros menores (SATO, 1998);
c) as altas pressbes podem danificar a amostra, afetando os resultados da porosidade (LARA,
2003).

\

i

Exterior
Figura 5.6 — Esquema do poro tipo “tinteiro” (DIAMOND, 2000)

Conhecendo as limitagdes do método, a avaliagdo das medi¢cbes de PIM deve ser focada em trés
parametros considerados como indices comparativos da estrutura porosa de materiais cimenticios:

a) o volume de poros total intrudido; b) o raio modal, relacionado com o valor maximo da curva
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de distribuicdo de tamanho de poro relativo; e c) o raio critico, relacionado com a pressao da
primeira intrusdo de grandes quantidades de mercurio e que pode ser determinado graficamente
como o ponto de interseccdo das tangentes da parte plana e a primeira parte da curva de
distribui¢do de tamanho de poro acumulado. (DIAMOND, 2000).

Esta metodologia tem vérias aplicacfes em materiais cimenticios de alta resisténcia, Chen et al.
(2013) criaram um modelo para estimar a autodessecacdo em pastas com baixas relagdes a/c por
meio da evolucdo da distribuicdo do tamanho de poros, de medicdes da retracdo autdgena e da
composicdo da solucdo de poros. Varios trabalhos empregando a porosimetria por intrusdo de
mercUirio em materiais cimenticios modificados com PSAs foram encontrados na literatura

técnica.

Reinhardt et al. (2008) estudaram a influéncia da adi¢do de PSA na durabilidade de concretos em
comparagdo com outros agentes incorporadores de ar. Propdem um modelo, onde a porosidade
total é dividida em: poros capilares, vazios do PSA e vazios de ar. Os vazios de ar foram medidos
durante os ensaios. Os vazios do PSA sdo calculados em funcéo do raio inchado do polimero, da
distribuicdo granulométrica e do conteudo total. A porosidade capilar foi calculada com os
resultados da PIM.

Reinhardt e Assmann (2010) avaliaram a porosidade de concretos com diferentes relagdes a/c e
teores de PSA. Relatam que os resultados obtidos por PIM podem ser usados para estimar a
capacidade de absorcdo de &4gua do polimero e que a 4gua armazenada no PSA definitivamente
leva a poros que sdo diferentes dos poros capilares. Além disso, concluem que o raio médio dos
poros, de uma mistura modificada com PSA, deve adotar valores de uma mistura de referéncia

com a mesma relagao a/Coesica.

Klemm e Sikora (2013) estudaram o efeito da adicéo de diferentes tipos de PSA na microestrutura
e propriedades mecanicas de microconcretos com cinza volante por meio das técnicas de PIM e
MEV. Encontraram que a maioria dos poros gerados pelo desinchamento do PSA é do tipo
tinteiro ou fechados, além disso, a cinética de dessor¢do dos polimeros promove a densificacdo da

microestrutura da matriz cimenticia.

Snoeck e De Biele (2013) pesquisaram a influéncia de dois tipos de PSA na microestrutura de
microconcretos com diferentes relagdes a/c. Os resultados da PIM mostram que os polimeros
diminuem do didmetro critico e, portanto, causam uma densificacdo da matriz cimenticia. Por
outro lado, também incrementam a porosidade total das amostras. Concluem que misturas com a

mesma relagéo a/Chasica Mostram a mesma porosidade capilar.
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Kong et al. (2014) investigaram o efeito da adicdo de PSA pré-saturado na estrutura de poros de
pastas de cimento, numa idade de 14 dias, utilizando a técnica de PIM. Descreveram que 0
polimero incrementou a porosidade total das misturas com a mesma relacao a/Cnssica, pela agua de
cura interna incorporada. Todavia, os autores concluem que a porosidade capilar das pastas com
PSA e menor que da referéncia, com a mesma relacdo a/Citai; assim os dois tipos de agua (cura

interna e livre) produzem diferentes estruturas de poros.

5.3- PROGRAMA EXPERIMENTAL

O objetivo principal deste capitulo foi realizar uma analise comparativa em funcéo do tempo, da
microestrutura de trés pastas de cimento de alta resisténcia, sendo duas de referéncia e uma
contendo PSA e 4gua de cura interna. O programa experimental foi desenvolvido nos laboratérios
de Furnas Centrais Elétricas S.A em Aparecida de Goiania, no Laboratério de Modelos
Geotécnicos da Universidad de los Andes - Colémbia e no Laboratério de Tecnologias em

Biomassa da UnB-Gama.

As amostras das pastas foram submetidas a diferentes técnicas de caracterizacdo microestrutural
nas idades de 1, 3, 7 e 28 dias. A seguir é apresentada uma descricdo de cada uma das etapas do
programa experimental, incluindo: os materiais utilizados, as pastas estudadas, o procedimento de

preparacdo das amostras e as metodologias empregadas.

5.3.1 - Materiais Constituintes

Os materiais utilizados para a confeccdo das pastas foram: cimento Portland de Alta Resisténcia
Inicial CPV-ARI, silica ativa nacional, PSA A, aditivo superplastificante Glenium 51 e agua
destilada. A caracterizagdo destes foi descrita nos itens 4.3.1 - e 7.3.2 -. Cabe lembrar que todos

o0s materiais utilizados foram provenientes de um mesmo lote de fabricacao.

5.3.2 - Pastas de Estudadas

Na Tabela 5.1 é apresentada a composicdo das duas misturas de referéncia com relagdes
agua/cimento diferentes (0,30 e 0,35), e da pasta com relacdo a/Cnssica de 0,30 e contendo 0,3% de
PSA em relacdo a massa de cimento. A escolha dessas pastas baseou-se no desempenho de
retracdo autdgena dos microconcretos investigados no capitulo 7. Procurou-se investigar uma
pasta contendo PSA A por meio da comparagdo com as duas misturas de referéncia, uma

contendo a mesma relacao a/cnssica (Ref-0,30) e outra com a mesma relagdo a/Cotal (Ref-0,35).
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Tabela 5.1 - Composic¢éo das pastas de alta resisténcia.

Ref-0,30 | 0,3-PSA | Ref-0,35
— | Cimento 134730 | 1347,30 | 1254,20
£ | silica 13473 | 13473 | 12542
< | Agua 404,19 | 40419 | 43897
S | Agua PSA —| 6063
é— PSA seco 4,04
S | (a/C)bisic 0300 0300| 0350
g (@lc); | 0045
S A , 4311 20,
& | Aditivo P 2:?:0(‘)’/30 3,30% 1,((5)5?1/90

a/ci: 4gua de cura interna; SP: aditivo superplastificante.

O roteiro para a producdo das pastas foi baseado nas recomendagdes do Comité TC 225-SAP
(RILEM, 2012) para realizacdo de ensaios interlaboratoriais. Foi utilizado um misturador
planetario de massas Hobart modelo N50 (Figura 5.7 — a) com capacidade de 5 litros. O PSA seco
foi pré-misturado com os materiais secos (cimento e silica ativa) antes da adicdo da dgua, como
mostra a Figura 5.7 - b. O aditivo superplastificante foi pré-dissolvido junto com a agua de
amassamento. Foram moldados 4 corpos de prova cilindricos de 5 x 10 cm para cada pasta

(Figura 5.7 — c) e posteriormente foram levados para cura em cdmara Umida (Figura 5.7 — d).

Figura 5.7 - Procedimento de mistura, moldagem e cura das pastas: a) detalhe do misturador
planetério, b) adigdo do PSA seco, ¢) moldagem dos corpos de prova cilindricos e d) cura Umida
em camara.
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5.3.3 - Processo de paralisacdo da hidratacéo

Uma vez alcancadas as idades de ensaio (1, 3, 7 e 28 dias), as amostras foram submetidas a
paralisacdo do processo de hidratagdo do cimento (Figura 5.8), realizado conforme as seguintes

etapas:

1. o corpo de prova é cortado em 4 se¢des com o auxilio de uma serra circular (Figura 5.8 —
b). As faces externas foram descartadas;

2. as amostras sdo lavadas e secas superficialmente utilizando papel e um secador (Figura
5.8-c¢);

3. as pastilhas sdo fraturadas em varias partes utilizando uma marreta e talhadeira (Figura
5.8-d);

4. num recipiente plastico, lacrado e identificado, sdo colocados os pedacos das pastilhas de
pasta em acetona por 24 horas (Figura 5.8 — f);

5. depois as amostras sdo levadas para a estufa a 60°C por 24 horas. Essa etapa nao foi

executada para as amostras da anélise termogravimétrica.

Figura 5.8 - Procedimento de paralisacdo da hidratacdo: a) detalhe dos corpos de prova, b) corte
das amostras com serra, ¢) secagem superficial, d) fratura das pastilhas, e) pedaco de pasta
fraturado e f) imersdo em acetona.

Esse procedimento foi utilizado em varias pesquisas, demostrando confiabilidade nos resultados
(LOUKILI et al., 1999; REGO, 2004; LOPES, 2011). Cada metodologia exigiu um tratamento

especifico de amostra, como descrito a seguir.
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5.3.4 - Analise Térmica (ATG e DTA)

Ap0ds a paralisacdo da hidratacdo, foi realizada a preparagdo das amostras para o ensaio de analise

térmica. O processo é descrito na continuacao:

1. os pedacos fraturados das pastilhas sdo cadastrados e estocados em sacos plasticos com
silica gel e cal sodada (Figura 5.9 — a), para evitar ingresso de umidade e a carbonatacao,
até a realizacdo do ensaio;

2. para descartar as faces externas das amostras, sdo fraturadas com marreta e talhadeira, e é
selecionado um prisma do centro com torqués (Figura 5.9 — b);

3. érealizada uma pré-moagem do prisma central com marreta (Figura 5.9 — c);

4. procede-se a moagem do material com o auxilio de um almofariz de agata (Figura 5.9 —
d);

5. ¢ feito o peneiramento do p6 com um pincel para a melhor dispersdo, até que passe pela
peneira nimero 200 da série de Tyler, com abertura de 0,075 mm (Figura 5.9 — e);

6. finalmente, € coletada a amostra para 0 ensaio e introduzida no cadinho do calorimetro
(Figura 5.9 —f).

Figura 5.9 - Procedimento de preparacdo da amostra para ensaios de ATG e DTA: a) embalagem
com silica gel e cal sodada, b) selecdo do prisma central, ¢) pré-moagem, d) moagem com
almofariz, e) peneiramento e f) colocacdo da amostra no cadinho.

Os experimentos foram executados no equipamento SDT Q600 Simultdneo da TA Instruments
(Figura 3.16) do Laboratdrio de Tecnologias em Biomassa da UnB-Gama. Os pardmetros de
ensaio foram: tipo de amostra em pd, taxa de aquecimento de 10°C/min, temperatura inicial do
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ambiente até a temperatura maxima de 1050°C, sendo utilizados cadinhos de alumina. O
aquecimento foi feito sob atmosfera de nitrogénio (N2) com fluxo de 100 mL.min" e com massa

de aproximadamente 10 mg para cada amostra de pasta.

Esta técnica foi utilizada com o objetivo de acompanhar o processo de hidratacdo ao longo do
tempo nas pastas, por meio do célculo do teor de hidréxido de célcio (Ca(OH)2), que pode ser
derivado diretamente da estequiometria da desidroxilacdo desse produto (geralmente entre a faixa
de temperatura compreendida entre 400°C a 500°C). Entre essas temperaturas o Ca(OH). se
decompde em H,O e CaO. A perda de massa relatada pela termogravimétrica se da pela
volatilizagdo da agua. Sendo assim, com os valores conseguidos pela curva TG e com célculos
estequiomeétricos é possivel determinar a quantidade de hidréxido de calcio em uma determinada

pasta de cimento Portland hidratada, aplicando a Equacéo 5.3:

(o]

450°C
Ca(OH), —— CaO + H,0 (5.3)

Essa metodologia é simples e ndo precisa de calibracdo, a partir da relacdo molar entre os
reagentes e os produtos da reagdo quimica, um coeficiente de 4,111 é encontrado, com o teor de

agua volatizada pode ser calculado diretamente o teor de Ca(OH) do sistema.
5.3.5 - Difracdo de raios-X - DRX

O procedimento de preparacdo de amostra em p6 foi 0 mesmo descrito no item 5.3.4 - do ensaio
de ATG e DTA. O equipamento utilizado nas andlises de difracdo de raios-X foi o difratbmetro
marca Siemens, modelo D5000, do Laborat6rio de Furnas Centrais Elétricas S.A., como mostrado

na Figura 5.10. As analises foram realizadas pelo método do p6 ndo-orientado.

Figura 5.10 - Difratbmetro marca Siemens - modelo D5000.

Os parametros do equipamento foram: voltagem de 40 kV e amperagem de 30 mA, em sistema
0/20, com velocidade de varredura de 0,02%seg a cada 2 segundos, de 3° a 70° em 260. A fonte de
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energia € um filamento de tungsténio (catodo) e o tubo de raios-X é de cobre (a&nodo), cujos
comprimentos de onda sio Ka 1,5406 A e KB1 1,3922 A. As interpretacdes foram realizadas em
computador acoplado ao difratdbmetro, fazendo-se uso do software EVA — Diffrac Plus, versdo 15
de 2009, com banco de dados ICDD (International Centre for Diffraction Data) de 2009, que

contém cerca de 218 mil fichas entre minerais, cimentos e materiais cimenticios.
5.3.6 - Microscopia eletronica de varredura - MEV

Apds o processo de paralisacdo da hidratacdo, as pastilhas das pastas sdo levadas ao processo de

preparacéo e selecdo das amostras para microscopia, descrito a seguir:

1. apdbs passar o tempo na estufa, as metades das pastilhas sdo armazenadas em sacolas com
silica gel e cal sodada;

2. as amostras sdo fraturadas com marreta e talhadeira, depois sdo retiradas as superficies

externas, e é selecionado um prisma do centro com torqués;

o0s prismas sdo fixados no porta-amostra com cola branca (Figura 5.11 - a);

é feito o aterramento das amostras com tinta prata (Figura 5.11 — b);

é realizado um croqui com a disposicao e localizacdo dos prismas;

o o &~ w

as amostras sdo levadas para a camara de metalizacéo, onde primeiro é criada uma pressao
de véacuo de 4x10% mbar/Pa. Depois ¢ feita uma limpeza com atmosfera de argonio e cria-
se de novo o0 véacuo (4x102 mbar/Pa). Ajusta-se a corrente num valor de 18 mA e inicia-se
a metalizacdo no ambiente com argonio e com tempo de deposi¢éo de 60 seg;

7. depois os porta-amostras foram acondicionados em um dessecador a vacuo com silica gel
e cal sodada, a fim de impedir a umidade e a carbonatacdo das amostras, até a idade de
andlise;

8. o0 porta-amostra é levado para 0 microscopio e inicia-se o ensaio (Figura 5.11 —f).

O equipamento utilizado foi 0 microscopio eletrénico de varredura da marca Leica, modelo S440i
do Laboratério de Furnas Centrais Elétricas S.A - Aparecida de Goiania, como descrito no item
3.3.2.1 -. O procedimento do recobrimento por uma deposicdo de ions metalicos de ouro torna as
amostras condutoras, o que gera imagens com boa resolucdo no MEV. Dado que o método de
preparacdo das amostras foi por fratura, a técnica da MEV por meio do detector de elétrons
secundarios (SE) permitiu avaliar com detalhe as caracteristicas da superficie das pastas por meio

de imagens tridimensionais.
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(e)
Figura 5.11 - Procedimento de preparacdo da amostra para ensaios de MEV: a) colagem do prisma
com cola, b) aterramento com tinta prata, ¢) porta-amostra, d) metalizagdo com ouro, €) amostra
metalizada e f) inicio do ensaio.

5.3.7 - Porosimetria por intrusdo de mercurio — PIM

Seguindo as recomendacdes para a execucdo do ensaio, foram selecionados prismas centrais em
forma de cubos com aproximadamente 1 cm de lado, utilizando a talhadeira e o torqués. As
amostras foram estocadas em sacolas plasticas contendo silica gel e cal sodada até a idade de
ensaio. Com o intuito de diminuir os tempos de execucdo do ensaio e garantir o vacuo das
amostras, os prismas ficaram 24 h na estufa a uma temperatura de 30°C. Os ensaios foram
realizados em um porosimetro fabricado pela Micromeritics Instrument Corporation, chamado de
Autopore 1V (Figura 5.12), do Laboratério de Modelos Geotécnicos da Universidad de los Andes

- Colémbia. O equipamento dispde de duas portas de baixa pressdo e uma outra de alta pressao.

Figura 5.12 — Porosimetro de Mercurio Autopore IV.
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A massa média de cada dupla de prismas variou entre 3 — 4 g, para conseguir ensaiar varias

amostras em paralelo, foram usados trés penetrdmetros com as mesmas especificacfes, ou seja,

com volume interior do bulbo de 5 cm?®. Cada penetrometro esta composto por um bulbo e uma

haste. O procedimento de ensaio para cada fase (baixa e alta pressao) é descrito a seguir:

1.

10.

11.

12.

os dois prismas de volume aproximado de 1 cm?®sdo pesados e colocados no interior do
bulbo;

na borda do bulbo é aplicada uma fina camada de 6leo de selagem (Figura 5.13 — a), para
depois colocar a tampa metalica do penetrémetro e o conjunto € fechado com um aro de
plastico roscado (Figura 5.13 —b);

no comprimento da parte externa da haste € colocado 6leo para garantir o vacuo. A seguir,
é determinada a massa do conjunto penetrdmetro e amostras;

com a ajuda de uma guia plastica transparente, 0 conjunto é introduzido no porto de baixa
pressdo (Figura 5.13 — ¢). S&o digitados os dados iniciais no software;

a pressdo de vacuo no interior do sistema deve atingir um valor de 50 umHg (6.7x107®
MPa);

inicia a intrusdo do mercurio dentro do penetrdmetro por meio de patamares de pressdo,
alcangando um valor maximo de 0,2068 MPa (30 psi);

por fim a pressdo interna do sistema € reduzida até a pressdo atmosférica, para poder
retirar do porto o conjunto (penetrémetro, amostras e mercurio) e determinar a sua massa
(Figura 5.13 — d);

é realizada a abertura do porto de alta pressao, o conjunto inicialmente é encaixado pela
parte superior. A seguir, 0 porta-amostra desce e serve como guia para inserir o conjunto
na parte inferior do porto;

0 porta-amostra ¢ abaixado e fechado. E preciso fazer uma inspecéo do nivel de 6leo da
valvula ventosa, antes de iniciar o ensaio;

os dados da programacéo do ensaio séo ingressados ao software e inicia-se 0 processo de
alta pressdo por etapas de pressdo, até um valor maximo de 227,53 Mpa (33.000 psi);

apos atingir a pressao maxima o sistema continua com a extrusdo do mercurio por meio de
varios patamares de pressao;

quando terminado o ensaio, a conjunto é retirado do porto para remover o mercurio do

penetrﬁmetro e descartar as amostras.
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Figura 5.13 — Procedimento de execugdo do ensaio de porosimetria por intrusdo de mercurio: a)

aplicacdo do 6leo no bulbo do penetrémetro, b) colocacdo da tampa metélica, ¢) introducéo do

conjunto no porto de baixa pressédo, d) pesagem do conjunto, ) introducao do penetrémetro no
porto de alta pressdo e f) descarte de amostras.

Em cada patamar de pressdo, tanto na baixa como na alta pressdo, foi mantido um tempo de
espera de 60 segundos. Apds esse intervalo de tempo, o software registrava o valor do volume de
mercdrio introduzido. Na Tabela 5.2 sdo apresentados os valores de cada patamar de pressao, em

cada uma das etapas do ensaio.

Tabela 5.2 - Patamares de pressao pré-definidos no ensaio de porosimetria de mercurio.

P?’Z:s(éao Alta Presséo - Intruséo Alta Pressdo - Extruséo
(MPa) (MPa) (MPa)
0,0034 0,2758 5,5158 102,0424 206,8428 6,2053
0,0138 0,3447 6,8258 113,0741 188,2269 4,8263
0,0207 0,4137 8,2737 137,8952 144,7900 3,4474
0,0276 0,5171 10,3421 172,3690 110,3162 2,7579
0,0379 0,6205 13,1000 206,8428 85,4950 2,0684
0,0414 0,7929 16,2027 227,5271 66,1897 1,6547
0,0517 0,9653 19,9948 50,3317 1,3100
0,0586 1,2066 24,8211 39,3001 0,9997
0,0724 1,5168 31,0264 29,6475 0,7584
0,0896 1,8616 38,6107 22,7527 0,5861
0,1103 2,2753 47,5738 17,9264 0,4482
0,1379 2,8958 59,2949 13,7895 0,3447
0,1724 3,5853 73,0845 10,3421 0,2068
0,2068 4,4126 91,0108 8,2737 0,1034
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Os parametros do mercurio utilizados pelo software para o célculo dos resultados foram: angulo
de contato de avanco: 130°; angulo de contato de retrocesso: 130°; tensdo superficial do mercurio:

0,485 N/m; massa especifica do mercdrio: 13,5335 g/ml.

5.4 - RESULTADOS E DISCUSSAO

Com o objetivo de verificar o efeito na microestrutura do material cimenticio da adi¢do da 4gua de
cura interna, por meio do PSA, foram realizados os ensaios de analise termogravimétrica, difracdo
de raios-X, microscopia eletrénica de varredura e porosimetria por intrusdo de mercurio nas pastas
de referéncia (Ref-0,30 e Ref-0,35) e numa contendo polimero (PSA-0,3), nas idades de 1, 3, 7 e

28 dias. Os resultados de cada técnica de analise microestrutural sdo apresentados a seguir.
5.4.1 - Analise Térmica (ATG e DTA)

Para facilitar a apresentacdo dos resultados, na Figura 5.14 é mostrado um grafico esquematico
tipico contendo as curvas TG e DTG de uma das pastas. Podem ser observados cada um dos
pontos considerados para determinacdo das perdas de massa. Além disso, os trés picos
caracteristicos das reacdes endotérmicas, ao longo do incremento da temperatura de ensaio, 0
primeiro corresponde a uma liberacdo da agua combinada das fases hidratadas (110°C). J& o
segundo, é atribuido a decomposicdo do hidréxido de calcio (Ca(OH).) presente na pastas (380°C
— 460°C), e finalmente, o Ultimo pico é associado com a decomposi¢cdo das fases carbonaticas
(460°C — 700°C).
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o
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X
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< —> — —> &
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Figura 5.14 — Grafico esquematico tipico com as curvas de TG e DTG, para determinacéo dos
pontos de perda de massa.
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As curvas de TG e DTG das pastas estudadas em todas a condigdes encontram-se no Apéndice A.
Seguindo as recomendacdes de Taylor (1997), os célculos das perdas de massa para estimar 0s
teores dos produtos hidratados foram realizados com base na massa de pasta calcinada numa
temperatura de 1000°C. Essa consideracdo € importante para evitar possiveis erros na
interpretacao dos resultados. Determinaram-se as perdas de massa, expressas em relacdo a massa
de cimento calcinado, das faixas de temperatura da curva de DTG, conforme os pontos da Figura
5.14, a fim de se obter:

e teor de hidroxido de calcio, na faixa de temperatura entre pontos B e C, com pico marcante da
decomposicao deste produto de hidratagéo do cimento;

e teor de carbonato de calcio, no intervalo de temperatura entre C e D;

e perda ao Fogo, medida da perda de massa das amostras no intervalo de temperatura desde
100°C até 1000°C.

Na Tabela 5.3 é apresentado um resumo com os resultados das analises termogravimétricas das
pastas ao longo do tempo, contendo as perdas de massa de dgua em cada uma das faixas de
temperatura e os valores do teor de carbonato de calcio (CaCOs3) e hidréxido de célcio (Ca(OH)y).

Tabela 5.3 — Perdas de massa de agua e teores de carbonato de calcio (CaCOs3) e hidrdxido de
calcio (Ca(OH),) obtidos por ATG.

Perda de massa referente a massa Teores™
calcinada (%) (%)
Agua Agua Perda ao N . N
Pasta | Idade Ca(OH), CaCOs Fogo Ca(OH); Ca(OH); CaCOs;
16,63 2,14 15,49 7,33 7,51 4,86
19,09 2,31 19,76 10,59 11,96 5,24
Ref-0,30
18,21 2,63 20,73 9,83 10,46 5,98
28 18,92 2,41 20,99 9,87 9,28 5,48
19,34 2,67 20,79 9,60 10,37 6,06
17,96 2,66 20,84 10,65 11,88 6,04
0,3-PSA
20,19 2,72 21,86 10,39 11,16 6,19
28 19,55 2,93 22,83 10,97 9,83 6,67
18,14 2,06 19,36 11,18 11,71 4,68
20,14 2,30 21,09 11,05 12,25 5,22
Ref-0,35
21,10 2,23 21,32 11,1 9,96 5,07
28 21,80 2,44 22,71 12,00 8,70 5,56

* Os teores foram determinados a partir de calculados estequiométricos.
** Os teores foram determinados a partir de DTA
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Na Figura 5.15 sdo apresentados os resultados da evolugdo da perda ao fogo e do teor de CaCOs3
ao longo do tempo, para as trés pastas estudadas. Sendo que o valor da perda ao fogo € um

indicador indireto do grau de reacdo dos principais compostos do cimento Portland (ESTEVES,
2009).

Perda ao Fogo (%)

24 8
22 1 7 4
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o
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Figura 5.15 — Evolucdo nas pastas da: a) perda ao fogo e b) teor de CaCOsa.

A Figura 5.15 — a mostrou um incremento dos teores de perda ao fogo no tempo, o que indica um
maior grau de hidratacdo das pastas. Esse comportamento era o esperado. Ao analisar 0
desempenho da pasta contendo PSA, cujo a/Citar = 0,35, percebeu-se que a perda ao fogo
apresentou valores préoximos com a mistura Ref-0,35, ao longo do tempo. Como ambas as
misturas possuem a mesma relacdo a/Croral, 1SS0 pode ser um indicador de que a &gua de cura
interna participa na hidratacdo do material cimenticio.

No que se refere a fase carbonéatica (CaCOs3), pode-se observar na Figura 5.15 - b que a adi¢do do
PSA, de maneira geral, influenciou a quantidade de carbonato de calcio, com a tendéncia de
incremento em funcgéo do tempo. O comportamento das misturas de referéncia foi muito préximo.
N&o foram encontrados na literatura trabalhos que avaliassem o efeito do polimero na formacéo
de CaCOs e suas possiveis causas. Porém, como foi explicado no item 3.3.2 - 0 PSA A é um
material organico e provavelmente, o aumento da perda de massa na decomposi¢cdo da fase

carbonatica pode ter sido causado pela interacdo da fase organica do polimero com as fases do
cimento.

Com o intuito de avaliar a atividade pozolanica das pastas foi utilizada a técnica de ATG e a
estequiometria. Na Figura 5.16 € apresentada a evolucdo do teor de hidroxido de célcio das trés

pastas estudadas calculado por meio da perda de agua registrada pela TG.
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Figura 5.16 — Evolucdo de teor de Ca(OH). das pastas calculado por TG.

Sendo que o hidroxido de célcio reage com a silica ativa para criar uma fase de C-S-H adicional, a
atividade pozolanica pode ser avaliada pela Figura 5.16. No primeiro dia, foi observado que a
pasta Ref-0,30 produziu o menor valor de Ca(OH), ja a mistura PSA-0,3 teve um comportamento
intermediario entre as pastas de referéncia. Como a hidratacdo das fases anidras do cimento
Portland (C3A, CsS, C2S e C4AF) reflete no crescente aumento do hidréxido de célcio, isso pode
indicar que a agua de cura interna participa nas rea¢cfes de hidratacdo e acontece nos primeiros 3

dias.

Na idade de 3 dias, o teor de Ca(OH); atingiu valores praticamente iguais (11%) nas 3 pastas
estudadas, mostrando que nas misturas contendo a mesma relacdo a/Cosica de 0,30 (Ref-0,30 e
PSA-0,3) houve um incremento na taxa de producdo de hidréxido de célcio nesse intervalo de
tempo. Posteriormente, aos 7 dias houve uma queda no teor de Ca(OH), nessas pastas. 1sso pode
indicar que nessa idade a magnitude da atividade pozolénica excede a taxa de formacdo do
hidréxido de célcio. A mistura Ref-0,35 teve um comportamento constante na producao desta fase

cristalina até os 7 dias.

Na idade final, 28 dias, percebe-se novamente o comportamento intermediario da mistura
contendo PSA, o que demostra o incremento da atividade pozolanica quando comparada com a
pasta com a mesma relacéo a/Cutal (Ref-0,35). O crescimento do teor de Ca(OH)2 nas trés pastas é
minimo, o que leva a inferir que a atividade pozolanica na idade de 7 para 28 dias ndo é
expressiva. Isto pode ser explicado pela falta de 4gua para completar a hidratacdo e porque as
misturas estudadas sdo de alta resisténcia e contém silica ativa, assim ha um refinamento da
microestrutura e a rede poros é mais fechada, restringindo desta maneira a formacéo das fases

hidratadas. Esteves (2011b) encontrou 0 mesmo comportamento da Figura 5.16, quando
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comparou duas pastas de cimento e silica ativa, sendo uma de referéncia com relagdo a/c de 0,30 e

outra contendo 0,4% de PSA e um teor de agua de cura interna a/c; de 0,05.

Apos liberar toda a agua de cura interna, as particulas de PSA formam vazios esféricos
distribuidos homogeneamente na matriz cimenticia. Esse poros podem atuar como pontos de
promogdo da atividade pozolanica, consequentemente maior consumo de Ca(OH)., e portanto
formacdo de produtos de hidratagdo. Esse fendmeno sera melhor explicado nas andlises das
imagens de MEV.

Outro método explorado por Esteves (2011b) e Esteves et al. (2014) para o calculo do teor de
Ca(OH), foi a analise da curva de DTA. Essa técnica fornece informacBes sobre as
transformacdes de fase, devido a variagdo de energia com um padrdo de referéncia, neste ensaio
foi utilizado o 6xido de aluminio (Al.O3). Esteves (2011b) realizou uma determinacéo utilizando
0 Ca(OH). puro, para verificar a entalpia deste composto. Assim, a quantidade de Ca(OH). no

sistema foi entdo derivada a partir da Equagéo 5.4:

Teor de Ca(OH), em % = Kk * Apusg (5.4)

Onde k é a constante de calibracdo do composto puro e Apsso € a area do pico obtido do perfil
DTA em pV. Um valor k de 8,01x10* foi encontrado pelo autor na medicdo de Ca(OH), puro. Na
Figura 5.17 é apresentada a comparagdo das curvas de DTA e TG de cada uma das pastas ao

longo do tempo, sendo que os dados foram normalizados a uma temperatura de 370°C.

A anélise das areas dos picos das reacOes endotérmicas nos perfis de DTA correspondem ao
crescimento da fase Ca(OH) durante os 28 dias de hidratacdo e pode ser realizada uma avaliagcéo
qualitativa da evolucdo desse fase. Observa-se que os maiores teores deste composto foram

encontrados aos 3 dias de idades.
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Figura 5.17 — Curvas de DTA e TG das pastas de cimento apés 1, 3, 7 e 28 dias. Os dados foram
normalizados a uma temperatura de 370-C.

Com os dados das curvas apresentadas na Figura 5.17 e aplicando a Equagéo 5.4 foi plotada a

Figura 5.18, que apresenta a evolucdo do teor de hidréxido de calcio, calculado por meio da

técnica de DTA. Além disso, € mostrada uma comparacao entre as duas técnicas utilizadas para a

avaliacdo desta fase cristalina.
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Figura 5.18 — a) Evolucéo de teor de Ca(OH). das pastas calculado por DTA e b) comparagédo
entre os resultados das técnicas de TG e DTA.

Ao se comparar as duas metodologias observa-se que a variacdo dos teores de Ca(OH). € minima
nas idades de 1 e 3 dias, porém, depois desse periodo houve uma inversdo de comportamento,
pela técnica de DTA (Figura 5.18 - a) registrou-se uma diminuicdo dos teores dessa fase nas
idades de 7 e 28 dias quando comparados a técnica de TG (Figura 5.16). Os célculos com TG
mostraram um leve incremento do teor de Ca(OH)2 na idade final do estudo. Como indicado na
Figura 5.18 - b, parece que a analise por meio dos picos endotérmicos das curvas de DTA é uma
metodologia que pode ser aplicada, mas devem ser realizados mais estudos para aumentar a

confiabilidade dos resultados.

Esteves (2009) desenvolveu uma metodologia para avaliar o consumo da dgua de cura interna por
meio da comparacéo das curvas TG de duas pastas, uma contendo PSA e outra de referéncia, com
a mesma relagdo a/Crasica. ASSUME-Se que tanto a dgua presente no material superabsorvente, como
a agua fisicamente ligada saem do sistema a uma temperatura de 110°C. Na Figura 5.19 é

mostrada graficamente a evolugdo do consumo da dgua de cura interna do polimero.

Com os dados do traco em massa foi calculado que a agua de cura interna absorvida pelo PSA
representa 3,2% da massa total da pasta. Pelo método grafico da comparacdo da dgua evaporavel
observa-se que até o primeiro dia o valor da agua retida no interior do polimero foi de 0,7%, o que
indica que a maior parte foi consumida nas reagdes de hidratagdo nas primeiras 24 h. Até os 3 dias
praticamente o PSA liberou toda a agua, como mostra a Figura 5.19 - b, e nessa idade é quando a
retracdo autdgena é mais intensa e pode causar maiores problemas pela baixa resisténcia a tragdo
do concreto, dai a eficacia desse PSA. A cinética de liberacdo da agua pode explicar o 6timo
desempenho do teor de 0,3% de PSA como agente mitigador da retracdo autdgena. Esse

comportamento serd melhor estudado no capitulo 7.
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Figura 5.19 — Método gréfico para calcular o consumo de agua de cura interna liberada pelo PSA

ao longo do tempo: a) 1 dia e b) 3 dias.

5.4.2 - Difragéo de Raios-X

Apos a realizacdo do ensaio de difracdo de raios-x, foram obtidos doze difratogramas, referente a

cada uma das idades (1, 3, 7 e 28 dias) para cada uma das trés pastas estudadas (Ref-0,30, 0,3-

PSA e Ref-0,35). Na Figura 5.20 € apresentado um perfil difratométrico tipico das pastas, 0s

demais difratogramas estdo apresentados no Apéndice A.
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Figura 5.20 — Perfil difratométrico tipico das pastas estudadas, de 3° a 70° 26 (pasta Ref-0,30 com

1 dia de idade).
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Como apresentado na Figura 5.20, pode ser feita uma analise qualitativa dos espectros de difracdo
de raios-x com o0 objetivo de identificar as fases cristalinas anidras e hidratadas nas pastas
(etringita, hidroxido de célcio, CsS e CS), e principalmente para a investigagdo e identificacdo de
eventuais fases cristalinas formadas por interacdo dos compostos do cimento com a adi¢do do

PSA.

Os doze difratogramas foram entdo analisados pela comparacdo da evolugdo no tempo de cada
pasta e pelo paralelo das trés pastas para uma Unica idade. Na Figura 5.21 é apresentado o
comparativo da evolugéo dos difratogramas de cada uma das pastas estudadas (Ref-0,30, 0,3-PSA

e Ref-0,35) para cada idade (1, 3, 7 e 28 dias), sendo que a analise focou-se no intervalo de 15° a

40° em 26.
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Figura 5.21 — Comparativo dos difratogramas das 3 pastas estudadas para cada idade, no intervalo
26 de 15° a 40° (a cor azul corresponde a pasta Ref-0,30, a cor roxa a 0,3-PSA e a cor laranja &
Ref-0,35).

Como as trés pastas analisadas sdo de alta resisténcia (relagdes a/c de 0,30 e 0,35), ndo foram
observadas grandes diferencas entre os difratogramas para todas as idades. Na pasta contendo
PSA ndo foram encontrados novos compostos quando comparada com as misturas de referéncia.

Lembrando que parte do cimento anidro e da silica ativa ainda ficaram sem reagir, 0 que pode
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afetar a interpretacdo dos resultados. Uma banda amorfa de SiO. foi encontrada em todas as

pastas (Figura 5.20), no angulo 26 entre 3° ¢ 6°, em razdo da presenca da adi¢do de silica ativa.

Na Figura 5.21 também foi observada uma diminuicdo, ao longo do tempo, dos picos do CsS no

espacamento interplanar (d): 3,03 A, que indica a evolucdo da hidratacdo das misturas pelo

consumo dos compostos do cimento, confirmando o que ja é conhecido em vasta literatura.

Segundo Taylor (1997), o C-S-H apresenta-se como uma banda difusa entre os espacamentos

interplanares de 3,04 e 2,70 A. Devido a natureza amorfa do PSA ndo foi possivel identificar sua

influéncia na formagdo do C-S-H pela técnica de DRX. Portanto, ndo € possivel afirmar se o

polimero afeta a formacao desse composto.

De modo geral, o hidroxido de calcio (Ca(OH)2) foi o composto mais facilmente detectavel,

identificado pelos picos dos seguintes espagcamentos interplanares (d): 4,91; 3,11; 2,61; 1,92; 1,79;

1,68 A. Detectou-se a presenca do Ca(OH), em todas as pastas e em todas as idades, mesmo com

a adicdo de silica ativa, o que estad em concordancia com os resultados da analise térmica. Na

Figura 5.22 é apresentada a evolucdo no tempo da intensidade, dispostos na mesma escala, do
pico de Ca(OH). (d ~ 4,91 A) das 3 pastas estudadas.
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Figura 5.22- Detalhe do pico do Hidréxido de Célcio ao longo do tempo das pastas (de esquerda a

direita: Ref-0,30, 0,3-PSA e Ref-0,35).

Foi constatada uma tendéncia a diminuicdo da intensidade dos picos do hidréxido de célcio em

funcdo do tempo. Ressalta-se também que, até a idade de 3 dias, foram utilizadas duas fichas
padrdo do hidréxido de calcio (01-078-0375 e 01-075-9145) para a interpretacdo dos

difratogramas, como pode ser observado na Figura 5.20. A partir desta idade somente uma ficha

padrdo (01-078-0375) do Ca(OH). foi utilizada. O que indica que o hidréxido de célcio esteve

presente em quantidades maiores nas primeiras idades e ao longo do tempo ocorreu 0 consumo de
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parte dele pela reacdo pozolanica, devido a presenca da silica ativa. Esse fenébmeno fica mais claro
se forem observados os picos de Ca(OH)2 no angulo de 20 de 34° (d ~ 2,61 A), onde a ficha
padrédo (01-075-9145) deixou de ser apresentada pois o pico tende a se extinguir, restando

somente o pico de outro composto, 0 CsS, ha mesma posicao.

Ao comparar os teores de Ca(OH), calculados na ATG, com a avaliagdo qualitativa dos picos da
DRX, ndo foram encontradas tendéncias claras. Segundo Esteves (2011b), a técnica de DRX
utilizada para quantificar o Ca(OH)2 é controversa, pois uma fase cristalina fraca esta prevista
para ocorrer dentro deste produto hidratagcdo, induzindo assim incertezas relevantes no perfil
devido as limitagbes na identificacdo desse tipo de fases. Porém, ao comparar os resultados
obtidos pela técnica de DTA foi observado comportamentos similares da evolugdo do Ca(OH):
avaliada pela DRX, principalmente ap6s 3 dias, mostrando uma diminui¢do da intensidade dos

picos caracteristicos desta fase ao longo do tempo (reacdo pozolanica).
5.4.3 - Microscopia Eletrdnica de Varredura

A analise microscépica foi efetuada nas 3 pastas, nas idades de 1, 3, 7 e 28 dias. A seguir sao
descritas as principais observagdes realizadas na analise microscopica e quimica das pastas com
MEV. E vélido salientar, que, frente & heterogeneidade da microestrutura, é provavel que as
caracteristicas descritas ndo sejam validas para as amostras como um todo. Na Figura 5.23 é
apresentada uma comparagdo do aspecto geral de cada uma das amostras fraturadas das pastas
com 7 dias de idade (100 X).

Observa-se a presencga de aglomeragdes de silica ativa sem reagir e bolhas de ar aprisionado em
todas as pastas avaliadas. Porém, a mistura com a incorporacdo de polimero tem uma porosidade
maior, se comparada com as outras duas de referéncia. Isso sera analisado com mais detalhe nos
resultados do ensaio de porosimetria por intrusdo de mercurio. Cabe lembrar que as particulas de
PSA, apds o seu desinchamento, formam inclusdes de ar esféricas aumentando a porosidade do
material cimenticio e mudando a morfologia e a conectividade desses poros. No item 7.3.5.1 - foi
constatado que a adicdo de PSA levou a um aumento no teor de ar aprisionado nos

microconcretos, o que parece ocorrer também nas pastas.
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Figura 5.23 - Aspecto geral (100x) das 3 pastas estudadas com 7 dias de idade: a) Ref-0,30, b)
0,3-PSA e c¢) Ref-0,35

Outro importante aspecto a se comentar foi a distribuicdo uniforme das particulas de PSA na
matriz cimenticia, o que leva a concluir que o procedimento de mistura da adigdo do PSA junto
com o0s materiais secos foi satisfatorio. Esse parametro é fundamental para o desempenho da
mitigacao da retragdo autdgena, pois garante uma boa distribuicdo da dgua de cura interna. Como
0 PSA A tem uma granulometria continua, parece que os poros deixados pelo desinchamento das
suas particulas e o0 acréscimo nos vazios de ar aprisionado, sdo 0s responsaveis pela queda nas

propriedades mecanicas reportadas pela literatura e no Capitulo 7 deste trabalho.

Foi realizada a microanalise semi-quantitativa por meio da Espectrofotometria por Energia
Dispersiva — EDS, com o intuito de avaliar o efeito da adi¢do de PSA na pasta ao longo do tempo.
Determinou-se que nas amostras da pasta contendo polimero podem ser diferenciados 0s poros
deixados pelo PSA pela formacdo de produtos de hidratacdo (Ca(OH).) aderidos as suas paredes,
daqueles vazios de ar aprisionado que foram encontrados nas pastas de referéncia sem polimero.
Na Figura 5.24 apresenta-se a anélise da composi¢do dos poros deixados pelo polimero ao longo

do tempo.
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Figura 5.24 - Regibes com hidrdxido de calcio (Ca(OH)2) nas paredes dos poros deixados pelo
polimero na pasta 0,3-PSA (800x), fungdo do tempo: a) 1 dia, b) 7 dias e c¢) 28 dias.

Nota-se na Figura 5.24, que o Ca(OH). formado nas paredes do poro de PSA, parece mudar a sua
morfologia em fungdo do tempo, sendo mais cristalino nas idades iniciais. Também foi constatado
em outros poros de PSA analisados, a presenca de silicato de célcio hidratado C-S-H nas idades
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mais avancadas (Figura 5.25). Dentro da porosidade adicional criada pelo desinchamento do
polimero ocorre a formacdo de diferentes produtos de hidratacdo, portanto parece que as
particulas de PSA funcionam como ponto de nucleacdo. Esse fato favoreceria o fechamento dos
poros de PSA de menores dimensdes e pode causar um aumento na atividade pozolanica da pasta
contendo polimero. A densificacdo da microestrutura da matriz cimenticia foi comprovada adiante

usando a técnica de PIM. Mais pesquisas serdo necessarias para comprovar esse fenémeno.
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Figura 5.25 — Formacao de C-S-H na parede de poro deixado pelo polimero na pasta 0,3-PSA
(400x), idade 28 dias.

Em todas as pastas estudadas, as analises microscopicas detectaram a presenga de grdos de
cimento anidro e aglomeracdes de silica ativa sem reagir, constatando que mesmo com o tipo de
cura Umida, ndo foi possivel alcancar 100% de hidratacdo. Além disso, comprovou-se que o teor
de 10% de silica ativa ndo foi consumido na sua totalidade pela reacdo pozolénica e pela falta de
de &gua para as reacOes de hidratacéo, até a idade de 28 dias. Foi confirmado que as trés pastas de
alta resisténcia possuem uma microestrutura densa e refinada, ndo sendo possivel encontrar
diferencas entre elas, além dos poros deixados pelo polimero. Esse fato mostrou que a reagdo
pozolanica parece ter sido limitada devido a microestrutura fechada das misturas, como foi

explicado na analise termogravimetrica.

Foi realizada uma avaliacdo da composicdo da area de influéncia de uma aglomeracdo de
particulas de silica ativa por meio da microanalise por EDS, como apresentado na Figura 5.26..
Estudou-se o efeito de nucleacdo produzido pela adi¢do de silica, onde o tipo de C-S-H formado
muda a sua composicdo e morfologia em funcdo da distancia da aglomeragdo. Esse fato foi
constatado qualitativamente pela comparacao das intensidades dos picos de Si e Ca nos espectros,
portanto a relacdo Ca/Si do C-S-H da matriz € maior a medida que se afasta da aglomeragéo de
silica ativa.
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Figura 5.26 — Efeito de nucleacdo da: a) aglomeracdo de silica ativa (400x), b) espectro do centro,
c) espectro da regido perimetral e d) espectro da pasta de cimento.

Por meio da microandlise semi-quantitativa por EDS também foi verificada a presenca de
diferentes produtos de hidratagdo na matriz cimenticia, como cristais alongados de etringita
(Figura 5.27 - a), periclasico (Figura 5.27 - b) e C-S-H. Foram detectadas em todas as pastas, com
e sem adigdo de PSA, pequenos cristais de hidroxido de calcio incrustados no interior dos vazios
de ar aprisionado (Figura 5.27 - ¢) e nos poros capilares (Figura 5.27 - d), com morfologias

diferentes em funcdo da idade.

A microscopia eletrobnica de varredura mostrou-se como uma ferramenta eficiente para
complementar analises microestruturais em materiais cimenticios de alta resisténcia,
essencialmente, com o intuito de investigar o efeito da adicdo de PSAs na estrutura porosa das

pastas.
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de célcio em vazio de ar (1.500x) e d) Ca(OH)2 em poro capilar (6.000x).
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5.4.4 - Porosimetria por Intrusdo de Mercurio

O equipamento utilizado para o estudo da estrutura porosa das pastas (Autopore V) caracteriza-se
por aplicar um intervalo de pressdo de intrusdo de Mercurio de 0 até cerca de 230 MPa, o que
corresponde a uma faixa de poros entre 340 um e 5,5 nm. Por meio desta metodologia podem ser
avaliados parametros como: o volume total de poros, o didmetro critico, o didmetro médio e a

retencdo de mercurio.

Procurando uma melhor interpretacdo dos resultados, realizou-se o agrupamento dos valores de
mercurio intrudido (volume de Hg por unidade de massa de pasta - ml/g) em quatro faixas de
didmetro de poros, segundo a classificagdo proposta por Mindess e Young (1981). Na Figura 5.28
¢ apresentada a descricdo de cada tipo de poro, assim como as propriedades dos materiais
cimenticios afetadas.
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I?’ropriedades da pasta

Designacao Diametro Descricao Funcao da agua afotadas
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P (macroporos)
oros . Resisténcia mecanica
Gapilares Capllgres Gera moderadas forcas Permeabilidade
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meniscos

<05nm Microporos Agua ligada por pontes Retragao

: interlamelares de hidrogénio Fluéncia

(MINDESS e YOUNG, 1981 apud HOPPE FILHO, 2008).

Figura 5.28 - Classificacdo do didmetro médio dos poros em pastas de cimento hidratadas

Segundo a classificagdo apresentada na Figura 5.28, a primeira faixa de classificacdo da estrutura

de poros é chamada de vazios de ar, composta pelos poros com didmetro médio maiores que 1

um. Os macroporos compreendem valores entre 1 um e 50 nm, ji 0S MesOpPOros pPossuem

dimensdes médias entre 10 nm e 50 nm. Por fim, os poros de gel tem didmetros menores que 10

nm.

Na Tabela 5.4 sdo apresentados os resultados do ensaio de porosimetria por intrusdo de mercurio

realizado nas 3 pastas de cimento de alta resisténcia, para as 4 idades avaliadas. O diametro critico

foi calculado pelo método grafico das tangentes. O didametro médio foi associado com um volume

de intrusdo de merclrio correspondente ao 50% do valor total intrudido. O volume retido

mercudrio em % foi calculado como a relagéo entre o valor total intrudido e o volume extraido.

Tabela 5.4 — Resultados de PIM das pastas de cimento nas idade de 1, 3, 7 e 28 dias.

Vol. Diam. Diam. Vol. Poros Gel | Mesoporos | Macroporos | Vazios Ar
Pasta Idade | Total | Critico | Médio | Retido | 55-10nm | 10-50nm 50 -1 pm >1 pm
(mlig) | (nm) (hm) (%) (ml/g) (ml/g) (ml/g) (ml/g)
0,0781 91,0 64,0 69,9 0,0046 0,0182 0,0518 0,0035
0,0743 85,0 35,7 77,5 0,0082 0,0392 0,0227 0,0043
Ref-0.30 0,0678 82,0 31,2 77,7 0,0069 0,0397 0,0170 0,0042
28 0,0572 83,0 29,6 84,9 0,0123 0,0254 0,0160 0,0036
0,1332 75,0 43,7 78,8 0,0108 0,0683 0,0476 0,0065
0.3-PSA 3 0,1226 78,0 46,6 81,4 0,0113 0,0557 0,0484 0,0072
0,1081 55,0 26,6 86,8 0,0086 0,0801 0,0103 0,0001
28 0,1117 66,0 20,0 87,0 0,0157 0,0756 0,0138 0,0065
0,1016 98,0 67,2 70,3 0,0087 0,0209 0,0668 0,0052
Ref-0.35 0,0951 95,0 50,7 74,6 0,0101 0,0370 0,0435 0,0044
0,0944 95,0 49,4 75,3 0,0103 0,0376 0,0417 0,0048
28 0,0858 95,0 29,4 82,6 0,0088 0,0539 0,0171 0,0059
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Volume Acumulado Hg (ml/g)

Volume Acumulado Hg (ml/g)

A Figura 5.29 apresenta um comparativo das curvas de volume acumulado intrudido de mercurio
das 3 pastas, para cada uma das idades de estudo. Como esperado, com o aumento da idade ocorre
uma diminuicdo da porosidade em todas as pastas, causada pelo incremento no grau de hidratacéo
e pela adicdo de silica ativa (efeitos fisicos e reacdo pozolanica). De modo geral, nota-se que a
adicdo de PSA causa um acréscimo do volume total de mercurio intrudido na mistura, quando
comparada com o das pastas de referéncia. Esse fato é explicado pela adicdo da &gua de cura
interna incorporada pelo polimero e pode ter um efeito significativo nas propriedades mecanicas e
elasticas do material cimenticio (Capitulo 7).

0,14 : 0,14 :
{|Macroporos Ref-0,35 - 1d i|Macroporos Ref-0,35 - 3d
] 1]
0,12 :' —{,3-PSA - 1d — 0,12 1 i e=—(),3-PSA - 3d
: s :
= Ref-0,30 - 1d e 0,30 -
0,10 - ] el £ 0,10 : Ref-0,30-3d
i o i
; 5 |
0,08 - i 8 0,08 1 i
i o i
I =1 1
0,06 g 0,06
; <
0,04 i g 0,04
i 3
0,02 - : S 002
]|
0,00 T — T T 0,00 T — T T
1 10 100 1000 10000 100000 1 10 100 1000 10000 100000
Diametro equivalente (nm) Diametro equivalente (nm)
0,14 : 0,14 :
\ Ref-0,35 - 7d ' Ref-0,35 - 28d
) )
012 1 | ——03-psA-7d || o %12 ] : ——0,3-PSA- 28d
i = i
010 - | = Ref-0,30 - 7d E 010 - i =—Ref-0,30 - 28d
i 8o i
| 5 |
0,08 1 ' g 0,08 1
i o 1
| 3 H
0,06 1 } E 006 1 :
i o H
i < 1
0,04 i ¢ 0,04 - i
| 13 1
| 3 }
0,02 A ' S 0,02 - )
a s
0,00 T — T T 0,00 T A T T
1 10 100 1000 10000 100000 1 10 100 1000 10000 100000
Diametro equivalente (nm) Diametro equivalente (nm)

Figura 5.29 - Curvas de volume acumulado intrudido de mercurio das pastas de cimento nas
idades de 1, 3, 7 e 28 dias.

Observa-se que a pasta contendo polimero apresenta um comportamento diferenciado na
microestrutura, com maior porosidade que as referéncias em todas as idades, 0 que esta
relacionado com os poros deixados apds o desinchamento do polimero e com o incremento do ar
aprisionado. Portanto, devem ser analisados outros fatores que influenciam a estrutura porosa do
material cimenticio. A linha tracejada vermelha indica o didmetro de poro de 50 nm, que delimita
0S Mesoporos e 0s macroporos, segundo a classificacdo de Mindess e Young (1981). Nesse

sentido, nota-se que o polimero muda a estrutura de poros do material. Esse efeito pode ser
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melhor observado na Figura 5.30, que apresenta as curvas de volume incremental de mercurio em

funcdo do tamanho do poro das pastas, para cada idade analisada.
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Figura 5.30 - Curvas de volume incremental intrudido de mercurio de distribuicdo do tamanho de
poros das pastas de cimento nas idades de 1, 3, 7 e 28 dias.

Nota-se o refinamento da porosidade de cada mistura, evidenciada pela redugdo da intensidade
dos picos e pela diminuigdo dos didmetros de poro representativos ao longo do tempo. Assim,
observou-se que a adicdo de PSA altera claramente o desenvolvimento da matriz porosa do
cimento, provocando um aumento da porosidade total, mas com um refinamento ou densificagdo
da estrutura porosa. Esse fato também ficou evidenciado pelas medidas de diametro critico dos
poros, ja que a pasta contendo polimero atingiu os menores valores ao longo do tempo, como
apresentado na Tabela 5.4. Segundo Cook e Hover (1999), esse didmetro pode dar uma indicacao
das caracteristicas de permeabilidade e difusdo da pasta de cimento. Além disso, o didmetro
médio também foi menor para a mistura contendo PSA. Esse refinamento pode ser causado pelo
incremento do grau de hidratacdo da pasta e pelo efeito de nucleacdo das particulas de PSA, com
posterior promocgao da reacdo pozolanica nos poros deixados pelo polimero, como evidenciado

pela técnica de MEV.
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Volume Hg Intrudido (ml/g)

Chama a atencdo que, em todas as pastas e para todas as idades, apresenta-se um pico no diametro
médio de 90 um, que pode ser classificado como vazio de ar. Nota-se que a adicdo de PSA leva a
um aumento no valor desse primeiro pico, pois o incremento médio foi de 126% em relacdo a
Ref-0,30, e de 37% em relacdo a Ref-0,35. Esse comportamento também foi observado no teor de
ar aprisionado determinado nos microconcretos: Ref-0,30, 0,30-PSA 0,3 e Ref-0,35 (Figura 7.19),
que correspondem as pastas avaliadas neste capitulo. Logo, esse parametro pode-se associar com
0 volume intrudido no didmetro médio de 90 um. Portanto, infere-se que a adicdo de PSA
incrementa o teor de ar aprisionado nos materiais cimenticios, influenciando as suas propriedades

mecanicas e elasticas.

Com o objetivo de realizar uma melhor andlise da evolugdo da microestrutura, na Figura 5.31 é
mostrada a distribuicdo de poros por meio dos valores do volume de mercurio intrudido em cada

uma das faixas (vazios de ar, macroporos, mesoporos e poros de gel) das trés pastas investigadas.
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Figura 5.31 — Desenvolvimento da porosidade das pastas segundo a proposta de agrupamento dos
poros: a) Ref-0,30, b) 0,3-PSA e c¢) Ref-0,35.
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Segundo Kumar e Bhattacharjee (2003), os poros de gel da pasta de cimento sdo diretamente
proporcionais ao grau de hidratacdo do cimento, enquanto a porosidade capilar estd intimamente
relacionada com a relagdo a/c e o grau hidratacdo. A andlise da influéncia da idade na distribuicdo
de tamanho de poros das pastas mostra que a concentracdo na faixa dos macroporos (diametro
entre 50 nm e 1 um) vai diminuindo concomitantemente ao avango da idade, como indica a seta
cinza. Essa reducdo expressiva do volume intrudido, de 1 dia para 28 dias, foi de 69%, 71% e
74%, nas pastas Ref-0,30, 0,3-PSA e Ref-0,35, respectivamente. Por outro lado, o aumento da
porosidade da pasta modificada com PSA se da principalmente pelo incremento dos mesoporos
(didametro entre 5,5 nm e 50 nm), devido ao maior grau de hidratacdo. J& a densificacdo da
estrutura porosa pode ser causada pelo incremento da reacdo pozolanica originada pelo presenca
do polimero e devido ao efeito de nucleacao das particulas de PSA nas idades mais avangadas.

Ao comparar as pastas 0,3-PSA e Ref-0,35, que possuem a mesma relacdo a/Ciotal, pode-se analisar
o efeito da adicdo de dois tipos de agua: de cura interna e livre. A primeira incrementou a
porosidade total, porém, conseguiu um refinamento da microestrutura. A segunda proporcionou
uma porosidade total menor, mas com um didmetro critico maior. Esses comportamentos podem
ser atribuidos a uma possivel diferenca da distribuicdo espacial dos dois tipos de adgua, sendo que
a livre estd homogeneamente distribuida e a de cura interna, esta localizada no interior do PSA e
soO é liberada com a diminuig¢do da umidade relativa interna do material cimenticio (Kong et al.,
2014).

Com o intuito de avaliar em qual faixa de poros a adi¢cdo de PSA e &gua de cura interna tem seu
maior efeito, € mostrada na Figura 5.32 a distribuicdo granulometrica do polimero no estado seco
e inchado. Porém, foram adotadas algumas hipdteses simplificadoras: todas as particulas de
polimero s&o esféricas e a sua capacidade de absor¢do no meio cimenticio ndo muda em funcdo do

diametro.

Observa-se que praticamente 100% das particulas inchadas de PSA podem ser classificadas dentro
da faixa de vazios de ar, ou seja, didmetros médios maiores do que 1 um. Como a granulometria
do polimero é continua, foram calculados os didmetros caracteristicos, sendo: D1g = 78 um, Dsg =
190 um e Dgo = 278 um, eles sdo importantes para avaliar a distribuicdo do tamanho de poros
deixado pelo polimero. Esses valores estdo em concordancia com as imagens da pasta 0,3-PSA,
que foram geradas pelo MEV e mostradas na Figura 5.23 — b, indicando que a maioria desses
poros esféricos sdo fechados e que influenciam negativamente nas propriedades mecanicas do
material cimenticio. Por fim, as caracteristicas desses poros podem trazer uma vantagem no

quesito de resisténcia ao gelo-degelo do concreto, como ja foi comprovado por diferentes
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pesquisadores (MONNIG e LURA, 2007, REINHARDT et al., 2008; ASSMANN, 2013;
LAUSTSEN et al.; 2015).
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Figura 5.32 — Distribuicdo granulométrica tedrica do PSA no estado seco e inchado.

Outro parametro da técnica de PIM que pode ser avaliado é o volume de mercurio retido (Tabela
5.4), indicado pela histerese no processo de intrusdo-extrusdo do ensaio. Segundo Klemm e Sikora
(2013), alguns poros podem ser fechados, outros ligados por aberturas muito estreitas (poros
tinteiro), em consequéncia, a alta porosidade registada num intervalo de poros pequenos (abaixo
de 100 nm) pode estar incorreta. Os resultados indicaram que grande parte do mercurio foi retido
dentro das pastas e o volume se incrementou com a idade, porém, destaca-se que a mistura com
adicdo de PSA apresentou valores superiores. 1sso pode estar associado com o maior contetdo de
poros tipo tinteiro, criados pelo desinchamento das particulas de PSA, como mostra a Figura 5.23
-b.

Assim, ao comparar a microestrutura das pastas 0,3-PSA e Ref-0,35, que possuem a mesma
relacdo a/Cwral, Observa-se que a agua de cura interna fornecida pelo polimero participou das
reacOes de hidratacdo e modificou a estrutura porosa da mistura, incrementando a porosidade
total, os vazios de ar e 0s mesoporos. Entretanto, houve uma diminui¢do dos didmetros critico e
médio, o que levou ao refinamento da matriz cimenticia. Para evitar penalizar o efeito do PSA nas
propriedades mecanicas e elasticas do material cimenticio, sugere-se que a avaliacdo das

diferentes propriedades seja feita entre misturas contendo a mesma relacao a/Cotar.
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55- CONCLUSOES

Por meio da avaliacdo e interpretacdo dos resultados obtidos das diferentes técnicas de
caracterizacdo microestrutural utilizadas nesta pesquisa, destacam-se algumas conclusées

apresentadas a seguir:

o foi constatado, pela analise termogravimétrica, que a adicdo de &gua de cura interna,
incorporada pelo PSA, leva a um incremento do grau de hidratacdo da pasta. Além disso, o
polimero promove a atividade pozolanica das misturas, principalmente até os 7 dias de idade.
Porém, essa reacdo secundaria é limitada pela falta de agua para completar a hidratacéo e, pela
microestrutura densa e refinada das pastas de alta resisténcia, que restringe a formacdo das
fases hidratadas. Por fim, destaca-se que esta metodologia pode ser utilizada para avaliar a
cinética de liberacdo de agua de cura interna dos PSAs, por meio da analise da agua

fisicamente ligada;

e pela técnica de difracdo de raios-X verificou-se que ndo houve a formacdo de novas fases
cristalinas formadas por interacdo dos compostos do cimento com a adi¢do do PSA. Contudo,
encontrou-se uma fraca correlagdo com a analise termogravimétrica (TG), quando

comparados 0s resultados da avaliagdo do hidroxido de calcio;

e aanalise comparativa das imagens das pastas geradas da microscopia eletronica de varredura
serviu para confirmar varios comportamentos encontrados pelas outras técnicas de

caracterizacao;

e de maneira geral, o ensaio de porosimetria por intrusdo de mercdrio mostrou que a
incorporacdo de agua de cura interna pelo PSA modificou a estrutura porosa das pastas,
aumentando a porosidade total e alterando a distribuigdo de tamanho de poros. Essa mudanca
causada pelo polimero se da principalmente pelo incremento dos mesoporos (diametro entre
5,5 nm e 50 nm), devido ao maior grau de hidratacdo das pastas. Outra consequéncia do PSA
foi densificacdo da matriz cimenticia, devido ao incremento da reagdo pozolanica e ao efeito

de nucleacéo das particulas de PSA nas idades mais avangadas;

e com o intuito de evitar penalizar o efeito do PSA nas propriedades mecanicas e elasticas do
material cimenticio, sugere-se que a avaliacdo das diferentes propriedades seja realizada entre

misturas contendo a mesma relacao a/Cotal.
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PARTE 111: MICROCONCRETOS DE ALTA RESISTENCIA

6 - DETERMINAQAO DO TEMPO ZERO EM MICROCONCRETOS
DE ALTA RESISTENCIA CONTENDO POLIMEROS
SUPERABSORVENTES USANDO A TECNICA DO ULTRASSOM

6.1- INTRODUCAO

A determinacdo do tempo zero nos materiais cimenticios torna-se importante devido ao fato de
que, a partir desse momento, 0 material passa a ter comportamento de sélido e, portanto, pode
apresentar retracdo com possibilidade de fissuracdo devido a formacdo do esqueleto
suficientemente rigido capaz de se opor as variacOes de volume causadas pela pasta. Embora
existam diversas metodologias para avaliar a pega, o objetivo deste capitulo foi determinar com
precisdo esse valor, utilizando a técnica do ultrassom. Esse resultado é de suma importancia pois

estabelece o inicio para a determinacdo experimental da retracdo autdgena (Capitulo 7).

6.2- REVISAO DA LITERATURA

E importante a definicdo da terminologia que sera utilizada nesta pesquisa, a pega é a mudanca do
material cimenticio de um estado fluido para um estado solido (NEVILLE, 1997). Esse termo
também ¢é utilizado para designar o enrijecimento da pasta de cimento. De acordo com Metha e
Monteiro (2014), o enrijecimento é a perda de consisténcia da pasta plastica ou a perda de dgua
livre do sistema, e est4 associado a formag&o dos produtos de hidratagdo, & adsorcéo superficial
dos produtos pouco cristalinos (etringita e C-S-H) e a evaporacao. Finalmente, o endurecimento é
0 ganho de resisténcia com o tempo, que é contado apds o fim de pega. A Figura 6.1 ilustra a

representagdo grafica desses termos.

Pega Endurecimento
‘ ~2 a4 horas ~5 a 10 horas |
\ \ |
Mistura Inicio de Fim de Crescimento
do pega pega da
cimento e resisténcia

da dgua
Figura 6.1 - Representacdo dos estagios desde a mistura do cimento com &gua, passando pelos
tempos de pega e endurecimento.

6.2.1 - Tempo Zero ou Patamar de Percolacao

De acordo com Silva et al. (2010), o termo patamar de percolagdo ou tempo zero (to) é o intervalo

de tempo decorrido desde o instante em que a agua entra em contato com o cimento, até o instante
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no qual o concreto desenvolve uma estrutura suficientemente rigida para se opor as variacfes de
volume, impostas pela hidratacdo, e permite a transferéncia de tensbes de tracdo através do
concreto. Segundo Aitcin (1998), a determinacao do tempo zero é importante porque os resultados
experimentais de retracdo autdgena podem ser substancialmente subestimados. Cabe salientar que
antes do concreto cumprir suas primeiras 24 horas podem ser encontrados grandes valores de

expansao ou retracdo autdgena.

As variacBes dimensionais que acontecem no estagio quando o material cimenticio se comporta
como um fluido, normalmente ndo tém grande importancia do ponto de vista pratico, pois o
material se deforma plasticamente, sem gerar tensdes. A reducdo de volume externo € uma
simples contracdo plastica (Contracdo Le Chatelier). Entretanto, quando o material cimenticio
passa de um fluido para um sélido viscoelastico, sdo geradas: (i) tensdes internas devido as
varia¢Oes volumétricas da pasta contra as inclusdes rigidas e solidas de agregados, e (ii) tensdes
que sdo provocadas por todo o material cimenticio se o elemento estrutural estiver externamente
restringido (BENTUR, 2001).

A expressdo ‘patamar de percolagdo’ vem de um conceito matematico que significa a formacgao de
uma conexao continua de elementos, em sistemas aleatérios. A teoria de Acker (1988) permite
simular a hidratagdo do cimento e estimar a pega. Quando € misturada a &gua com o cimento,
comecam as reacOes de hidratacdo. Em torno aos grdos que estdo em suspensdo, formam-se
produtos de hidratacdo e aleatoriamente surgem ligacbes mecénicas entre eles formando
aglomerados (Figura 6.2 - a e b). Quando se forma o primeiro caminho continuo de graos
mecanicamente ligados, atravessando o subconjunto de face a face, é constituido o patamar de

percolacdo (Figura 6.2- ¢). Teoricamente, o material passa de ser liquido a solido.

Figura 6.2 - Representacdo esquematica das nocdes da teoria da percolacéo: a) eventos isolados,
b) formacédo de aglomerados e c¢) primeiro caminho sélido (ACKER, 1998).
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Existem diferentes métodos para determinar o tempo de pega de materiais cimenticios, entre eles
destaca-se: a resisténcia a penetracdo, a curva calorimétrica, a emissdo acustica, a condutividade
elétrica, a resistividade elétrica e a velocidade de pulso ultrassénico. Alguns destes métodos séo
arbitrarios e ndo tém em conta as condicOes reais do material cimenticio, podendo gerar grandes
diferencas de resultado comparados com o tempo zero (to). Um exemplo disto € o método da
agulha de Vicat padronizado pela norma ANBT NBR NM 65:2003, realizado numa pasta de
consisténcia normal e que ndo leva em consideragdo 0s materiais constituintes e os parametros de
mistura do concreto ou da argamassa (agregado graido, miudo, aditivos, teor de agua, relacdo a/c,

etc.).

Embora, a determinacéo precisa do tempo zero seja de suma importancia para area experimental e
numérica, com aplicagdes também de natureza pratica, em canteiros de obra, ndo ha método
estabelecido para sua determinacdo. Como um dos objetivos deste estudo é avaliar a influéncia da
adicdo de PSA na retracdo autdgena, é fundamental determinar, com exatiddo, o tempo zero

através de um método confidvel como a técnica da propagacao da onda ultrassonica.
6.2.2 - Curva calorimétrica

Este método consiste em avaliar a evolucdo da liberacdo de temperatura, provocada pelo calor de
hidratagdo, & medida que o sistema se hidrata. Este procedimento é usado com frequéncia como
método comparativo com outros que estimam a pega e o endurecimento. O processo de

hidratacdo pode ser divido em 5 fases, como apresentado na Figura 6.3.

Segundo Trtnik e Gams (2014), imediatamente ap6s a mistura, um periodo de pre-indugdo (fase 1)
comeca. Neste periodo inicial de curta duracdo, as particulas de cimento sdo completamente
separadas pela agua. Durante a segunda fase de baixa reatividade, os primeiros produtos de
hidratagdo sdo formados, principalmente, agulhas de etringita. Embora estas agulhas ainda nédo
formem ligacgdes rigidas entre as particulas de cimento, elas enchem o espago poroso, que foi
anteriormente ocupado pela dgua, com produtos sélidos. Durante essa fase dormente, o material
plastico permanece altamente trabalhavel. Num determinado momento, entre as fases 2 e 3,
acontece o conhecido patamar de percolacdo. Aproximadamente neste momento a terceira fase,
conhecida como fase de aceleracdo, comeca. A taxa de hidratagdo do CsS se acelera e comega a
hidratacdo do C.S. O resultado desses fendmenos é um rapido aumento do volume de C-S-H e
Ca(OH)., o que provoca a pega e o desenvolvimento da resisténcia na idade precoce. O estagio de
aceleracdo é seguido pelo periodo de desaceleracdo (fase 4) e pelo periodo de estabilizagdo da
hidratacdo (fase 5). Nesses estdgios, todos os produtos de hidratacdo s&o conectados e a fase

s6lida aumenta lentamente.
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Figura 6.3 - llustracdo conceitual dos estagios durante o processo de hidratagdo: (a) evolucao da
liberacdo de calor, (b) grau de hidratacdo, e (c) estado do material (TRTNIK e GAMS, 2014)

6.2.3 - Técnica da Propagacdo da Onda Ultrassénica

Os métodos mais utilizados na dltima década para monitorar o processo de hidratacdo e a
formacédo da estrutura de materiais cimenticios sdo baseados na metodologia de ultrassom (US).
Embora essa técnica ndo seja normalizada, vem sendo utilizada amplamente devido a sua clara
base fisica, precisao, facilidade de uso e a sua natureza ndo-destrutiva. De acordo com o tipo de
ondas ultrassénicas, duas categorias principais podem ser distinguidas, os métodos de transmissao
onda US (USWT) e de reflexdo onda US (USWR).

Casson e Demone (1982) foram pesquisadores pioneiros no monitoramento das propriedades no
estado fresco do concreto atraves de ultrassom. Keating et al. (1989) demostraram que a
propagacdo das ondas US ¢é dificultada quando o concreto estd no estado fluido, mas apds o
patamar de percolagdo foi observada uma mudanga nos valores da resposta. Reinhardt et al.
(2000) desenvolveram um dispositivo, quase totalmente automatizado, adequado para o
monitoramento continuo da pega e do endurecimento de pastas de cimento e argamassas no estado
fresco (Figura 6.4). Esse equipamento tem sido grandemente utilizado por varios grupos de
pesquisa, e é citado em diferentes publicacbes como: Grosse e Reinhardt (2001), Grosse (2002),

Reinhardt e Grosse (2004) e De Belie (2005).
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Figura 6.4 - Esboco 3D Dispositivo para determinagéo da pega usando pulso ultrassonico
(REINHARDT et al., 2011)

No Brasil, Silva (2007) desenvolveu uma técnica, a partir da pesquisa de Reinhardt et al. (2000),
para determinar o to em concretos de alto desempenho. A autora utilizou aparelhos comerciais de
ultrassom. Os ensaios foram realizados segundo a norma ABNT NBR NM 58 (1996) e ABNT
NBR 8802 (1992). As dimensdes do corpo de prova foram determinadas de acordo com as
prescricdes da RILEM (1972), em funcdo da frequéncia do transdutor. Diversas pesquisas em
materiais cimenticios de alta resisténcia foram desenvolvidas com essa metodologia, dentre elas
destaca-se: Silva et al. (2010), Silva et al. (2011), Silva et al. (2013b) e Traldi et al. (2014).

ApoOs anos de pesquisa, Reinhardt et al. (2011) criaram uma Recomendacdo da RILEM TC 218-
SFC: métodos sdnicos para o controle de qualidade de materiais cimenticios no estado fresco. O
principio basico do método é que um pulso de ondas longitudinais (priméaria ou onda P) é
produzido por um transdutor eletroacustico, que é mantido em contato com a parede de um
recipiente cheio com material cimenticio fresco. Depois de atravessar um comprimento conhecido
de percurso G, a onda P é convertida num sinal eléctrico por um segundo transdutor
eletroacustico, que é montado na parede oposta do recipiente. Ao determinar o tempo de chegada
da onda (tempo de transito t), e apds algumas correcdes, a velocidade de onda v é calculada pela

Equacéo 6.1:

v=LIt (mls) (6.1)

Por meio de medicdes de repeticdo, por exemplo com um intervalo de medi¢do de 1-5 min, o
método permite uma avaliacdo quase continua do endurecimento do concreto ap6s a mistura.
Normalmente, a velocidade ¢ uma funcdo do tempo de endurecimento, bem como do material
testado. Os graficos de velocidade de onda US de diferentes materiais, podem ser plotados em um
Unico grafico. Um exemplo disso, € um concreto padrdo fabricado com um mesmo tipo de
cimento, e com a adicdo de diferentes aditivos. As curvas geradas sdo suavizadas, como €
mostrado na Figura 6.5.
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Figura 6.5 - Exemplo de desenvolvimento ao longo do tempo da velocidade do concreto,
dependendo do tipo de aditivos adicionados a uma mistura padrdo (REINHARDT et al., 2011).

Foi observado que o uso de aditivos pode ter grande influéncia no tempo zero dos materiais
cimenticios, demostrado nas leituras de propagacdo da onda US. Como um dos objetivos da
pesquisa é avaliar a influéncia da adi¢do de PSA no tempo zero, a técnica de transmissdo de onda
US (USWT), baseada na metodologia proposta por Silva (2007), sera adotada neste trabalho.

6.2.4 - Efeito do PSA no tempo zero de materiais cimenticios

Poucos trabalhos foram encontrados na literatura técnica sobre a influéncia da adicdo de PSAs e
agua de cura interna em materiais cimenticios de alta resisténcia. Reinhardt e Assmann (2010)
avaliaram o tempo zero em pastas de cimento e em microconcretos modificados com PSA por
meio da técnica de propagacdo da onda ultrassénica. Na Figura 6.6 sdo apresentados os resultados

do ensaio das 3 misturas avaliadas, sendo duas de referéncia e uma contendo PSA.
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Figura 6.6 — Curvas de velocidade de onda ultrassonica ao longo de tempo de microconcretos
(Reinhardt e Assmann, 2010)
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Os autores concluem que a adi¢do de PSA causa um incremento no tempo zero tanto nas pastas
guanto nos microconcretos, as razdes sdo ainda desconhecidas. A redistribuicdo de dgua nos poros
maiores, deixados pelo PSA, poderia ser mal interpretada pelo procedimento matematico que
avalia o tempo zero. A fim de esclarecer o efeito do PSA no to, 0s autores recomendam estudos de
ressonancia magnética nuclear (RMN).

Kong et al. (2014), no seu estudo de retracdo autdgena em CAD, avaliaram o tempo zero das
pastas dos concretos por meio da técnica calorimetrica isotérmica. Concluem que a adi¢do de PSA
pré-saturado causa um retardamento no periodo de inducdo e, portanto, um incremento no tempo

zero das pastas.

Silva et al. (2013b) utilizaram a técnica do ultrassom para determinar o tempo zero de
microconcretos de alta resisténcia modificados com PSA. Utilizaram 3 teores de polimero e
encontraram que houve um retardo do to em todas as misturas. Além disso, usaram a técnica do
aparelho de Vicat, porém, concluiram que ndo apresentou resultados similares aos obtidos com
aparelho de ultrassom, sendo necessaria uma analise mais profunda. Segundo Ordofiez (2013), o
efeito retardador do PSA no tempo zero possivelmente se deve a um aumento das particulas
floculadas de cimento e ao fato da adicdo da quantidade de agua para cura interna, provocando o

afastamento das particulas de cimento umas das outras.

Dudziak e Mechtcherine (2010) estudaram o efeito da adicdo de PSA em microconcretos de ultra
alta resisténcia. Os autores encontraram que a incorporagdo de &gua de cura interna por meio do
polimero leva a um acréscimo do tempo zero das misturas. Além disso, as curvas do ensaio de
pulso ultrassénico mostram uma mudanga mais pronunciada na velocidade ao longo do tempo nos
concretos com PSA. Isto leva a um atraso no desenvolvimento da resisténcia do material nas

idades iniciais (1 e 3 dias).

Com o objetivo de estudar a influéncia da adicdo de diferentes teores de PSA tipo A em
microconcretos de alta resisténcia com diferentes relacbes a/c, foi desenvolvido o programa

experimental apresentado a seguir.

6.3- PROGRAMA EXPERIMENTAL

Com o objetivo de avaliar o efeito da adigdo de distintos teores de PSA no tempo zero de
microconcretos de alta resisténcia com diferentes relacGes a/c, foi utilizada a técnica de ultrassom.

O programa experimental foi desenvolvido nos laboratérios de Furnas Centrais Elétricas S.A -
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Aparecida de Goiania. A seguir é apresentada uma descricdo de cada etapa, incluindo: os
materiais utilizados, os microconcretos estudados e a metodologia empregada.

6.3.1 - Materiais Constituintes

Todos os materiais utilizados foram provenientes de um mesmo lote de fabrica¢do. No estudo foi
usado Cimento Portland de Alta Resisténcia Inicial (CPV-ARI), a silica ativa foi do tipo ndo
densificada, o agregado miudo foi areia natural lavada com distribuicdo granulométrica continua,
dentro da zona utilizavel e mais proxima da zona 6tima segundo a norma ANBT NBR 7211:2013.
O aditivo quimico empregado nesta pesquisa foi Glenium 51, do tipo Redutor de &gua de grande
eficiéncia (superplastificante tipo Il — SPII-N), a base de policarboxilato e de pega normal,
segundo a classificacdo da ABNT NBR 11768:2011. O polimero superabsorvente utilizado neste
capitulo foi o tipo A, fornecido pelo Prof. Ole Mejlhede Jensen e desenvolvido na Universidade
Técnica de Dinamarca (DTU). Mais detalhes sobre a caracterizacdo dos materiais sao
apresentados no item 7.3.2 -.

6.3.2 - Fabricacgao dos Microconcretos

O programa experimental consiste em trés misturas de referéncia com relagdes agua/cimento
diferentes (0,30, 0,35 e 0,40). Para a primeira mistura de referéncia foram fabricados trés
microconcretos adicionando-se teores de PSA de 0,1%, 0,2% e 0,3% em relacdo & massa de
cimento, com a finalidade de avaliar o efeito da adicdo do PSA no tempo zero. Além disso, foram
confeccionadas quatro misturas com distintos teores de PSA e com relacGes a/c diferentes. Sendo
que foram estudadas as mesmas misturas do capitulo 7, a composi¢do de cada microconcreto é

apresentada na Tabela 7.4.

Os microconcretos foram produzidos numa sala com temperatura controlada de 21 + 2°C, com 0s
constituintes também nessa temperatura. O roteiro de mistura foi baseado nas recomendacdes do
Comité TC-225 SAP (RILEM, 2012). O teor de aditivo superplastificante para cada um dos tragos
variou com o objetivo de manter o mesmo espalhamento de 190 £ 10 mm, fixado como premissa
da pesquisa e determinado no ensaio de indice de consisténcia pelo tronco de cone, de acordo com
a DIN 18555-2, porém, sem golpes. O PSA foi pré-misturado junto com os demais materiais
secos, na primeira etapa da mistura. Numa segunda etapa, foi adicionada a agua, incluindo o
superplastificante pré-dissolvido. Na Tabela 6.1 é apresentada a nomenclatura e as informacdes

gerais de cada microconcreto.
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Tabela 6.1 — Nomenclatura dos microconcretos.

Trago Relagdo | Agua Cura | Teor PSA* | Teor Aditivo SP*

a/Chasica alci (%) (%)
0,25-PSA 0,3 0,25 0,045 0,30 4,00
Ref-0,30 0,30 -- -- 2,60
0,30-PSA 0,1 0,30 0,015 0,10 2,60
0,30-PSA 0,2 0,30 0,045 0,20 3,00
0,30-PSA 0,3 0,30 0,045 0,30 3,20
Ref-0,35 0,35 -- -- 1,65
0,35-PSA 0,2 0,35 0,045 0,20 1,85
0,35-PSA 0,3 0,35 0,045 0,30 1,85
Ref-0,40 0,35 -- -- 1,30
0,40-PSA 0,2 0,40 0,045 0,20 1,35

* Teores em relacdo a massa do cimento.

6.3.3 - Metodologia para determinacéo do tempo-zero (to)

Apos a concretagem de cada mistura, foi moldado um corpo de prova para o ensaio de propagacao
do pulso ultrassénico. As dimensdes deste corpo de prova foram propostas por SILVA (2007),
seguindo as prescrigdes da RILEM NDT 1 (1972), que estabelece as dimensbes em fungéo da
frequéncia do transdutor, como apresentado na Tabela 6.2. A frequéncia dos transdutores do
aparelho utilizado é de 54 kHz e os limites estabelecidos sdo: entre 200 e 1500 mm para a

dimenséo longitudinal e 150 mm para a transversal.

Tabela 6.2 — Frequéncia natural do transdutor de acordo com as dimens@es da peca a ser ensaiada
(RILEM NDT 1, 1972)

Distancia a ser percorrida | Frequéncia natural Dimensao transversal
pela onda (mm) do transdutor (kHz) | minima do elemento (mm)
100 - 700 >60 70
200 - 1500 >40 150
>1500 >20 300

O corpo de prova adotado apresenta uma férma prismatica com 300 mm e 150 mm de dimensdes
longitudinal e transversal, respectivamente, além do furo nas faces da menor dimensdo com 50
mm de diametro. Foram utilizadas chapas de compensado de madeira para a forma e foi aplicado

silicone nas arestas para garantir que nao houvesse vazamento de microconcreto.

O procedimento para determinar o tempo de transi¢do suspensdo-sélido (tempo zero) foi baseado
na metodologia proposta por Silva (2007), além disso, foi utilizada como referéncia a norma

ABNT NBR 8802:2013. A finalidade do ensaio é determinar a velocidade propaga¢do de uma
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onda emitida pelo aparelho de ultrassom, através do tempo percorrido pela onda numa distancia

fixa. Como proposto por Silva (2007), o ensaio foi realizado seguindo as etapas a seguir:

1) fabricar o concreto com materiais na temperatura da sala (21 £ 2°C), com constituintes também
nessa temperatura;

2) aferir o equipamento usando a barra de referéncia metélica, que acompanha o aparelho, com
vibragdo do tempo de transito conhecida;

3) colocar uma camada fina de gel de silicone, nas faces dos transdutores, para garantir contato
continuo entre as superficies dos transdutores e o concreto;

4) acoplar os transdutores (receptor e transmissor) nos furos de 50mm de didmetro, existentes nas
laterais. Penetrar os transdutores de modo a facear a forma internamente, proporcionando um
arranjo com transmissao direta (do pulso elétrico em onda de choque);

5) moldar o corpo de prova numa férma prismatica, com secdo transversal de 150 mm x 150 mm
e comprimento de 300 mm, adensado manualmente com soquete do cone de Abrams, em trés
camadas de 30 golpes cada;

6) cobrir a superficie exposta do concreto com filme plastico e fita adesiva, para impedir a saida
de umidade do concreto;

7) fazer a aquisicdo automatica dos dados de velocidade de propagacdo da onda longitudinal. O
intervalo entre as leituras foi de 3 min;

8) tracar a curva velocidade de propagacdo versus idade do concreto;

9) o patamar de percolacdo (tempo zero) € assumido como sendo a idade do concreto onde houve

um aumento brusco na velocidade de propagacdo da onda ultrassonica.

Na Figura 6.7 sdo mostradas algumas etapas do procedimento do ensaio.

(b)
Figura 6.7 - Procedimento para determinacdo do patamar de percolacdo, usando método

ultrassénico: (a) moldagem do corpo de prova de 150mm x 150mm x 300mm; (b) cobrimento da
superficie exposta com filme pléstico e fita adesiva e (c) colocacdo dos transdutores.

O ensaio foi realizado no laboratério de Furnas Centrais Elétricas S.A., para cada um dos 10

microconcretos estudados. Utilizou-se o aparelho de determinacdo de propagacdo de ondas
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ultrassdnicas Pundit (Portable Ultrasonic Nondestructive Digital Indicatting Tester) Lab da marca
PROCEQ®. O aparelho é composto por uma unidade eletrénica e dois transdutores com
frequéncia de 54 kHz, com diametro aproximado de 50 mm. O aparelho tem um software para
aquisicdo automatica de dados (Pundit Link) e calcula a velocidade de propagacdo em m/s. Na
Figura 6.8 mostra-se o0 esquema geral do ensaio.

Figura 6.8 - Esquema do ensaio para determinagdo do patamar de percolacdo (tempo zero).
6.4- ANALISE DE RESULTADOS

O tempo zero foi determinado com o intuito de balizar o momento inicial da determinagéo
experimental da retracdo autogena, no qual o microconcreto desenvolve uma estrutura
suficientemente rigida para se opor as variagdes de volume. O periodo total de tempo considerado
para a execucdo do ensaio foi de 48 horas, procurando a estabilizacédo das leituras de velocidade
de pulso ultrassdnico. Na Tabela 6.3 é apresentado o resumo dos valores de tempo zero,
determinados por meio da andlise de cada curva de velocidade de onda ultrassdnica dos

microconcretos estudados.

Tabela 6.3 - Tempo zero obtido pelo ensaio de propagacao do pulso ultrassénico.

Traco Tempo Vel. Final

Zero (m/s)
0,25-PSA 0,3 11h 17min (677min) 4490
Ref-0,30 7h 54min (474min) 4360
0,30-PSA 0,1 8h 24min (504min) 4410
0,30-PSA 0,2 8h 12min (492min) 4400
0,30-PSA 0,3 8h 48min (528min) 4400
Ref-0,35 5h 30min (330min) 4340
0,35-PSA 0,2 6h 06min (366min) 4220
0,35-PSA 0,3 6h 10min (370min) 4090
Ref-0,40 5h 18min (318min) 4120
0,40-PSA 0,2 6h 24min (384min) 3960

198



A analise dos resultados foi dividida em trés itens, primeiro a avaliacdo da influéncia do teor de
PSA nos microconcretos contendo relagfes a/Cnasica menores ou iguais que 0,30. A seguir €
estudado o efeito no tempo zero da relacdo a/c nas misturas de referéncia. Por fim, é avaliada a

influéncia de diferentes teores de PSA nos microconcretos com relagdes a/Coasica maiores que 0,30.

6.4.1 - Influéncia do teor de PSA nos microconcretos com relacéo a/c < 0,30

Inicialmente é abordada a analise dos quatro microconcretos com a relacdo a/c de 0,30, assim
como a mistura 0,25-PSA 0,3 para efeitos comparativos. Na Figura 6.9 sdo mostradas as curvas de

velocidade de pulso ultrassonico em funcéo do tempo das cinco misturas avaliadas.
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Figura 6.9 - Curvas de velocidade da onda ultrassénica em funcdo do tempo dos microconcretos
com relacdo a/c < 0,3 para diferentes teores de PSA.

Pode ser observado que o comportamento das quatro curvas de propagagdo da onda ultrassonica,
dos microconcretos com relacdo a/c de 0,30 sdo muito proximas, em conformidade com a cinética
da curva padrdo. Analisando os resultados, nota-se que a adicdo de PSA parece incrementar
levemente o tempo zero dos microconcretos, se comparados com a mistura de referéncia. Destaca-
se que segundo o encontrado no ensaio de calorimetria isotérmica nas pastas de cimento,
apresentado no item 4.4.2.2 -, a adi¢cdo de 0,33% de PSA A levou a um incremento do tempo

inicial de pega.

Esse comportamento também foi encontrado por Ordofiez (2013) que utilizou a mesma
metodologia, mas com tipo de PSA diferente. A autora cita que esse fato pode ser provavelmente
explicado pelo incremento da agua para cura interna incorporada pelo PSA no microconcreto,
ocasionando maior dispersao das particulas floculadas de cimento e melhor lubrificacdo da pasta e

afastando as particulas de cimento entre elas.
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No entanto, o teor de aditivo superplastificante pode influenciar fortemente o resultado. Por
exemplo, a mistura 0,25-PSA 0,3, que contém um teor de 4,0% de aditivo, incrementou em 83% o
tempo zero, quando comparada com o microconcreto 0,35-PSA 0,3 (contetdo de 1,85%). Esse
comportamento ficou também evidenciado na seguinte analise da relacdo a/c nos microconcretos

de referéncia.
6.4.2 - Efeito da relacé@o a/c no tempo zero

Na Figura 6.10 sdo apresentadas as curvas de velocidade de pulso ultrassdnico em funcdo do

tempo dos microconcretos de referéncia com diferentes relagdes a/c e sem adicdo de PSA.
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Figura 6.10 - Curvas de velocidade da onda ultrassénica em fungdo do tempo para 0s
microconcretos de referéncia.

Foi observado que com a diminuicdo da relagdo a/c, incrementou-se o valor do tempo zero. Este
comportamento nao era esperado, pois teoricamente a maior quantidade de agua livre presente na
mistura dificulta a aglomeracdo das particulas de cimento, aumentando o tempo de transicao
suspensdo-solido dos microconcretos em condi¢es normais. No entanto, neste trabalho pode ser
considerado como determinante deste desempenho o teor de aditivo superplastificante que,
mesmo sendo de pega normal, teve um efeito retardador nos microconcretos estudados,
principalmente naquele com menor relacdo agua/cimento (a/c de 0,30), em funcdo da elevada
dosagem de aditivo. Destaca-se que nesta pesquisa foi utilizada uma dosagem acima da
recomendada pelo fabricante, com a finalidade de atingir o intervalo de espalhamento

estabelecido como premissa de pesquisa.

Analisando a fase de desenvolvimento das curvas de propagacdo do pulso ultrassonico (Figura
6.10), ap6s a primeira leitura de velocidade, nota-se que aquela correspondente ao microconcreto
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de referéncia com relacédo a/c de 0,30, apresenta uma inclinagdo menos acentuada em relacdo as
outras curvas, levando um tempo maior para atingir a sua velocidade maxima. Este
comportamento parece estar relacionado com o tempo que tardam em acontecer as reagdes de
hidratagdo, que pode estar influenciado pelo elevado teor de aditivo superplastificante na
composicao deste microconcreto (2,6% em relacdo a massa de cimento). Para esta mesma fase, as
misturas de referéncia com relacbes a/c de 0,35 e de 0,40 apresentaram um comportamento
similar quanto a inclinacdo da curva e estabilizacdo da velocidade de propagacdo do pulso
ultrassénico, devido a que o teor de aditivo utilizado foi de 1,65% e 1,30%, respectivamente.

6.4.3 - Influéncia do teor de PSA nos microconcretos com relacéo a/c > 0,30

Na Figura 6.11 sdo apresentados os resultados da determinacédo da transi¢éo suspensdo- solido dos

microconcretos com diferentes teores de PSA e com relagdo a/c maiores do que 0,30.
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Figura 6.11 — Curvas de velocidade da onda ultrassénica em fungdo do tempo dos microconcretos
com relacdo a/c > 0,3 para diferentes teores de PSA.

Na Figura 6.11 pode ser comparado cada microconcreto de referéncia com seus respectivos tragos
contendo PSA, observou-se um pequeno incremento no resultado de tempo zero nas misturas com
polimero. Porém, como foi explicado no item anterior, persiste a influéncia do aditivo
superplastificante. Da mesma forma, notou-se que 0s microconcretos com 0,2% de PSA
apresentaram um comportamento bastante proximo ao respectivo microconcreto de referéncia,
tanto no tempo zero como na cinética da curva de propagacdo do pulso ultrassénico, atingindo a

estabilizacdo da velocidade em intervalos de tempo similares.

A metodologia do ultrassom se enquadra dentro da categoria de ensaios ndo destrutivos para a
avaliacdo das caracteristicas no estado endurecido do concreto. Segundo Neville (1997), esta
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técnica pode ser utilizada como meio de controle de qualidade do concreto, que ha uma tendéncia
geral dos concretos de massa especifica mais alta terem resisténcia maior desde que ndo varie a
massa especifica do agregado. Na Tabela 6.4 € apresentada uma classificacdo da qualidade do

concreto em funcédo da velocidade de onda ultrassonica.

Tabela 6.4 - Classificacdo da qualidade do concreto com base na velocidade de pulsos
ultrassonicos (NEVILLE, 1997).

Velocidade do Pulso | Qualidade do
Ultrassénico (m/s) Concreto
> 4.500 Excelente
3.500 - 4.500 Boa
3.000 - 3.500 Duvidosa
2.000 - 3.000 Pobre
<2.000 Muito pobre

Todos 0s microconcretos apresentaram velocidade maiores do que 4.000 m/s, portanto, podem ser
classificados como de boa qualidade. Lembrando que a avaliagéo foi realizada apenas na idade de
2 dias e os teores de aditivo superplastificante foram elevados, o que pode influenciar o

desenvolvimento da microestrutura dos concretos.

Por ultimo, o periodo de estabilizacdo da hidratacdo, ou fase 5 do método calorimétrico, é
caracterizado por uma queda na taxa de aceleracdo e consequentemente pode-se associar com a
manuten¢do de uma velocidade de propagacgdo aproximadamente constante. O valor atingido pela
velocidade final de propagacédo de onda ultrassonica depende da evolucdo da fracdo de volume
solido total dos microconcretos. Assim, a maior velocidade final atingida pelos tracos com
menores relacdes a/c, mostrada na Tabela 6.3, pode ser associada ao fato dessas misturas
possuirem uma fracdo sélida maior, ou seja, uma maior densidade e consequentemente menor

porosidade.

6.5- CONCLUSOES

O método do pulso ultrassénico, apresentado neste trabalho, fornece uma determinagéo precisa do
tempo de transicdo suspensdo-sélido (tempo zero), com o objetivo de balizar o inicio da
determinacdo experimental da retracdo autdgena. A adi¢do de PSA parece incrementar levemente

0 tempo zero dos microconcretos estudados.

Nas misturas de referéncia (sem PSA), o teor de aditivo superplastificante € um fator determinante
na transi¢do suspensdo-solido, levando ao incremento nos valores de tempo zero, e mudando a

cinética da curva de velocidade da onda ultrassdnica em funcdo do tempo. Sugere-se a analise, em
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pesquisas futuras, da influéncia da adicdo dos PSAs no tempo zero, com o teor de aditivo

superplastificante fixo.

Por fim, o valor atingido pela velocidade final de propagacdo de onda ultrassénica, as 48 h,
mostrou-se como uma alternativa de andlise da evolucgédo da fracdo de volume sélido total, pois as
misturas com maiores relagdes a/c atingiram velocidades menores. A densidade no estado fresco

das misturas pode estar associada com esse comportamento.
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7-  MITIGACAO DA RETRACAO AUTOGENA EM
MICROCONCRETOS DE ALTA RESISTENCIA MODIFICADOS COM
POLIMERO SUPERABSORVENTE E SEU EFEITO NAS
PROPRIEDADES MECANICAS

7.1- INTRODUCAO

O uso de concretos de alta resisténcia (CARs) tornou-se cada vez mais comum na construcao
civil. As suas principais vantagens sdo alcancadas pelo uso de relagGes a/c baixas, aditivos
superplastificantes, adi¢cbes minerais e o elevado consumo de material cimenticio. Isso
proporciona uma microestrutura mais densa e refinada, o que torna esse concreto mais susceptivel

as mudancas de volume, especialmente a retracdo autogena.

Diversos métodos tem sido investigados para mitigar a retracdo autdgena, destaca-se a cura
interna por meio da utilizacdo de materiais como: agregados porosos leves, derivados de madeira,

materiais finos reciclados e polimeros superabsorventes (PSAS).

O uso de PSAs tornou-se a estratégia mais eficiente e promissora para mitigar a retracdo autégena
em CARs. O objetivo deste capitulo é avaliar o comportamento de microconcretos de alta
resisténcia modificados com a utilizacdo de um tipo de polimero superabsorvente (PSA), como
agente de cura interna, pelo estudo de variacBes volumétricas, de propriedades mecanicas e

elésticas, e relacionadas a durabilidade.

7.2- REVISAO DA LITERATURA

Neste capitulo é abordada primeiramente, a influéncia da adi¢do de PSAs na retracdo autgena de
materiais cimenticios com baixa relacdo a/c. Posteriormente, é feito uma andlise do efeito dos

polimeros nas propriedades mecanicas.

7.2.1 - Efeito do PSA na retracdo autdgena

Como foi dito anteriormente, as principais aplicagfes dos PSAs na area da construgdo civil em
materiais cimenticios sdo: a incorporacdo de agua com o objetivo da cura interna, e a
redistribuicdo da &gua capilar em inclusGes artificiais de macroporos cheios de &gua de pré-
concebido tamanho, forma, espacamento e volume (resisténcia ao gelo-degelo). A primeira
abordagem visa a mitigagdo da auto-dessecacdo em materiais de baixa relagéo a/c, e, portanto, a

reducdo da retracdo autdgena.
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Os primeiros pesquisadores em estudar os PSAs como agentes de cura interna foram Jensen e
Hansen (2002). Eles avaliaram as mudancas na umidade relativa interna e a deformagao autdgena
em condicOes isotérmicas (Figura 7.1), de pastas de cimento modificadas com dois tipos de PSA,
com diferentes teores em relacdo a massa de cimento. Para a determinacdo da deformacéo
autogena utilizaram moldes de polietileno finos, corrugados, com relacdo comprimento/diametro

de aproximadamente 300:30 mm.
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Figura 7.1 - Deformacéo autdgena a partir da pega de pastas de cimento com relacdo a/c basica
0,3 e diferentes quantidades de PSA Tipo A (JENSEN e HANSEN, 2002).

Os resultados apresentados no referido trabalho mostram que € possivel evitar a auto-dessecacao
em concretos de alta resisténcia (CARs) por meio do fornecimento de agua de cura interna. A
mudanca autdgena da umidade relativa (UR) e a retracdo autdgena apOs a pega, bem como
fissuras durante o endurecimento restringido, podem ser evitadas quando os PSAs séo utilizados
como agentes de cura. Além disso, a eliminagdo completa de retracdo autdgena pode ndo ser
necessaria. ldealmente, s6 a quantidade de agua requerida para evitar as fissuras devido a retracdo
autdgena deve ser utilizada. Isto sera economicamente mais atrativo, e minimizara possiveis
efeitos colaterais negativos, como retragdo residual ou influéncia adversa sobre as propriedades

reoldgicas.

Lura et al. (2006) investigaram a influéncia do tamanho das particulas de PSA na deformacéo
autogena, em pastas de cimento de alto desempenho, com uma relagéo agua/cimento de 0,3 e com
20% de adicdo de silica ativa. A técnica dos moldes de polietileno finos e corrugados também foi
utilizada. O PSA estudado foi uma suspensdo polimerizada, com diferentes didmetros de
particulas no estado seco, que foi peneirado nas seguintes faixas de tamanho: 90-125 um, 125-160
um e 160-250 pm. Durante a mistura o polimero absorveu cerca de 12,5 g de fluido sintético de
poros por g de PSA. Na Figura 7.2 é apresentada uma comparagdo dos resultados obtidos nesta

pesquisa.

205



1000
160-250 um

500 -

0,6% PSA - 125-160 um
a/c=0,30 e (a/c);=0,075 ™ 90-125 pm

-500 -
-1000 1
-1500
Ref, a/c=0,375

-2000 A

-2500

Deformacao Autégena (pm/m)

Ref, a/c=0,30
-3000 . s

0 2 4 6 8 10 12 14

Tempo (dias)

Figura 7.2 - Medidas lineares de deformacdo autdgena em pastas de cimento com a/c de 0,30 e
20% de adicéo de silica ativa, sem PSA ou 0,6% PSA em massa de cimento. Uma pasta com a/c
de 0,375 e 20% de silica também é mostrada para comparacdo (LURA et al., 2006).

Como pode ser observado na Figura 7.2, os autores verificaram que a reducdo do tamanho das
particulas de PSA ndo reduz a retracdo (resultados muito proximos). No entanto, como a
quantidade de polimero foi suficiente para evitar a autodesseca¢do, todos os tamanhos de PSA
foram igualmente eficientes na eliminacdo de retracdo autdgena dentro das duas semanas de
observacao.

Ordofiez et al. (2013) avaliaram duas estratégias para a mitigacdo da retracdo autdégena em
microconcretos de alta resisténcia, a adicdo de polimero superabsorvente (PSA) e de aditivo
redutor de retracdo (ARR). O PSA utilizado apresentava particulas esféricas produzidas usando a
técnica de polimerizacdo por suspensdo inversa. A autora investigou trés teores de PSA e dois
teores de ARR, a metodologia usada para determinacdo da retracdo autdgena foi a prescrita pelo
JCI - Technical Committee on Autogenous Shrinkage of Concrete, em corpos de prova

prismaticos. Na Figura 7.3 sdo apresentados os principais resultados obtidos.

Os resultados indicam que as duas estratégias mitigadoras sdo eficazes na reducdo da retracédo
autogena, sem alterar de forma relevante as propriedades mecanicas e a durabilidade, como
mostraram os resultados dos ensaios. O PSA € bastante promissor, pois no teor de 0,6% em
relacdo a massa de cimento, na idade de trés dias, proporcionou uma expressiva redugdo na
retracdo autogena (80%) face a pequena reducdo nas propriedades mecénicas (até 15%) em

relacdo & mistura de referéncia.
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Figura 7.3 - Resultados médios da evolugéo da retracdo autégena dos microconcretos a partir
tempo zero (to) até a idade de 28 dias, em corpos de prova prismaticos de 75mm x 75mm x
285mm, selados (ORDONEZ et al., 2013).

Mechtcherine et al. (2014) apresentam os resultados do ensaio interlaboratorial realizado por 13
grupos de investigacdo internacionais (representando quinze instituicdes), no ambito das
atividades do Comité Técnico RILEM 225-SAP "Aplicacdes de polimeros superabsorventes em
Construcdo de Concreto”. Foram utilizados dois PSAs comercialmente disponiveis, para a cura
interna de microconcretos de alta resisténcia. Foi mantida a mesma composicdo das misturas em
todos os laboratdrios envolvidos, mas com o uso de materiais locais. Na Figura 7.4 é apresentado

o resultado da reducéo da retracdo autdgena para o tipo de PSA 1 nos primeiros 3 dias.
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Figura 7.4 - Reducéo da retragdo autdgena dos microconcretos com PSA 1 durante 0s primeiros
trés dias; valores relativos obtidos pelos participantes individuais sdo mostrados como colunas,
valores médios e desvios-padrdo em linhas horizontais (MECHTCHERINE et al., 2014).

Como pode ser observado, todos os participantes encontraram uma diminui¢do consideravel da
retracdo autdgena atribuivel a cura interna. Além disso, no que diz respeito ao efeito de mitigacdo

da retragdo de ambos os PSAs, os resultados foram consistentes. Isto demonstra claramente que a
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cura interna por meio de PSA é uma abordagem que age de forma independente de algumas
variacdes nas matérias primas do concreto, o processo de producdo, ou a técnica de medicédo
(MECHTCHERINE et al., 2014).

Traldi et al. (2014) estudaram a reducdo da retracdo autdgena de microconcretos de alta
resisténcia com relagéo a/c de 0,30, utilizando 0 mesmo tipo de PSA dessa pesquisa e avaliaram
dois teores (0,3% e 0,6%). A metodologia para a determinacao experimental da retracdo autogena
unidirecional livre foi proposta por Tazawa (1999), utilizando prismas de 75 mm x 75 mm x 75
mm, realizada numa sala com controle de temperatura e umidade relativa, desde o tempo zero até
a idade de 28 dias. Na Figura 7.5 séo apresentados os resultados de retracdo autdgena das misturas
estudadas.
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Figura 7.5 - Retragdo autdgena média dos trés tracos REF, PSA_0,3 e PSA_0,6 (TRALDI et al.,
2014).

Os resultados mostram que esse tipo de PSA é bastante promissor para mitigar a retracao
autogena de concretos de alta resisténcia. Com o teor de PSA 0,6% praticamente ndo houve
retracdo autdgena, no entanto, os resultados mostraram que a reducdo das propriedades mecanicas
foi significativa. E necessario encontrar uma dosagem 6tima do PSA, suficiente para mitigar a

retracdo autdgena em niveis aceitaveis, sem comprometimento das propriedades mecanicas.

Pierard et al. (2006) avaliaram a reducdo da retracdo autogena em concretos de alto desempenho
(CAD) por meio da adicdo de PSA como agente de cura interna. O método de ensaio utilizado
para determinar a retracdo autogena longitudinal foram prismas de 70 mm x 70 mm x 280 mm. A
relacdo a/c do concreto de referéncia foi 0,35, além disso foi utilizada 5% de silica ativa, além de
dois teores de PSA (0,3% e 0,6%). A Figura 7.6 mostra os resultados das determinacGes de
retracdo autdgena até 144 horas (6 dias), para os concretos. Cada curva de deformacdo é a média
de trés medicdes individuais.
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Figura 7.6 - Influéncia do PSA na retracdo autogena em idades iniciais (PIERARD et al., 2006).

Com base nos resultados experimentais do referido trabalho, os autores concluiram que a cura
interna usando PSA parece ter efeito significativo na mitigacdo retracdo autdogena do CAD. Apoés
6 dias, uma reducdo de 66% ¢é conseguida através da utilizacdo de 0,6% de PSA. No entanto, 0s
pesquisadores observaram que o uso do PSA como agente de cura interna, pode levar a alguns
efeitos negativos, tais como a perda de trabalhabilidade, o retardamento do tempo de pega e a

reducdo da resisténcia a compressao (especialmente em idade iniciais).

Apdbs a andlise das diferentes pesquisas citadas, cabe salientar as grandes diferencas entre as
magnitudes da retragdo autdgena em funcéo do tipo de material (pasta, micoconcreto e concreto),
0 que mostra a marcada influéncia da presenca dos agregados neste tipo de deformacgdo. Além
disso, pode-se afirmar que o uso de PSAs como agentes de cura interna € uma estratégia eficiente
na mitigacdo da retracdo autdgena em materiais cimenticios de baixa relagdo a/c. Este efeito
torna-se ainda mais acentuado com o aumento do teor de PSA e agua de cura interna. Apesar
disso, é fundamental o conhecimento e estudo da influéncia da adicdo destes polimeros em
propriedades como: a reologia no estado fresco, as propriedades mecanicas ao longo do tempo e a

durabilidade dos materiais cimenticios.

7.2.2 - Efeito do PSA nas propriedades mecéanicas de materiais cimenticios

Na literatura podem encontrar-se varias pesquisas sobre a influéncia da adicdo de PSA em
propriedades no estado endurecido dos materiais cimenticios, como a resisténcia a compressao, a
tracdo e as propriedades elésticas. Poucos trabalhos tém sido publicados sobre as propriedades
viscoelasticas, como a fluéncia (ASSMANN e REINHARDT, 2014).
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Mechtcherine et al. (2014) além de avaliarem o efeito da cura interna na retragdo autogena,
usando dois tipos de PSA, também analisaram a influéncia dos polimeros na resisténcia a tracéo
por flexdo de prismas e na resisténcia & compressdo. A maioria dos grupos de investigacdo
utilizaram corpos de prova prismaticos e cubos, para a determinacdo dessas propriedades. Os
resultados relativos foram obtidos, relacionando os valores de resisténcia méedios dos corpos de
prova das misturas contendo PSA e os correspondentes aos corpos de prova dos microconcretos
de referéncia. Na Figura 7.7 sdo mostrados os resultados da resisténcia relativa a tragdo na flexao,
obtidos para amostras com cura selada e utilizando PSA tipo 1.
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Figura 7.7 - Resisténcias relativa de tracdo na flexdo dos microconcretos com PSA 1 submetidos a
cura selada. Os valores sdo indicados para cada um dos participantes em % como colunas e 0s
valores médios para todos os participantes sao marcados com linhas horizontais. Os valores sobre
as linhas déo os valores médios e os desvios padrao (MECHTCHERINE et al., 2014).

Na Figura 7.8 sdo apresentados os resultados da resisténcia relativa a compressao dos corpos de

prova curados na condicao de selagem, para diferentes idades com a adi¢do de PSA tipo 1.
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Figura 7.8 - Resisténcias relativa de compressdo dos microconcretos com PSA 1 medidos em
amostras submetidas a cura selada (MECHTCHERINE et al., 2014).
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Mechtcherine et al. (2014) concluem que na maioria dos ensaios realizados por laboratorios
individuais, a adicdo de PSA e a &gua de cura interna resultou numa diminuicdo mais ou menos
pronunciada, em ambas as resisténcias a tracdo na flexdo e a compressdo. Portanto, os valores
médios de resisténcia para microconcretos modificados com PSA, calculados a partir dos dados de
todos os participantes, sdo sempre mais baixos do que os correspondentes valores méedios para a
mistura de referéncia. O efeito global negativo da adicdo de PSA € mais evidente para a

resisténcia a tracdo na flexao.

Silva et al. (2014) avaliaram o efeito da adicao de trés tipos de PSA sobre a retracdo autdgena e a
resisténcia a compressao de microconcretos de alta resisténcia. As misturas tinham uma relagao
al/c de 0,3 com adicao de 10% de silica ativa e os teores de PSA estudados foram 0,3% e 0,6%. A
trabalhabilidade dos microconcretos foi fixada pelo espalhamento sem golpes da norma DIN
18555-2. A Figura 7.9 mostra os resultados da resisténcia relativa a compressdo das misturas
contendo diferentes teores de PSA (em relacdo a mistura de referéncia) e nas idades de estudo.
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Figura 7.9 — Resisténcia relativa a compressdo de microconcretos de alta resisténcia com
diferentes teores de PSA nos 7 e 28 dias de idade (SILVA et al., 2014).

De acordo com 0s autores, a resisténcia a compressao dos microconcretos de referéncia sempre
foi maior, nas duas idades, quando comparadas com as misturas com adi¢do de PSA. Nota-se que
o0 teor mais elevado de PSA nas misturas, provocou maior reducdo na resisténcia & compressao.
Este efeito na resisténcia pode ser explicado pelo incremento do teor de 4gua de cura interna, que
leva a modificacdo da microestrutura da pasta de cimento, apdés o desinchamento do PSA

deixando vazios maiores e, portanto, aumentando a sua porosidade.

Jensen e Hansen (2002) fizeram um ensaio preliminar da influéncia da agua de cura interna sobre

as propriedades mecanicas de microconcretos de alta resisténcia. Os autores encontraram que a

adicdo de PSA e de agua de cura interna, levou a uma diminuicéo da resisténcia, o que pode ser

um resultado da condicao de umidade relativa das amostras. Esteves (2012) esclarece que a adi¢do
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do polimero afeta principalmente a porosidade e a umidade relativa interna do material
cimenticio. Porém, deve ser considerado o efeito da microfissuracdo no material sem adicdo de
PSA, quando submetido a restricdes de livre movimentacdo. Farzanian et al. (2016) concluiram
que a adicdo de diferentes tipos e teores de PSAs diminuiram a resisténcia a compressao de pastas

de cimento, pelo aumento da formacdo de macrovazios na matriz cimenticia.

Por fim, é necessario considerar a reducdo nas propriedades mecénicas devido concreto a adi¢éo
dos PSAs. Tal consideracdo deve ser avaliada para cada tipo de polimero e em cada aplicacéo
especifica do concreto. Portanto, é fundamental a realizacdo de ensaios de caracterizacdo do PSAs
tais como a capacidade de absor¢do e granulometria, além de saber o processo de fabricacdo do
polimero. Para cada tipo de PSA, faz-se necessaria a determinacdo experimental da sua dosagem
ideal, com o intuito de otimizar a mitigacdo da retracdo autégena e a0 mesmo tempo, minimizar o

efeito da reducdo das propriedades mecanicas e elasticas.

7.3- PROGRAMA EXPERIMENTAL

Foram estudados os efeitos da adi¢cdo de um tipo de PSA nas propriedades de microconcretos de
alta resisténcia. O polimero utilizado nesta etapa foi o PSA A, como descrito no Capitulo 3, pois
varias pesquisas comprovaram a sua eficiéncia na mitigacdo da retracdo autogena. Ele foi
desenvolvido e fornecido pelo Prof. Ole Mejlhede Jensen da Universidade Técnica de Dinamarca,
membro do comité técnico da RILEM sobre polimeros superabsorventes TC 225-SAP (RILEM,
2012). O programa experimental foi desenvolvido no Laboratorio de Ensaio de Materiais do
Departamento de Engenharia Civil e Ambiental da Universidade de Brasilia (LEM/UnB) e nos

laboratérios de Furnas Centrais Elétricas S.A - Aparecida de Goiania.

7.3.1 - Planejamento Experimental

7.3.1.1 - Determinacdo das Variaveis de Resposta do Projeto Experimental

As variaveis resposta ou varidveis dependentes sdo as que possibilitam a quantificacdo de
caracteristicas e propriedades relacionadas a qualidade dos microconcretos e que podem ser

determinadas experimentalmente. Essas varidveis podem ser divididas em:

a) estado fresco: espalhamento pela norma ABNT NBR 13276:2005, penetracdo de cone,
teor de ar aprisionado e densidade no estado fresco;

b) estado endurecido: resisténcia & compressdo, resisténcia a tracdo na flexdo, resisténcia a
tracdo por compressao diametral, modulo de elasticidade, retracdo autdgena, absorgao por

capilaridade e absorcdo por imersao.
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7.3.1.2 - Escolha dos Fatores Controlaveis do Projeto Experimental

Os fatores controlaveis ou variaveis independentes sdo 0s pardmetros que podem exercer
influéncia sobre as variaveis resposta ou dependentes. Para as 10 misturas de microconcretos
foram considerados os seguintes fatores controlaveis: a relagdo agua/cimento a/c (0,30; 0,35;
0,40), o teor de PSA (0%; 0,1%; 0,2% e 0,3%), 0s tipos de cura (Umida e ao ar) e a idade (varidvel
dependente do ensaio). Foi premissa do projeto experimental fixar o espalhamento dos
microconcretos dentro do intervalo de 190 £ 10 mm, determinado pelo ensaio de cone da norma
DIN 18555-2 sem golpes, seguindo as recomendacbes do comité técnico da RILEM sobre
polimeros superabsorventes TC 225-SAP (RILEM, 2012).

7.3.1.3 - Matriz Experimental

Na Tabela 7.1 é apresentada a matriz experimental dos microconcretos de alta resisténcia, para o

desenvolvimento deste trabalho.

Tabela 7.1 - Matriz Experimental da Pesquisa para Microconcretos.
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< 1% 18 E [<B)
Q| On On 2} o
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< S © 0 < n m
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035PSA02 | 035 | 02 | " | ~| ™ o
0,35-PSA 0,3 0,35 | 0,3 %
Ref-0,40 040 | -- S
0,40-PSA 0,2 0,40 | 0,2

1. O fator controlavel dos tipos de cura foi avaliado para as propriedades de: resisténcia a tragdo na
flexdo de prismas e resisténcia a compressao em cubos, aos 7 e 28 dias.
2. Para todos os microconcretos foi estabelecido o espalhamento de 190 + 10 mm (Cone DIN 18555-2).

7.3.2 - Materiais Constituintes

Os materiais utilizados ao longo do desenvolvimento desta pesquisa foram os mesmos para cada

etapa e pertenciam ao mesmo lote de fabricacdo. Na continuacdo sdo descritos 0s seguintes
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materiais: silica ativa, agregado middo, aditivo superplastificante e PSA. A caracterizacdo do
cimento CP V ARI pode ser consultada no item 4.3.1 -, além de informacdes adicionais sobre as
propriedades do PSA A.

7.3.2.1 - Silica Ativa

A silica ativa utilizada na fabricacdo dos microconcretos foi nacional, do tipo ndo-densificada,
proveniente de um mesmo lote de fabricacdo e fornecida em sacos de papel kraft de 15 kg cada.
Foi usado um teor fixo de 10 % em relacdo a massa do cimento, teor usual em CARs e
recomendado pelo Comité TC 225-SAP (RILEM, 2012). Os ensaios de caracterizagdo fisica e
quimica foram feitos no Laboratério de Furnas Centrais Elétricas S.A. Na Tabela 7.2 é

apresentado um resumo das caracteristicas determinadas experimentalmente.

Tabela 7.2 - Caracterizagdo fisica e quimica da Silica Ativa.

Propriedades determinadas Teores Limites NBR Método de ensaio
13956:2012
Massa especifica (g/cm?®) 3,33 NBR NM 23:2001
Avrea especifica (cm?/g) - Blaine 8,584 NBR NM 23:2001
Perda ao fogo 2,94 <6,0 NBR NM 15:2012
Oxido de magnésio (MgO) 0,86 NBR 13956-2:2012
Dioxido de silicio (SiOy) 93,95 >85 NBR 13956-2:2012
Oxido de ferro (Fe,0s) 0,27 NBR 13956-2:2012
Componentes | Oxido de aluminio (Al,Os) 0,16 NBR 13956-2:2012
quimicos (%) | Oxido de célcio (CaO) 0,74 NBR 13956-2:2012
_ | Oxido de s6dio — Na,O 0,37 NBR NM 17:2004
i::ilss Oxido de potassio — K;0 0,84 NBR NM 17:2004
Equivalente alcalino 0,91 <1,5 NBR NM 17:2004
Teor de Umidade 0,22 <3,0 NBR NM 24:2003

Os resultados encontrados para a silica ativa, utilizada na produgdo dos microconcretos,
encontram-se dentro das especificagcdes da norma ABNT NBR 13956:2012. Ou seja, este material

¢ apto para o uso com cimento Portland em concreto, argamassa e pasta.

7.3.2.2 - Agregado Miudo

O agregado miudo utilizado na produgdo das misturas foi areia natural lavada proveniente do
depdsito aluvial do Rio Corumb4, situada a cerca de 220 Km de Brasilia. O ensaio da composic¢ao
granulométrica foi realizado no Laboratorio de Ensaio de Materiais da Universidade de Brasilia

(LEM/UnB). A escolha do agregado miudo foi baseada na distribuicdo granulométrica, sendo
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preferida uma composicdo continua, dentro da zona utilizavel e mais proxima da zona 6tima

segundo as recomendacdes da norma ABNT NBR 7211:2011, como mostra a Figura 7.10.
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0,15 0,30 0,60 1,18 2,36 4,75 6,3 9,5

Abertura das peneiras (mm)

Modulo de finura | 2,73
Dimensdo maxima caracteristica (mm) | 4,75
Massa especifica (kg/dm3) | 2,65

Figura 7.10 - Distribuigdo Granulométrica do agregado miudo.

7.3.2.3 - Aditivo Superplastificante

A escolha do aditivo quimico superplastificante foi feita apds um estudo piloto na mistura do
microconcreto de referéncia (Ref-0,30), utilizando-se quatro aditivos quimicos de terceira geracao
e quatro teores distintos em relacdo a massa do cimento (1,8%; 2,2%; 2,6% e 3,0%). O critério
para selecdo baseou-se no aditivo que apresentou 0 menor teor para atender o espalhamento

especificado (190 £ 10 mm). Os resultados obtidos sdo apresentados na Figura 7.11.
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Figura 7.11 - Estudo piloto de aditivos superplastificantes.
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O aditivo superplastificante que apresentou melhor desempenho foi o Glenium 51
(superplastificante tipo Il — SPII-N), pois com uma dosagem de 2,6% proporcionou o

espalhamento dentro do intervalo fixado nesta pesquisa.

7.3.2.4 - Polimero Superabsorvente

O polimero superabsorvente utilizado neste capitulo foi fornecido pelo Prof. Ole Mejlhede Jensen
e desenvolvido na Universidade Técnica de Dinamarca (DTU). Quimicamente falando esse
polimero é um &cido acrilico/acrilamida com ligacGes cruzadas covalentes, produzido pela técnica
de polimerizagdo por suspensdo inversa (JENSEN e HANSEN, 200la). O PSA A foi
desenvolvido para uso especial em ambiente alcalino elevado, tais como a suspensdo cimenticia.
Ele € fornecido em pd seco e de coloracdo branca, com particulas de forma esférica. Na Figura
7.12 apresenta-se 0 polimero no estado seco, visto pelo Microscopio Digital Professional LCD
marca CELESTRON Modelo # 44345, com um aumento de 1600X.

Figura 7.12 — Imagem do PSA A: (a) Microscopio Digital e (b) Polimero Superabsorvente seco
(aumentado 1600x).

Os teores de PSA estudados nessa pesquisa sdo 0,1%; 0,2% e 0,3% relativos a massa do cimento.
O limite superior foi estabelecido ap6s um estudo anterior realizado com esse polimero (TRALDI
et al., 2014), cujo teor de 0,3% foi suficiente para a mitigacdo da retracdo autdgena em
microconcretos de alta resisténcia, ndo justificando um teor mais elevado. Dois teores menores
(0,1% e 0,2%) foram especificados para se avaliar a influéncia do PSA nas propriedades
propostas. A caracterizacdo do PSA A foi realizado no Capitulo 3, na Tabela 3.12 mostra-se um
resumo com as propriedades necessarias para o desenvolvimento deste trabalho, como: a massa

especifica, a distribuicdo granulométrica e a absor¢cdo no meio cimenticio.
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7.3.3 - Dosagem Experimental

O programa experimental dessa pesquisa foi planejado considerando uma matriz 3x4, sendo trés
relagdes a/c (0,30; 0,35 e 0,40) e quatro teores distintos de PSA (0%; 0,1%; 0,2% e 0,3%). Foi
prevista uma dosagem adicional com relacdo a/c de 0,25, para fins comparativos, totalizando 10

misturas, como Visto anteriormente.

7.3.3.1 - Mistura de Referéncia a/c de 0,30

A composicdo do microconcreto de referéncia com relacdo a/c de 0,30 foi proposta pelo comité
organizador TC 225-SAP (RILEM, 2012) para realizacdo dos ensaios interlaboratoriais (Tabela

7.3). A relagdo a/c estabelecida é usual para concretos de alta resisténcia.

Tabela 7.3 - Composi¢do do Microconcreto de Referéncia (a/c = 0,30).

Componentes Massa

(kg/m®)
Cimento CPV ARI 700,0
Silica ativa (10% em relacdo a massa de cimento) 70,0
Areia Lavada de rio (SSS) 1339,8
Agua (a/c = 0,3) 210,0

7.3.3.2 - Ajuste dos tracos

O ajuste dos trés tragos com relacdo a/c de 0,30 e diferentes teores de PSA (0,1%; 0,2% e 0,3%),
de modo a manter o mesmo espalhamento (190 + 10 mm), foi realizado considerando 0s mesmos
quantitativos da mistura de referéncia, aumentando-se o teor de aditivo superplastificante até se
obter o espalhamento dentro do intervalo médio esperado. O teor de dgua adicionada para cura
interna foi calculado com a absor¢do do PSA A no meio cimenticio (15 g/g), e a massa do
polimero seco para cada mistura. Na Tabela 7.4 é apresentada a composi¢do dos constituintes dos

microconcretos estudados nessa pesquisa.

O ajuste dos trés tracos com distintas relagdes a/c (0,25; 0,35 e 0,40) foi baseado na composi¢ado
do microconcreto de referéncia (Ref-0,30). Primeiro foi calculado o teor de agua para chegar a
relacdo a/c necessaria. Em seguida, foi feito o somatorio dos volumes dos constituintes do traco,
para calcular um fator que relaciona o volume tedrico da mistura de 1 m3, com o valor encontrado
na somatdria. Os volumes dos materiais foram multiplicados pelo fator de correcéo, para depois
calcular as massas dos constituintes em kg/m?® com as massas especificas de cada constituinte.
Conforme explicado no pardgrafo anterior, foi mantido o intervalo de espalhamento dos

microconcretos pelo ajuste do teor de aditivo superplastificante.
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Tabela 7.4 - Composic¢do dos microconcretos.

S s S S S S S

N Joi ® ® ® Joi & @ Joi i

=} 24 =) =) =) o =3 =3 24 =3

Cimento 7256 | 7000 | 7000 | 7000 | 700,0| 6758 | 6758 | 6758 | 6542 | 6542
Silica 72,6 70,0 70,0 70,0 70,0 67,6 67,6 67,6 65,4 65,4
% Areia (sss) | 14024 | 1339,8 | 1339,8 | 1339,8 | 1339,8 | 1306,5 | 1306,5 | 1306,5 | 12645 | 12645
fco/ Agua 1814 | 210,0| 2100 | 210,0 | 210,0| 2365 | 2365 | 2365 | 261,7| 2617
S| Agua PSA 32,7 - | 1050 | 21,00 | 21,00 - | 2027 | 3041 -~ | 19,63
é a/Chisica 0,25 0,30 0,30 0,30 0,30 0,35 0,35 0,35 0,40 0,40
§ (alc)i 0,045 ---| 0,015| 0,030 | 0,045 -] 0,030 | 0,045 ---| 0,030
g a/Cootal 0,295 0,30 | 0,315 0,33 | 0,345 0,35 0,38 | 0,39 0,40 0,43
g PSA seco 2,18 0,70 1,40 2,10 1,35 2,03 131
Aditivo SP 29,02 | 1820 | 18,20 | 21,00| 22,40 | 11,15| 1250 | 12,50 8,50 8,83
4,00% | 2,60% | 2,60% | 3,00% | 3,20% | 1,65% | 1,85% | 1,85% | 1,30% | 1,35%

7.3.4 - Fabricagdo dos Microconcretos

7.3.4.1 - Mistura

O roteiro de mistura para a producdo dos microconcretos foi baseado nas recomendagdes do
Comité TC 225-SAP (RILEM, 2012), para realizacdo dos ensaios interlaboratoriais. Na Tabela

7.5 é apresentada a sequéncia de colocacdo dos materiais na betoneira e respectivos tempos de

mistura. A areia foi utilizada na condi¢cdo com umidade superficial e em cada trago procedeu-se a

correcdo da umidade para a condicdo saturada com superficie seca (SSS). Ha duas formas de

adicionar o PSA numa mistura de concreto: pré-saturado com agua ou seco e misturado com os

materiais secos (cimento e silica ativa). Nesta pesquisa foi utilizado o segundo método a fim de se

obter uma distribuicdo homogénea das particulas, para diminuir o volume das inclusbes de poros

vazios provocadas pelo PSA apds a saida de agua para hidratacdo e para evitar o bloqueio de gel

(gel bloking), como foi explicado no item 2.5.1 - deste documento.

Tabela 7.5 - Roteiro de mistura dos microconcretos.

Tempo . Duracéo da
. Acao .

(min) etapa (min)
-04:00 - 00:00 | Homogeneizacdo dos componentes secos (incluindo o PSA) 4
00:00 - 01:00 | Adicdo de agua, incluindo o superplastificante pré-dissolvido 1
01:00 - 04:00 | Mistura Inicial 3
04:00 - 05:00 | Raspagem dos aglomerantes presos as paredes do misturador 1
05:00 - 10:00 | Mistura Final 5
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No Laboratério de Materiais da Universidade de Brasilia (LEM/UnB) foi utilizada uma betoneira
de eixo vertical com capacidade para 100 I. No Laboratdrio de Furnas Centrais Elétricas S.A. foi
utilizada uma betoneira de eixo inclinado com capacidade para 320 |. Antes do inicio de cada
mistura, a betoneira € imprimada com argamassa 1:1. A temperatura dos microconcretos foi

determinada logo ap6s o término de cada mistura e a variacdo foi de 24 + 2°C.

7.3.4.2 - Moldagem, adensamento e cura dos corpos de prova

A moldagem e adensamento dos corpos de prova cilindricos de 5 cm x 10 cm (para ensaios de
resisténcia a compressao, capilaridade e absorcdo) e prismaticos de 7,5 cm x 7,5 cm x 28,5 cm
(para ensaios de retracdo autdgena) foram realizados em mesa vibratoria. Os corpos de prova
cilindricos de 10 cm x 20 cm (para ensaios de resisténcia a compressdo, resisténcia a tragdo por
compressdo diametral e médulo de elasticidade), foram moldados e adensados com vibradores de
imersdo. Finalmente, os corpos de prova prismaticos de 4 cm x 4 cm x 16 cm, destinados a
resisténcia a tragdo por flexdo e a compressdo, foram moldados em mesa de adensamento,
segundo as prescri¢des normativas da ABNT NBR 13279:2005. Na Figura 7.13 sdo mostrados 0s

diferentes tipos de moldagem e adensamento.

(b) ©
Figura 7.13 - Moldagem de corpos de prova: a) formas cilindricas de 10 cm x 20 cm, b) férmas
prismaticas de 7,5 cm x 7,5 cm x 28,5 cm para ensaios de retracdo autdgena e c) corpos de prova
prismaticos de 4 cm x 4 cm x 16 cm para ensaios de propriedades mecanicas.

Como um dos objetivos da pesquisa é avaliar a influéncia do tipo de cura nas propriedades dos
microconcretos, apés a moldagem dos corpos de prova foram cobertos com filme plastico para
evitar a perda de &gua. Para o tipo de cura Umida, os corpos de prova foram desmoldados apés 24
h e colocados em camara Umida com 100% de umidade relativa. Para o tipo de cura ao ar, 0s
corpos de prova foram desmoldados e levados numa sala com temperatura (21 + 2°C) e umidade
relativa (50 £ 2%) controladas.
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7.3.5 - Métodos de Ensaio

Os ensaios realizados foram divididos em experimentos correspondentes as propriedades no
estado fresco, variagBes volumétricas, propriedades mecanicas elasticas e propriedades

relacionadas a durabilidade. Os métodos empregados na pesquisa sdo detalhados a seguir.

7.3.5.1 - Propriedades no estado fresco
As propriedades dos microconcretos no estado fresco foram avaliadas pelos seguintes ensaios:
a) Espalhamento pelo tronco de cone

Esse ensaio é realizado pelo método do tronco de cone de Hagermann sem golpes (DIN 18555-2),
especificado pelo Comité TC 225-SAP (RILEM, 2012). O ensaio consiste na colocacdo do
microconcreto no tronco de cone em duas camadas, cada uma recebendo 10 golpes
uniformemente distribuidos com soquete normal. Depois disso é levantado lentamente o tronco de
cone para fazer a medicdo do espalhamento (Figura 7.14 - a). Para fins comparativos também é
realizado o de espalhamento de acordo com a norma brasileira ABNT NBR 13276:2005, também

sem golpes.

b) Penetracédo de cone

O ensaio de penetragdo de cone teve como referéncia a Norma ASTM C780:2014. A amostra €
colocada no recipiente cilindrico, procurando distribui-la em trés camadas iguais ao longo da
altura. Em cada camada, foram aplicados 20 golpes com espatula. Durante a execuc¢do do ensaio,
a amostra foi colocada rente a parte inferior do cone de tal forma que o mesmo ficasse no ponto
correspondente ao eixo do recipiente cilindrico, tocando na superficie da amostra. Na sequéncia, 0
dispositivo conico é liberado em queda livre, permitindo que 0 mesmo penetrasse na amostra
colocada abaixo. Passados 10 segundos registra-se o valor da profundidade de penetra¢éo do cone

em mm (Figura 7.14 - b).
c) Densidade no estado fresco

A densidade dos microconcretos foi determinada conforme procedimento estabelecido pela
Norma ABNT NBR 13278:2005. O ensaio consiste em determinar a massa necesséria de
microconcreto para preencher um recipiente de volume conhecido. A densidade é determinada

pela razdo dessa massa e 0 volume desse recipiente.
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d) Teor de ar aprisionado

O ensaio consiste na determinacdo do teor de ar em concreto fresco a partir da mudanca do
volume do concreto devido a uma mudanca na pressao (método pressométrico), de acordo com as
prescricdes da norma ANBT NBR NM 47:2002. O teor de ar é definido como o volume de ar
aprisionado ou incorporado ao microconcreto, expresso em porcentagem do volume total de

material fresco adensado (Figura 7.14 - c).

(a) (b)
Figura 7.14 - Ensaios realizados no microconcreto fresco: a) espalhamento pelo tronco de cone, b)
penetracao de cone e (c) teor de ar aprisionado.

7.3.5.2 - Determinacdo da Retracdo Autdgena

A metodologia utilizada nesta pesquisa para determinar a retracdao autégena de todos os tracos de
microconcreto, foi a adotada por Silva (2007) e baseada nas prescri¢cbes normativas do Technical
Committee on Autogenous Shrinkage of Concrete — JCI. O procedimento, para cada mistura,
inclui a moldagem de trés corpos de prova prismaticos com dimensées: 7,5 cm x 7,5 cm x 28,5
cm provenientes de uma mesma betonada. O inicio das determinacdes foi a partir do tempo zero,
ateé 28 dias.

As férmas metalicas usadas no ensaio foram preparadas antecipadamente. Inicialmente, foram
forradas com folhas de poliestireno (espessura 3mm) com o objetivo de diminuir o atrito entre o
material e as paredes da forma e permitir a livre movimentagédo (Figura 7.13 — b). Na continuacéo,
foram instalados dois pinos metalicos rosqueados nas extremidades, que coincidem com 0 eixo
longitudinal do corpo de prova. Finalmente, foi medida a distancia entre os pinos, esta medida é

chamada de G, as deformacdes sdo determinadas nesse comprimento.
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Apo0s 0 processo anteriormente descrito foram moldados os corpos de prova. As trés formas séo
preenchidas em duas camadas e adensadas em mesa vibratoria. Em seguida, é coberta a superficie
exposta com uma folha de poliestireno e sdo envolvidas as férmas com vérias camadas de filme
plastico e fita adesiva, com o intuito de minimizar a perda de agua do microconcreto por
evaporacdo. Finalmente, o conjunto molde e microconcreto sdo pesados e levados a uma camara
com umidade (50 £ 2%) e temperatura (21 + 2°C) controladas. A pesagem do molde preenchido é

para avaliar a perda de massa de agua verificada ap6s o término do ensaio (28 dias).

Os corpos de prova sdo colocados numa bancada sobre uma base metalica. Decorrido o tempo
zero (Capitulo 6) inicia-se a determinagdo da variagdo do comprimento longitudinal. Para isso em
cada uma das extremidades do molde, e acoplado um extensémetro ao pino metéalico. Cameras
digitais ligadas a dois computadores, sdo posicionadas na frente dos extensdmetros para o registro
automatico das leituras e o calculo dos valores da deformacao relativa de comprimento. Apo6s 0s
28 dias, o ensaio foi finalizado e o conjunto molde e corpo de prova foi pesado para a verificacéo

da perda de massa de 4gua. Um esquema geral do ensaio é apresentado na Figura 7.15.

Figura 7.15 - Esquema da metodologia utilizada neste trabalho para a determinacéo da retracéo
autogena.

7.3.5.3 - Propriedades Mecanicas e Elasticas

Os ensaios para a determinacao das propriedades no estado endurecido dos microconcretos foram
realizados no Laboratério de Materiais da Universidade de Brasilia (LEM/UnB) e no Laboratorio

de Furnas Centrais Elétricas S.A. Na Tabela 7.6 é apresentado o planejamento dos ensaios.
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Tabela 7.6 - Planejamento dos ensaios das propriedades mecanicas e elasticas.

. Idade de Tipo de | Dimensédo corpos | N°de corpos de
Propriedade . . .
Ensaio (dias) Cura de prova (cm) prova por idade
Resisténcia a Compressdo .
. 7¢e28 Umida 5x10 6
dos cilindros
Resisténcia a tracdo na 7e28 Umida 4x4x16
flexdo 7e28 Ao ar 4x4x16 6
Resisténcia a Compressdo 7e28 Umida 4x4 12
dos cubos 7e28 Ao ar 4x4 12
Resisténcia a tracéo por .
o 7e28 Umida 10x 20 3
compressao diametral
Madulo de elasticidade 28 Umida 10 x 20 3

a) Resisténcia & Compressdo

O ensaio de resisténcia a compressao dos microconcretos foi realizado com dois tipos de corpos
de prova: cilindricos e prismaticos. As normas ABNT NBR 5738:2003 e ABNT NBR 5739:2007
foram usadas para 0s corpos de prova cilindricos de 5 cm x 10 cm. Este ensaio foi realizado no
Laborat6rio de Materiais da Universidade de Brasilia (LEM/UnB). O tipo de cura foi Umida, e
antes da execucdo do ensaio foi feita a retificacdo da base e o topo dos corpos de prova (Figura
7.16 - a). O equipamento utilizado foi uma prensa de marca Dinateste com 100 toneladas de
capacidade; a determinacdo da forca foi efetuada com auxilio de uma célula de carga com

indicacéo digital. Na Figura 7.16 ¢ ilustrado um resumo do processo de execucdo do ensaios.

(b)

Figura 7.16 - Ensaio de resisténcia a compressao dos cilindros 5 x 10 cm: (a) retificagdo do corpo
de prova, (b) execucdo do ensaio e (c) ruptura do corpo de prova.

No Laboratério de Furnas Centrais Elétricas S.A. foram executados 0s ensaios em corpos de
prova cilindricos de 10 cm x 20 cm, de acordo com as normas brasileiras. Os topos e as bases dos
corpos de provam igualmente foram retificados. O equipamento utilizado foi uma méaquina de
ensaio eletromecanica, microprocessada com capacidade maxima de 100 toneladas; a
determinacéo da forga foi efetuada com auxilio de uma célula de carga com indicacéo digital.
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Também foram efetuados ensaios de resisténcia a compressdo em cubos seguindo a norma ABNT
NBR 13279:2005, nas instalacbes do Laboratério de Materiais da UnB (LEM/UnB). Para isto
foram utilizadas as metades dos corpos de prova do ensaio de resisténcia a tracdo na flexao (4 cm
X 4 cm x 16 cm). Neste ensaio foram considerados dois tipos de cura: a imida e ao ar. A Figura
7.17 apresenta o processo de execu¢do dos ensaios.

(b)

Figura 7.17 - Ensaio de resisténcia a compressdo dos cubos: a) execugdo do ensaio e b) ruptura do
corpo de prova

b) Resisténcia a tracdo na flexao

A determinacéo da resisténcia a tracdo na flexdo em corpos de prova prisméticos foi realizada de
acordo com a norma ABNT NBR 13279:2005. Os corpos de prova prismaticos de dimensfes 4
cm x 4 cm x 16 cm foram moldados em duas camadas, utilizando uma mesa de adensamento, e
posteriormente foram submetidos a dois tipos diferentes de cura: imida e ao ar. Finalmente, apds
cumprir a idade foi executado o ensaio de flexdo, em trés apoios, numa prensa de operacao

manual com 10 toneladas de capacidade, como € mostrado na Figura 7.18.

(@) (b)

Figura 7.18 - Ensaio de resisténcia a tracdo na flexdo: a) execucdo do ensaio e b) ruptura do corpo
de prova.
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c) Resisténcia a tracdo por compressédo diametral

Para a determinagdo da resisténcia a tracdo por compressdo diametral foi utilizada a norma ABNT
NBR 7222:2011. Este ensaio foi realizado no Laboratorio de Furnas Centrais Elétricas S.A. e
consiste na aplicacdo de uma carga na direcdo diametral até a ruptura do corpo de prova. O
equipamento utilizado foi uma prensa eletromecénica, microprocessada com capacidade maxima

de 30 toneladas, com determinagdo da forca pela de célula de carga com indicag&o digital.

d) Mddulo de Elasticidade

De acordo com as prescri¢gdes normativas da ABNT NBR 8522:2008 foram executados 0s ensaios
para determinar o mddulo de elasticidade dos microconcretos, nas instalacbes do Laboratério de
Furnas Centrais Elétricas S.A.. Primeiro foi determinada a resisténcia a compressdo do concreto
em dois corpos de prova para a elaboracdo de um plano de carregamento definindo a tensdo limite
superior, equivalente a 30% da tensdo de ruptura e limite inferior de 0,5 MPa. Trés corpos de
prova do mesmo tipo sdo submetidos a quatro ciclos de carregamento e descarregamento,
obedecendo a velocidade de 0,45 + 0,15 MPa/s. Nesses intervalos sdo determinadas as
deformac6es usando-se de extensdmetros posicionados em cada lado do corpo de prova. Apos a
leitura das deformacdes, € liberada a instrumentacao, se necessario, e carrega-se 0 corpo de prova
na mesma taxa de velocidade utilizada durante as etapas até que se produza a ruptura. Com as
deformac0es registradas € calculado o médulo de elasticidade secante em GPa. Os corpos de
prova para o ensaio de modulo de elasticidade tiveram seu topos retificados, assim como aqueles

destinados ao ensaio de resisténcia a compressao.

7.3.5.4 - Propriedades relacionadas a Durabilidade

Além do estudo das propriedades no estado fresco, das propriedades mecanicas e elasticas dos
microconcretos, foram avaliadas propriedades relacionadas a durabilidade como: absorcdo por
capilaridade e por imersdo. Esses ensaios foram executados no Laboratdrio de Furnas Centrais

Elétricas S.A. e foram utilizados corpos de prova cilindricos de dimensfes 5 cm x 10 cm.

a) Absorcao por Capilaridade

O ensaio de absorcdo por capilaridade foi executado segundo a norma ABNT NBR 9779:2012,
que prescreve a absorcdo de agua pela ascensdo capilar. Foram moldados trés corpos de prova
cilindricos e armazenados numa sala climatizada até os 28 dias. Apds a secagem em estufa a 105

+ 5°C, por 72 horas, foram colocados em contato com uma lamina de dgua de 5mm, por 72 horas.
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Sdo registradas as massas nas idades de 3, 6, 24, 48 e 72 horas. O resultado é expresso em massa
de agua absorvida por &rea de contato do corpo de prova.

b) Absorcao por Imersao

Este ensaio d& uma ideia sobre o volume dos poros do material. A norma ABNT NBR 9778:2005
foi utilizada para a determinacdo da absorcao por imersdo dos microconcretos. Apos 28 dias, dos
corpos de prova estar armazenados numa sala climatizada, eles sdo secados em estufa a 105 + 5°C
por 72 horas. Em seguida sdo imersos em agua e submetidos a fervura por 5 horas. O resultado

final é expresso em porcentagem de agua absorvida.

7.4- APRESENTACAO E ANALISE DE RESULTADOS

A apresentacdo e andlise dos resultados foi dividida em propriedades no estado fresco, retragdo

autogena, propriedades mecanicas e elasticas, e propriedades ligadas a durabilidade.
7.4.1 - Propriedades no Estado Fresco

Na Tabela 7.7 é apresentado o resumo com os resultados dos diferentes ensaios de caracterizagdo

das propriedades no estado fresco das 10 misturas estudadas.

Tabela 7.7 - Resumo de resultados das propriedades dos microconcretos no estado fresco.

PROPRIEDADES NO ESTADO FRESCO
Espalham. | Espalham. | Penetracéo Ar Densidade
Trago DIN NBR Cone Aprisionado | Estado Fresco

(mm) (mm) (mm) (%) (g/ml)
0,25-PSA 0,3 185 210 81 2,6 2,289
Ref-0,30 193 233 83 1,7 2,328
0,30-PSA 0,1 195 227 84 2,3 2,268
0,30-PSA 0,2 185 225 83 2,4 2,251
0,30-PSA 0,3 190 220 80 2,9 2,243
Ref-0,35 183 220 83 1,6 2,315
0,35-PSA 0,2 183 220 81 2,7 2,219
0,35-PSA 0,3 180 205 80 2,8 2,198
Ref-0,40 200 222 84 1,6 2,267
0,40-PSA 0,2 197 215 83 2,9 2,202

Sendo que foi definido, como premissa do projeto, o intervalo de espalhamento de 190 = 10 mm
determinado pelo tronco de cone DIN sem golpes, houve a necessidade de incrementar o teor de

aditivo superplastificante nas misturas contendo PSA. Esperava-se que colocando a agua de cura
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interna e mantendo o mesmo teor de aditivo da mistura de referéncia, iria-se alcancar o
espalhamento fixado. Esse fato motivou o estudo das propriedades reoldgicas ao longo do tempo
em pastas. Portanto, aqui no capitulo 7 ndo é possivel realizar uma analise sobre a influéncia do
PSA nesse pardmetro pois existe uma interferéncia do teor de aditivo SP. Os valores de
espalhamento ficaram dentro do intervalo exigido (190 £ 10 mm), em todas as misturas. Os
resultados do espalhamento determinados pela norma Brasileira também podem-se ajustar dentro

de um intervalo: 220 + 15 mm.

Segundo Ferraris (1999), o resultado fornecido por métodos de ensaio de penetracdo, apresenta
uma forte correlacdo com o parametro reolégico da tensdo de escoamento do material testado.
Angelim (2000) realizou uma classificacdo da consisténcia de argamassas para revestimento em
funcdo do valor da penetracdo de cone. Se o resultado for maior que 69 mm o material pode ser

classificado como muito fluido, caso dos microconcretos desta pesquisa.

Os resultados do ensaio de ar aprisionado das dez misturas estudadas, sdo mostrados na Figura

7.19.
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Figura 7.19 — Valores do teor de ar aprisionado dos microconcretos estudados (cor vermelha:
misturas de referéncia e cor azul: contendo PSA).

Foi observado que o incremento da relacdo a/c nas misturas de referéncia ndo influenciou o teor
de ar aprisionado. Com relacdo aos tracos contendo PSA, uma vez que no estado fresco o
polimero estd inchado e cheio de &gua, o seu volume ndo aumentaria o teor de ar aprisionado.
Poréem, pela Figura 7.19 observa-se que, a medida que se aumenta o teor de PSA nos
microconcretos, incrementa-se o resultado do ar aprisionado, sendo que o valor maximo do
acréscimo foi de 81%, quando comparado com a mistura de referéncia. Tal comportamento pode
afetar as propriedades mecanicas e elasticas, e sera discutido nos proximos itens.
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Dudziak e Mechtcherine (2010) também encontraram o acréscimo do ar aprisionado no estado
fresco em concretos de alta resisténcia com adi¢do de PSAs. Laustsen et al. (2015) investigaram a
causa desse efeito em concretos utilizando o mesmo PSA desta pesquisa, mas de diferentes lotes
de fabricacdo. Uma vez que que esse polimero é produzido por suspensao inversa, o0s residuos da
suspensao auxiliar (agente tensoativo) podem se precipitar sobre a superficie das particulas do
PSA. Os autores concluem que ar aprisionado adicional parece ser causado por um contaminante
nas particulas de PSA no processo de polimerizacdo por suspensdo. O agente tensoativo

contaminante funciona como um aditivo incorporador de ar.

Na Figura 7.20 sdo apresentados os resultados do ensaio de densidade no estado fresco das 10

misturas avaliadas.

2,35
2,30
£
3
3 2,25
©
8
v
c
@
o I I I I
2,15
g?’ Q?() Q“\' Q’a» Q':’ ’3;" Q’\L Q?’ Q?Q Q’\“
c,?' 0'\' c,V' c,?' c,?" &% c,?’ c,?' LY c,?'
S <€ R b R E® ] ] ® o
4 o X o i 5 o
N Q Qv QF Q¥ QY QO

Figura 7.20 - Valores do teor de densidade no estado fresco dos microconcretos estudados.

Como era esperado, foi observado a diminuicdo da densidade no estado fresco dos microconcretos
com o incremento do teor de PSA, quando comparados com as misturas de referéncia. Isto pode
ser explicado pela adi¢do da agua de cura interna num mesmo volume de material e pelo aumento
do teor de ar aprisionado pela presenca do polimero. Esse efeito também foi observado por
Mechtcherine et al. (2014) em microconcretos com relagdo a/c de 0,30, mas com a adic¢éo de dois

tipos de PSA distintos aos desta pesquisa.

7.4.2 - Retracdo Autdgena

Os resultados apresentados de deformacdo autdgena séo referentes a média dos valores obtidos de

trés corpos de prova ensaiados (Apéndice B). Os valores individuais, de cada mistura, se

encontraram muito proximos entre si, revelando um bom controle das operacdes de ensaio. Com o

objetivo de verificar se a retracdo avaliada foi um fendmeno eminentemente autégeno ou se houve
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retracdo por secagem, foi determinada a perda de massa de agua para cada corpo de prova. A
retracdo de origem térmica foi desprezada em virtude das dimensfes reduzidas dos corpos de

prova, conforme observado por Silva (2007) e Lopes (2011).

A variacdo de massa de agua dos corpos de prova, em relacdo a massa total, foi em média 0,80%
até 28 dias, em todos os microconcretos. Portanto, pode-se dizer que neste periodo houve uma boa
selagem dos corpos de prova, sem perda de agua consideravel. Na Tabela 7.8 sdo apresentados 0s
resultados da deformacdo autdgena, em diversas idades, para os microconcretos de referéncia e
com diferentes teores de PSA. Também é mostrada a porcentagem de reducdo da retracdo
autogena, dos tracos com PSA em relacdo as misturas de referéncia. Foram considerados como
deformacdo de expansdo os valores positivos, e como retragdo autdgena as medidas negativas.

Tabela 7.8 - Resultados médios de deformacédo autdgena dos microconcretos e porcentagem de
reducdo da retracdo autégena em relacdo aos tracos de referéncia, em diversas idades.

Deformacao Autogena (um/m) Reducéo Retragdo Autdgena (%0)
Idade (dias) | Pico 1 2 3 7 14 28 1 2 3 7 14 28
0,25-PSA 0,3* | 124 88 70 68 42 11 -11 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 98
Ref-0,30 106 | -221 | -302 | -356 | -452 | -478 | -530 | -- - = = = =
0,30-PSA 0,1 172 -47 | -154 | -220 | -332 | -380 | -428 | 79 49 38 27 20 19
0,30-PSA 0,2 202 72 24 -2 -80 | -179 | -281 | 100 | 100 | 100 | 82 63 47
8/ 0,30-PSA 0,3 179 | 132 | 109 | 102 | 88 31 -16 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 97
E Ref-0,35 104 | -221 | -289 | -322 | -407 | -421 | -423 | -- - - - - -
0,35-PSA 0,2 266 93 44 29 -37 | -124 | -210 | 100 | 100 | 100 | 91 70 50
0,35-PSA 0,3 246 | 143 | 98 88 78 72 41 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100
Ref-0,40 153 | -185 | -231 | -254 | -304 | -314 | -298 | -- - - - - -
0,40-PSA 0,2 337 | 141 | 109 | 96 60 13 -34 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 89

* A reducéo da retragdo autégena do trago 0,25-PSA 0,3, foi calculada em relagdo com a mistura Ref-0,30

A interpretacdo e analise dos resultados de retracdo autogena foi dividida em 3 etapas: a)
avaliacdo do teor de PSA para uma mesma relacdo a/Cossica, b) influéncia do teor 0,2% de PSA
variando a relacdo a/Cnssica € C) comparacdo entre misturas de referéncia e teor de 0,3% de
polimero com a mesma relacdo a/Ciwra. A analise estatistica de variancia ndo foi realizada devido a
que se apresentaram grandes diferencas entre os resultados das misturas de referéncia e aquelas
contendo PSA.

7.4.2.1 - Efeito do teor de PSA para uma mesma relagdo a/Chasica de 0,30

Essa abordagem tem como objetivo avaliar o efeito da adi¢do de diferentes teores de PSA A e
agua de cura interna na retragdo autdgena de tracos com a mesma relacdo a/Cpssica de 0,30. Na

Figura 7.21 sdo apresentados os resultados médios da deformacdo autdgena dos quatro
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microconcretos estudados. A idade zero no grafico corresponde ao inicio da determinacdo da

retracdo autdgena, referente a transicdo suspensdo-solido (tempo zero).
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Figura 7.21 - Resultados médios da evolucdo da retracdo autégena dos microconcretos com a
mesma relacdo a/Cnasica de 0,3 e diferentes teores de PSA, determinados desde o tempo zero (to) até
a idade de 28 dias.

O desempenho do microconcreto contendo 0,1% de PSA foi aceitavel, pois no primeiro dia a
reducdo da retracdo autdgena foi de 79%. Com o passar do tempo esse valor foi diminuindo e na
idade de 7 dias a reducdo alcancada foi de 27%. A expansdo foi neutralizada rapidamente com 0,8
dias de idade. Além disso, percebeu-se um comportamento muito préoximo entre as curvas: Ref-
0,30 e 0,30-PSA 0,1, o que indica a pouca quantidade de agua de cura interna disponivel para

mitigar a autodessecacao.

No teor de 0,2% de PSA, a expanséo finalizou com aproximadamente 3 dias de idade. Além disso,
a reducdo da retracdo autdgena até os sete primeiros dias foi de 82%, o que é consideravel pois
nessa idade o concreto desenvolve grande parcela de sua resisténcia mecanica, como sera
analisado com mais detalhe nos seguintes itens. Assim, parece que o teor de 0,2% de PSA A é

uma alternativa economicamente viavel para a mitigacdo da retracao autdgena.

A mistura contendo 0,3% de PSA proporcionou a melhor eficiéncia na mitigacdo da retracao
autogena em todas as idades, pois praticamente eliminou a retracdo ao longo dos 28 dias de
ensaio. O efeito de expansdo inicial foi neutralizado com 20 dias de idade, diferentemente das
demais misturas que ocorreu numa idade inferior a 3 dias. Por se tratar de microconcreto de alta
resisténcia, o material provavelmente terd condi¢bes de suportar os esforgcos maximos de
compressdo induzidos pela expansdo observada de 179 pm/m. A magnitude final da retracdo foi

de -16 um/m aos 28 dias, este comportamento € muito proximo do valor de 6 um/m encontrado
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por Traldi et al. (2014), para a mesma mistura (PSA_0,3%) e 0 mesmo tipo de PSA, variando o
fabricante do aditivo superplastificante e utilizando materiais constituintes de lotes diferentes.

O desempenho do traco 0,30-PSA 0,3 também pode ser comparado com a mistura PSA_0,6
avaliada por Ordofiez et al. (2013), pois possuem a mesma relacdo a/Chasica. Nessa pesquisa foi
utilizado o PSA B num teor de 0,6%, e a mesma quantidade de agua de cura interna de (a/c)i =
0,05. O trago PSA_0,6 atingiu uma magnitude de retracdo aos 28 dias de -207 um/m, além disso,
a expansdo inicial foi neutralizada com 5 dias de idade. Os resultados mostram um desempenho
inferior do PSA B, quando comparado com o PSA A. Portanto, conclui-se que a acdo de cada
polimero como agente mitigador da retragdo, muda em fun¢éo das suas propriedades, dependendo
principalmente da sua composicao quimica (densidade aniénica e grau de reticulacdo) e portanto,

da cinética de liberagdo da agua de cura ao longo do tempo.

Na mistura de referéncia Ref-0,30 a expansédo inicial terminou ap6s 0,4 dias. Além disso, a
magnitude da retracdo autdgena aos 28 dias, foi de -530 um/m. Esse valor é muito préximo do
encontrado por Ordofiez et al. (2013) de -536 um/m, para 0 mesmo tragco de referéncia (a/c de
0,30), porém, com a utilizacdo de um aditivo superplastificante de outro fabricante e com
materiais constituintes de lotes diferentes. Tal fato mostra uma boa repetitividade da metodologia

e denota procedimentos padronizados nas opera¢des de ensaio.

Por outro lado, podem ser analisados os valores atingidos de expansdo em funcéo do teor de PSA.
Como observado na Tabela 7.8, parece que o aumento do teor de polimero incrementou a
expansao inicial das misturas, atingindo um valor de até 91% em relagdo a mistura de referéncia.
Esse parametro é benéfico para a mitigacdo da retracdo autdgena, pois faz com que a magnitude
dessa deformacdo seja menor e o ponto de inicio da retracdo é atingido em um maior tempo. O

fendmeno da expansao causado pelo PSA ainda ndo foi explicado pela comunidade cientifica.

Também foi observado que a eficiéncia da mitigagdo da retracdo autdégena da adicdo do PSA A,
diminui em funcdo do tempo. Esse desempenho parece estar relacionado com dois fatores: a
cinética de dessor¢édo ao longo do processo de hidratacdo do material cimenticio e a quantidade de

agua de cura interna incorporada pelo polimero.

Chama a atencdo como a presenca do PSA A interfere no desempenho da retracdo autdgena das
misturas, ao comparar, por exemplo, os resultados do traco 0,30-PSA 0,3 com os dois de
referéncia: o Ref-0,30 e o Ref-0,35. Analisando-se inicialmente apenas os tragos sem PSA,
observa-se que o acréscimo de agua livre (a/c = 0,05) causou uma ligeira diminuicdo da

deformacéo autdgena. Porém, quando é adicionada a mesma quantidade de agua de cura interna
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(a/ci = 0,05) na presenca do polimero (mistura 0,30-PSA 0,3), nota-se na Figura 7.22 um grande
diferencial na mitigacdo da retracdo autdgena.
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Figura 7.22 — Comparativo da evolucdo da retracdo autdgena dos microconcretos: Ref-0,30, Ref-
0,35e 0,30-PSA 0,3.

Essa diferenca de desempenho entre as misturas Ref-0,35 e 0,30-PSA 0,3, ocorre porque na matriz
cimenticia da pasta de referéncia toda a agua livre reage com o cimento antes do tempo zero,
posteriormente ocorre a autodessecacdo e em consequéncia a retracdo autdgena. O Otimo
desempenho da mistura com agua de cura interna é causado pela cinética de dessor¢do do PSA A
(tipo retentivo), sendo que somente apds o tempo zero e com a diminuicdo da UR no interior da
matriz cimenticia (inicio da autodessecacdo) a &gua armazenada no interior do polimero é liberada
para os poros capilares. Cabe lembrar que segundo as isotermas de dessorcao (Figura 3.25) com
95% de UR 0 PSA A libera 95% da massa de agua.

Diversos pesquisadores avaliaram a autodessecacdo por meio do estudo da evolugdo da umidade
relativa interna em pastas de cimento de alta resisténcia (CHEN et al., 2013; WYRZYKOWSKI e
LURA, 2016). Os autores encontraram que, com o aumento da relacdo a/c, a magnitude da queda
da UR era menor, assim como maior o grau de hidratagdo. Porém, quando é adicionada a 4gua de
cura interna por meio do PSA ha um incremento nos valores da UR nas pastas, 0 que esta ligado

com a cinética de dessorcao dos PSAs e portanto leva a uma reducdo da autodessecacéo.

Para um melhor entendimento do efeito da adicdo de PSA nas primeiras idades, sdo apresentados
na Figura 7.23 os resultados médios da evolugédo da retracdo autdgena dos quatro microconcretos
nos primeiros 3 dias. Essa andlise é fundamental, porque nas idades iniciais, 0 concreto € mais

vulneravel a fissuracdo, devido a sua menor capacidade de absorver tensées de tragéo.
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Figura 7.23 - Resultados médios da evolucdo da retracdo autégena dos microconcretos com
relacdo a/c = 0,30, determinados desde o tempo zero (to) até a idade de 3 dias.

Observou-se que nas misturas contendo PSA, a magnitude do pico de expansdo foi maior e
demorou mais em acontecer (aproximadamente 9h). Porém, o que ficou mais evidenciado foi a
mudanca expressiva na cinética das curvas. Como ilustrado na Figura 7.23, & medida que se
incrementou o teor de polimero diminuiu a taxa de retracdo (inclinacdo da reta), o que leva a um
aumento no tempo para atingir o fim da expansdo, fato que é benéfico. Esse comportamento pode
estar associado com o maior volume de &gua de cura interna que é liberada pelo polimero para a

matriz cimenticia, que contribui com enchimento dos poros capilares mitigando a autodessecacéo.

7.4.2.2 - Influéncia do teor fixo de PSA (0,2%) variando a relacdo a/c

Com o intuito de avaliar a influéncia do teor de 0,2% de PSA A na retragdao autdgena, assim como
o efeito da relacdo a/c, foram analisados seis tracos: Ref-0,30; 0,30-PSA 0,2; Ref-0,35; 0,35-PSA
0,2; Ref-0,40 e 0,40-PSA 0,2. Na Figura 7.24 sdo mostrados os resultados médios da evolugao da

deformacdo autégena dos microconcretos estudados.

Como esperado, a diminuicdo da relagdo a/c incrementa os valores da retracdo autdgena. Isto
devido a intensidade na diminuicdo da umidade relativa interna do material cimenticio
(TAZAWA, 1999). Por outro lado, a expansdo inicial parece ser também afetada. Com 0 aumento
da relacéo a/c de 0,30, 0,35 e 0,40 os valores maximos de expansdo foram: 80 um/m, 104 um/m e
153 um/m, respectivamente (Tabela 7.8). Segundo Silva (2007), essa expansdo pode ser atribuida
a: (i) formacdo e crescimento de grandes cristais de hidroxido de célcio e talvez agulhas de
etringita — Aft, (ii) formacdo do C-S-H interno e (iii) redistribui¢do da agua de exsudacdo. Assim,
parece que os tracos com maiores relaces a/c tém mais espaco disponivel para a formacdo dos

cristais de hidréxido de célcio e das agulhas de etringita.
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Figura 7.24 - Resultados médios da evolucdo da retracdo autégena dos microconcretos de
referéncia e contendo 0,2% de PSA, determinados desde o tempo zero (to) até a idade de 28 dias.

De novo notou-se que a adigdo de 0,2% de PSA incrementou os valores da expanséo inicial em
média um 122%, quando comparados com as medidas das misturas de referéncia. Porem, deve-se
tomar cuidado com valores excessivos de expansdo no concreto, pois quando restrito, podem
gerar altas tensGes de compressdo e microfissuracdo nas idades iniciais. Esse fato pode estar
associado com o incremento da formacdo do hidréxido de calcio e etringita nos poros deixados
pelo desinchamento das particulas de polimero, assim como, o possivel desenvolvimento de sais
ou outros produtos expansivos em relacdo com a composi¢do do PSA (Figura 3.12). Entretanto,

mais pesquisas para entender esse fendmeno deveram ser realizadas.

O teor de 0,2% de PSA fez com que a expansao inicial fosse neutralizada com 3, 5 e 17 dias de
idade, nas misturas 0,30-PSA 0,1, 0,35-PSA 0,2 e 0,40-PSA 0,2, respectivamente. Ademais, levou
a reduces na retracdo autdgena nesses microconcretos, da ordem de 91% aos 7 dias (Tabela 7.8),
para as diferentes relaces a/c estudadas. Portanto, essa quantidade de polimero pode ser
considerada como 6tima, pois € uma alternativa mitigadora econdmica e tecnologicamente viavel.
Lembrando que o incremento do teor de PSA pode causar um prejuizo nas propriedades

mecanicas e elasticas do material, o que sera analisado nos itens seguintes.

Percebeu-se que, com o aumento da relagdo a/c das misturas, foi incrementada a eficiéncia do
PSA na mitigacdo da retracdo autdgena. 1sso pode ser explicado por duas razGes, primeiro pelos
maiores valores de expansdo atingidos, e segundo, porque o comportamento das curvas de
retracdo em funcdo do tempo dos microconcretos contendo PSA, véo ficando mais horizontais a
medida que aumenta a relagdo a/c, pois a autodessecacao torna-se menos critica e incrementa-se 0

efeito positivo da agua de cura interna em funcdo da cinética de dessorcéo do polimero.
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7.4.2.3 - Comparacdo entre misturas de referéncia e contendo polimero (teor de 0,3%) com a
mesma relacéo a/Crotal.

Dado que nos capitulos 4 e 5 deste trabalho foi demonstrado que a agua de cura interna participa

da hidratacdo, adotou-se o critério de comparacdo de tragos com a mesma rela¢do a/Crotar. COMO a

agua incorporada pelo teor de 0,3% de polimero é a/ci =~ 0,05, os tragos avaliados foram: Ref-0,30;
0,25-PSA 0,3; Ref-0,35; 0,30-PSA 0,3; Ref-0,40 e 0,35-PSA 0,3. Para uma melhor andlise dos

resultados a Tabela 7.9 mostra as porcentagens de reducdo da retracdo autdgena de cada mistura

contendo PSA, em relacdo ao trago de referéncia com a mesma relacao a/Crotal.

Tabela 7.9 - Resultados médios de deformacédo autdgena dos microconcretos e porcentagem de
reducdo da retracdo autdégena em relagdo aos tracos de referéncia, em diversas idades.

Deformacéao Autdgena (um/m)

Reducéao Retracdo Autégena (%0)

Idade (dias) | Pico 1 2 3 7 14 28 1 2 3 7 14 28
0,25-PSA 0,3 124 88 70 68 42 11 | -11 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 98
Ref-0,30 106 | -221 | -302 | -356 | -452 | -478 | -530 | -- -- -- -- -- =

8| 0,30-PSA 0,3 179 | 132 | 109 | 102 | 88 31 | -16 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 96

E Ref-0,35 104 | -221 | -289 | -322 | -407 | -421 | -423 | -- -- -- -- -- =
0,35-PSA 0,3 246 | 143 | 98 88 78 72 41 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100
Ref-0,40 153 | -185 | -231 | -254 | -304 | -314 | -298 | -- -- -- -- -- -

Na Figura 7.25 sdo apresentadas as curva com os resultados médios da deformacéo autdégena dos

seis microconcretos estudados.
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Figura 7.25 - Resultados médios da evolucédo da retragdo autdgena dos microconcretos de
referéncia e contendo 0,3% de PSA, determinados desde o tempo zero (to) até a idade de 28 dias.
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Foi observado que a utilizacdo do teor de 0,3% de PSA que incorporou &gua de cura interna de

a/ci = 0,045, teve um 6timo comportamento como estratégia de cura interna, pois praticamente
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eliminou a retracdo autogena aos 28 dias (reducdo em média de 98%), independente da relacéo a/c
das misturas. Esse fato demonstra que essa quantidade de agua de cura foi suficiente para mitigar
a autodessecacdo nos microconcretos de alta resisténcia. Além disso, foi notado que a medida que
incrementou a relacdo a/c a adicdo do PSA aumentou os valores da expansdo inicial em 17%, 72%
e 61%, nos tragos 0,25-PSA 0,3, 0,30-PSA 0,3 e 0,35-PSA 0,3, respectivamente. Como

comentado no item anterior, esse fenémeno devera ser estudado em pesquisas futuras.

Contudo, deve ser avaliado se a eliminacéo da retracdo autdgena é necessaria, devido a que pode
trazer consequéncias econOmicas para a producdo do concreto, assim como efeitos nas
propriedades mecanicas e elasticas. Dessa maneira, pode-se concluir que o uso do PSA A
utilizado nessa pesquisa mostrou ser uma estratégia promissora de cura interna para mitigar e até

eliminar a retracdo autégena em materiais cimenticios de alta resisténcia.
7.4.3 - Propriedades Mecénicas e Elésticas

No estado endurecido, as propriedades estudadas dos microconcretos foram: a resisténcia a
compressdo (em cubos e cilindros), a resisténcia a tracdo (na flexdo em prismas e por compressao
diametral em cilindros) e 0 mddulo de elasticidade. Para uma melhor anélise dos resultados e com
0 intuito de avaliar a influéncia da adicdo de PSA nas propriedades dos microconcretos, foi
realizada a anlise estatistica de diferentes condi¢Ges por meio das interacBes entre as variaveis
estudadas. Na Tabela 7.10 sdo apresentados os Fatores Controlaveis (variaveis independentes)

para cada propriedade avaliada (variaveis dependentes).

Tabela 7.10 — Fatores controlaveis das propriedades mecanicas e elasticas.

. Teor de Relacéo Tipo de

Propriedade PSA alo Idade cura
Resisténcia a compressao v v v v
em cubos
Resisténcia a compresséo v v v
em cilindros
Resisténcia a tracdo em v v v v
prismas
Resisténcia a tracdo por
compressao diametral
Mddulo de elasticidade v v v

A comparacdo entre as diferentes situacdes foi realizada por andlise de variancia (ANOVA)

utilizando-se o programa Statistica 7.0®, foi adotado um intervalo de confianca igual a 95% e,

consequentemente, um nivel de significAncia de 5%. Também foi executado o teste de

comparagOes multiplas de médias pelo método de Duncan, com o intuito de estabelecer o nivel de
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agrupamento dos dados. Para a identificacdo e posterior eliminacdo dos dados espurios, foi
realizado o teste de Dixon seguindo as prescri¢cdes na norma ASTM E178:2008.

A andlise de variancia baseia-se na relacdo da variabilidade das médias entre grupos e da
variabilidade das observagdes dentro dos grupos, e na distribuicdo de Fischer (F). Admitiu-se
como hipdtese béasica a igualdade entre os valores médios das diferentes situacGes. Os valores
calculados de F sdo comparados com o valor de F tabelado, em funcéo dos graus de liberdade do
tratamento avaliado e do residuo (erro).

As andlises sdo apresentadas por meio de tabelas ANOVA, onde podem ser observadas quais
fatores controlaveis foram significativos nas propriedades relacionadas com 0s microconcretos e
quais ndo apresentaram influéncia significativa. Também se obtém da ANOVA a intensidade da

significancia dos fatores de estudo e a anélise das interagdes entre tais fatores.

Para dar continuidade com a andlise e interpretacdo dos resultados, foram mantidas as trés etapas
apresentadas na retracdo autdgena: a) avaliacdo do teor de PSA para uma mesma relagcdo a/Cpasica,
b) influéncia do teor 0,2% de PSA variando a relagdo a/Chasica € C) comparagdo entre misturas de

referéncia e teor de 0,3% de polimero com a mesma relagao a/Ciotal.

7.4.3.1 - Resisténcia a compressdo em cubos de 4 cm x 4 cm

O comportamento da resisténcia & compressdo em cubos dos microconcretos foi investigado pela
analise, em média, de 12 corpos de prova (provenientes das metades dos prismas para ensaio de
resisténcia a tracdo na flexao), distribuidos nas idades de 7 e 28 dias, e para duas condi¢des de
cura (Umida e ao ar). Na Tabela 7.11 sdo apresentados os resultados de resisténcia média a
compressdo dos microconcretos, também sdo mostradas as porcentagens de reducdo de cada
mistura, em relacdo a cada referéncia, na condicdo de cura e de idade especificada. Os resultados

individuais encontram-se no Apéndice B.

De modo geral pode-se observar que ha um ganho de resisténcia de 7 para 28 dias em todas as
misturas, como o cimento utilizado foi CP V ARI esse comportamento € causado pela reagdo
pozolénica da silica ativa presente nos tracos. Além disso, notou-se que dada uma determinada
condicdo de cura e idade, a adicdo de polimero leva a uma perda da resisténcia a compressao sem
diferenciar a relagdo a/c dos microconcretos. Essa reducdo parece ser mais pronunciada para a
cura Umida. Na Figura 7.26 € apresentada a evolugdo da resisténcia média a compressdo das
misturas, para diferentes teores de PSA e relacdes a/c, para os dois tipos de cura e nas duas idades

de estudo.
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Tabela 7.11 - Valores de resisténcia média a compressdo em cubos e percentuais de reducdo em
relacdo aos microconcretos de referéncia, para cada condigédo de cura e de idade.

Resisténcia a compressao Reduc#o da resisténcia a
de cubos (MPa) compressao (%)
Idade 7 dias 28 dias 7 dias 28 dias
Tipo de Cura U A U A U A U A
0,25-PSA 0,3* 92,1 88,7 108,0 101,0 4 8 3 3
Ref-0,30 96,1 96,1 111,0 104,0 -- -- - --
0,30-PSA 0,1 87,8 89,2 107,7 97,0 9 7 3 7
0,30-PSA 0,2 85,8 86,2 102,6 97,4 11 10 8 6
8./ 0,30-PSA 0,3 77,6 79,8 94,4 93,5 19 17 15 10
E Ref-0,35 83,1 81,6 103,5 90,8 -- -- - --
0,35-PSA 0,2 74,9 77,9 89,2 83,5 10 4 14 8
0,35-PSA 0,3 72,9 77,4 85,3 81,8 12 5 18 10
Ref-0,40 73,5 70,2 90,4 79,6 -- -- - --
0,40-PSA 0,2 58,6 65,0 72,0 71,7 20 7 20 10

Onde os tipos de cura foram U: imida e A: ar.
* A reducdo da resisténcia do traco 0,25-PSA 0,3, foi calculada em relagdo com a mistura Ref-0,30.
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Figura 7.26 — Evolugéo da resisténcia média a compressdo em cubos dos microconcretos
estudados, para cada condigéo de cura e de idade.

As barras verticais da Figura 7.26 indicam o desvio padrdo de cada determinagdo, mostrando a
variabilidade dos resultados. Porém, para poder analisar os efeitos da adicdo de PSA nesta

propriedade foi realizado a analise de variancia para as condigdes descritas na continuagao.
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a) Efeito do teor de PSA para uma mesma relagao a/Cpasica de 0,30

A fim de esclarecer se a adi¢do do polimero influencia na resisténcia & compressdo, os valores
individuais dos tracos: Ref-0,30, 0,30-PSA 0,1, 0,30-PSA 0,2 e 0,30-PSA 0,3, foram submetidos a
analise de variancia (ANOVA), cujo resultados séo resumidos na Tabela 7.12.

Tabela 7.12 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia
a compressao em cubos, para avaliar o efeito do teor de PSA para uma mesma relacdo a/Cpasica de

0,30.

R%mea = 0,881
Efeito | SQ | GL | MQ | TesteF | Valor-p |  Resultado
Efeitos Principais
A: Cura 291 1 291 23,4 | 0,000003 | Significativo
B: Teor PSA 5848 3| 1949 156,5 | 0,000000 | Significativo
C: ldade 8955 1| 8955 718,8 | 0,000000 | Significativo
Interacdes
AB 183 3 61 4,9 | 0,002675 | Significativo
AC 577 1 577 46,3 | 0,000000 | Significativo
BC 92 3 31 2,5 | 0,063531 | Ndo Significativo
ABC 134 3 45 3,6 | 0,014761 | Significativo
Erro (residuo) 2218 | 178 12

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = grau de liberdade; MQ = média dos quadrados; F = pardmetro de
Fisher para o teste de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da analise, com a indicacéo se o
efeito é significativo ou ndo; R%med = coeficiente de determinacdo do modelo.

A analise estatistica mostrou que o critério adotado é significativo, pois o valor resultante de R2mod
foi 0,881, o que significa que 88% da variacao total dos dados €é explicada pelo critério adotado.
Também indicou que os efeitos individuais dos fatores principais analisados (tipo de cura, teor de
PSA e idade), sdo estatisticamente significativos a um nivel de confianca de 95%. Isto evidencia a

influéncia de cada uma dessas variaveis independentes, quando tomadas isoladamente.

Como esperado a varidvel mais influente foi a idade, porém, o teor de PSA afetou
significativamente a resisténcia a compressdo em cubos. A cura exerce uma influéncia menos
intensa que as outras variaveis. Na Figura 7.27 é apresentado o efeito global da adicdo de
polimero na resisténcia para o critério adotado. As barras verticais em cada ponto indicam os seus
desvios padroes e, as linhas tracejadas verticais definem os grupos que diferem

significativamente.

239



120

= [
Y (=) =
o o o

L L L

Resisténcia 8 Compressio (MPa)

[+.2]
o
!

70
0 0,1

0,2 0,3

Teor de PSA (%)
Figura 7.27 - Efeito do teor de PSA na resisténcia a compressdo em cubos dos microconcretos

dep

com a mesma relacao a/Cpssica. Foram apresentados os valores médios globais em funcédo do teor

olimero.

Pela Figura 7.27 nota-se a tendéncia de comportamento dessa propriedade quando adicionado o

polimero aos microconcretos estudados: a resisténcia & compressdo em cubos diminui com o

aumento do teor de PSA. As porcentagens de reducdo da resisténcia foram: 6%, 9% e 15%, para

os teores de PSA de 0,1%, 0,2% e 0,3%, respectivamente. Esse comportamento pode estar

associado com a maior porosidade induzida devido ao desinchamento do polimero, com o

acréscimo de ar aprisionado nas misturas e com o aumento da relagdo a/Cotal (a/Cpasico + a/Ci).

Quanto a interagcdo entre os efeitos, na Tabela 7.12 pode-se observar que somente ndo foi

significativa a combinagdo do teor de PSA e a idade. Isso indica uma tendéncia equivalente do

comportamento da resisténcia a compressao dos microconcretos no tempo para esses dois fatores.

O efeito da interacdo entre teor de PSA, o tipo de cura e a idade ¢é apresentado na Figura 7.28.
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Figura 7.28 - Efeito da interacdo entre teor de PSA, a condicdo de cura e a idade para 0s
microconcretos investigados: a) 7 dias e b) 28 dias.
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Como o tipo de cura foi significativo, realizou-se o agrupamento dos dados por meio do teste de
Duncan, considerando todos os niveis das variaveis e pela compara¢do multipla de medias. Na
Figura 7.28 — a observa-se que foram formados 4 grupos distintos (diferem significativamente
entre si), 0s quais estdo separados por linhas tracejadas vermelhas. Cada grupo corresponde a um
teor de PSA, sem distinguir a condi¢do de cura. Portanto, conclui-se que a adi¢do de PSA e seu
incremento, levam a uma diminuigdo da resisténcia & compressdo de microconcretos com a
mesma relacdo a/Cossica € para a idade de 7 dias, sem efeito do tipo de cura utilizado. Essa
tendéncia pode estar associada a cinética de dessor¢do de agua do PSA no tempo.

O teor de 0,3% de polimero levou ao maior valor de reducdo da resisténcia a compressao, em
média 18% aos 7 dias, quando comparada com a mistura de referéncia. Traldi et al. (2014)
avaliaram essa propriedade, utilizando a mesma metodologia desta pesquisa, assim como o
mesmo teor e tipo de PSA e a mesma relagcdo a/Cussica, pOrém, com agua de cura interna de a/ci =
0,02. Os autores encontraram uma reducéo de 17% aos 7 dias. Ja Ordofiez et al. (2012), utilizando
a mesma metodologia, mas com um teor (0,6%) e tipo de PSA diferente, encontrou que no trago
contendo polimero, houve uma diminui¢do de 6%, aos 7 dias. A analise anterior parece indicar,
que o desempenho dessa propriedade vai depender do tipo de PSA utilizado, do teor de polimero e

da quantidade de agua de cura interna.

Na Figura 7.28 — b foi avaliada a situacdo para a idade de 28 dias. Observa-se que o incremento
de PSA diminuiu a resisténcia a compressao das misturas. Além disso, observa-se a formacéo de 5
grupos de dados estaticamente distintos. Porém, nota-se uma mudanca de comportamento da
resisténcia em fungdo do tipo de cura nessa idade, para os teores de PSA iguais a 0%, 0,1%, e
0,2%, a cura ao ar apresentou maiores valores de reducdo na propriedade avaliada, mostrando um
efeito negativo desse se comparado com a condicdo Umida. Somente o teor de 0,3% de PSA teve
um comportamento diferenciado pois ndo houve influéncia da cura, o que pode indicar um efeito
positivo para uma quantidade igual ou maior desse polimero, quando submetido a uma condicéo

de cura desfavoravel (UR baixa).

Outro comportamento observado foi que a magnitude da redugdo da resisténcia a compressao
causada pela adicdo do polimero, parece diminuir com o tempo, pois, aos 28 dias, a diminuigao
média, considerando todos os tragos, foi de 8%, ou seja, inferior ao 12%, ocorrido aos 7 dias. Nas
misturas avaliadas por Traldi et al. (2014) o decréscimo foi de 23% e 21%, aos 7 e 28 dias,
respectivamente. J& Ordofiez (2013) determinou uma reducdo de 5% para a propriedade avaliada
nas duas idades de estudo. Isso mostra que cada tipo de polimero apresentar comportamento

diferenciado no desempenho das propriedades mecanicas em funcao do tempo.
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Na literatura poucos trabalhos foram encontrados avaliando a influéncia do efeito conjunto das
condicdes de cura e da adicdo de PSAs nas propriedades mecénicas de materiais cimenticios.
Esteves et al. (2010) analisaram o efeito de diferentes condicbes de cura na resisténcia a
compressdo de microconcretos com diferentes relagdes a/c (0,30 e 0,40), contendo PSA e agua de
cura interna fixa (a/ci = 0,05). Os autores concluem que nas misturas de referéncia a resisténcia foi
menor quando as condi¢des de cura sdao mais desfavoraveis (menor UR), enquanto que 0s

microconcretos contendo PSA mantem niveis semelhantes de resisténcia.

b) Influéncia do teor fixo de PSA (0,2%) variando a relagéo a/c

O objetivo foi avaliar o efeito do teor de 0,2% de PSA na resisténcia a compressao de cubos,
assim como a influéncia da relagdo a/c e das condi¢Ges de cura. Seis microconcretos, trés de
referéncia (Ref-0,30; Ref-0,35 e Ref-0,40) e trés contendo polimero (0,30-PSA 0,2; 0,35-PSA 0,2
e 0,40-PSA 0,2), foram submetidos a analise de variancia (ANOVA), cujos resultados sao
apresentados na Tabela 7.13.

Tabela 7.13 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia
a compressao em cubos, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,2%) variando a relacdo

alc.

R%moa = 0,950
Efeito | SQ | GL | MQ | TesteF | Valor-p | Resultado
Efeitos Principais
A: Cura 665 1 665 67,0 | 0,000000 | Significativo
B: Teor PSA 6570 1| 6570 662,5 | 0,000000 | Significativo
C: Relacéo a/c 29133 2 | 14567 1468,8 | 0,000000 | Significativo
D: Idade 10666 1| 10666 1075,5 | 0,000000 | Significativo
Interacdes
AB 571 1 571 57,6 | 0,000000 | Significativo
AC 59 2 29 3,0 | 0,053482 | Ndo Significativo
BC 147 2 74 7,4 | 0,000729 | Significativo
AD 1067 1| 1067 107,6 | 0,000000 | Significativo
BD 58 1 58 5,8 | 0,016295 | Significativo
CD 15 2 7 0,7 | 0,473955 | Néo Significativo
ABC 243 2 122 12,3 | 0,000008 | Significativo
ABD 10 1 10 1,1 | 0,305211 | Né&o Significativo
ACD 44 2 22 2,2 | 0,112461 | Nao Significativo
BCD 181 2 91 9,1 | 0,000145 | Significativo
ABCD 2 2 1 0,1 | 0,897359 | Nao Significativo
Erro (residuo) 2588 | 261 10

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = grau de liberdade; MQ = média dos quadrados; F = parametro de
Fisher para o teste de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da anélise, com a indicacao se o efeito
é significativo ou ndo; R%mod = coeficiente de determinagdo do modelo.

A andlise estatistica mostrou que o critério adotado é significativo, e explica 95% da variagao dos

dados, uma vez que 0 R%mes = 0,95. A analise de variancia também mostrou que os efeitos
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individuais dos fatores principais analisados: tipo de cura, teor de PSA, relagédo a/c e idade, sdo
estatisticamente significativos a um nivel de confianca de 95%, o que confirma a influéncia de

cada uma dessas variaveis independentes, quando tomadas isoladamente.

Como esperado, as variaveis mais influentes na resisténcia a compressdo foram a relacéo a/c e a
idade. Em seguida, apresentam-se em menor significancia, o teor de polimero e o tipo de cura. Na
Figura 7.29 é mostrado o efeito global do teor de 0,2% de PSA na resisténcia a compressdo em
cubos.
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Figura 7.29 — Efeito do teor de 0,2% de PSA na resisténcia & compressao em cubos dos
microconcretos com diferentes relagdes a/c. Foram apresentados os valores médios globais.

A linha tracejada vermelha delimita os dois grupos, definidos pelo agrupamento de médias (Teste
de Duncan). Portanto pode-se concluir que a adi¢do de 0,2% causou um decréscimo da resisténcia
a compressdo, levando a uma reducdo média de 11%, independente do tipo de cura e da relacéo
a/c. Como a interacdo entre todas as variaveis (tipo de cura, teor de PSA, relacdo a/c e idade) foi
n&o significativa, optou-se por mostrar na Figura 7.30 o efeito de todos os fatores em cada idade
de estudo, para uma melhor interpretacdo dos resultados. Sendo que grupos distintos foram
definidos pela comparacdo multipla de médias (Teste de Duncan) e separados pelas linhas

tracejadas verticais e horizontais.

Para a idade de 7 dias (Figura 7.30 — a) foram estabelecidos 8 grupos, sendo que em cada uma das
relacOes a/c houve uma diferenca significativa (diminuicéo) entre os valores médios de resisténcia
das misturas de referéncia e aquelas contendo 0,2% de PSA. Além disso, parece que o tipo de cura
ndo influencia nos microconcretos de referéncia. Nas misturas contendo polimero a cura ao ar
incrementou os valores da propriedade estudada, se comparada com os resultados atingidos pela
cura Umida. Esse comportamento pode estar associado com o efeito positivo da cura interna nas
idades iniciais (7 dias).
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Figura 7.30 — Efeito na resisténcia & compressdo de cubos da interacdo entre o teor de PSA (0% e
0,2%), a condicdo de cura, a relagdo a/c e a idade para 0s microconcretos investigados aos: a) 7
dias e b) 28 dias.

Na Figura 7.30 — b é avaliada a idade de 28 dias, nela foram criados 7 grupos. Percebe-se que o
efeito da cura ao ar foi mais critico, levando a maiores valores de reducdo da resisténcia nas
misturas de referéncia quando incrementa a relagdo a/c. Nos microconcretos contendo PSA, houve
uma tendéncia inversa, a diminui¢do do efeito negativo da cura ao ar com 0 aumento da relacéo
alc. Esse fato mostra a influéncia positiva do PSA no tempo, quando as condigdes de cura sdo

desfavoraveis (UR baixa).

Outro comportamento observado foi que, com o incremento da relacdo a/c nas misturas, as
porcentagens de diminuigdo da resisténcia a compressdo causadas pelo polimero foram maiores.
Assim, os valores médios da reducdo na idade de 28 dias foram de: 7%, 11% e 15% para as
relacbes a/Cnasica de 0,30, 0,35 e 0,40, respetivamente. Essa analise pode indicar que, como foi

comprovado nos capitulos 4 e 5, a 4gua de cura interna participa da hidratacdo e, portanto a
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comparacdo entre as misturas deve ser realizada por meio da relagdo a/Ciotar, € N80 COM @ a/Cheasica,

para evitar penalizar o efeito do polimero nas propriedades mecanicas.

¢) Comparacdo entre misturas de referéncia e contendo polimero (teor de 0,3%) com a mesma

relacdo a/Ciotal

Uma vez que a agua de cura interna participa da hidratacdo (Capitulos 4 e 5) é proposta uma
comparacdo entre uma dada mistura de referéncia com uma contendo PSA, ambas com a mesma
relagcdo a/Crorar (6 N80 @ mesma relacdo a/Cuasica). O teor estabelecido para comparagédo foi o de
0,3%. Dessa forma, a mistura 0,30-PSA 0,3 deve ser comparada com a mistura Ref-0,35 e nao
com a mistura de referéncia Ref-0,30, uma vez que o polimero usado nessa pesquisa, no teor de
0,3, incorpora agua de cura interna de a/ci = 0,05, que somado a relagdo a/cpasica de 0,3, perfaz
relacao a/cCroral de 0,35. O intuito € fazer uma comparagdo mais justa do que é visto muitas vezes na
literatura técnica, de modo a ndo penalizar o polimero. Considerando 0 exposto, 0s tracos
submetidos a analise de variancia (ANOVA) foram: Ref-0,30; 0,25-PSA 0,3; Ref-0,35; 0,30-PSA
0,3; Ref-0,40 e 0,35-PSA 0,3. A Tabela 7.14 mostra o resumo dos resultados encontrados para

este critério.

Tabela 7.14 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia
a compressdo em cubos, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,3%) variando a relagdo

a/Crotal.

R%mod = 0,936
Efeito | SQ | GL | MQ | TesteF | Valor-p | Resultado
Efeitos Principais
A: Cura 932 1 932 97,6 | 0,000000 | Significativo
B: Teor PSA 381 1 381 39,9 | 0,000000 | Significativo
C: Relagdo a/Ciotar | 20445 2 | 10223 1070,8 | 0,000000 | Significativo
D: ldade 11716 111716 1227,2 | 0,000000 | Significativo
Interacdes
AB 363 1 363 38,1 | 0,000000 | Significativo
AC 17 2 8 0,9 | 0,417734 | Nao Significativo
BC 379 2 189 19,8 | 0,000000 | Significativo
AD 797 1 797 83,5 | 0,000000 | Significativo
BD 6 1 6 0,6 | 0,429783 | Néo Significativo
CD 217 2 108 11,3 | 0,000019 | Significativo
ABC 346 2 173 18,1 | 0,000000 | Significativo
ABD 58 1 58 6,1 | 0,014505 | Significativo
ACD 19 2 9 1,0 | 0,373243 | Néo Significativo
BCD 177 2 89 9,3 | 0,000127 | Significativo
ABCD 55 2 27 2,9 | 0,058265 | Néo Significativo
Erro (residuo) 2482 | 260 10

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = grau de liberdade; MQ = média dos quadrados; F = parametro de
Fisher para o teste de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da analise, com a indicacéo se o efeito
é significativo ou ndo; R%mod = coeficiente de determinagdo do modelo.
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Da analise estatistica observou-se que o critério adotado é significativo, pois explica 94% da
variagdo dos dados, uma vez que 0 R%mes = 0,936. Todos os efeitos principais mostraram-se
significativos. Como esperado, as duas variaveis mais relevantes foram a idade e a relacdo a/Cotar.
Na Figura 7.31 € mostrado o efeito global do teor de 0,3% de PSA na resisténcia a compressao
independente dos outros fatores (tipo de cura e relacdo a/Cital). A linha tracejada vermelha

delimita os dois grupos, definidos pelo agrupamento de médias (Teste de Duncan).
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Figura 7.31 — Efeito do teor de 0,3% de PSA na resisténcia a compressao em cubos dos
microconcretos com diferentes relacdes a/Cioral. FOram apresentados os valores médios globais.

Ao comparar os efeitos globais determinou-se que a adi¢do de polimero levou a uma redugdo em
média de 3% da resisténcia a compressdo. Mesmo que os resultados sejam estatisticamente
diferentes, do ponto de vista tecnolégico os valores médios podem ser considerados iguais,
mostrando que com essa abordagem o PSA néo influenciou nessa propriedade. Varios autores
relatam a diminuicdo das propriedades mecénicas em materiais cimenticios pela utilizacdo de
PSAs como agentes de cura interna (SNOECK et al., 2014; JUSTS et al., 2015; FARZANIAN et
al., 2016;), porém, as comparagdes sdo feitas entre tracos com relagdes a/Chasica iguais. Assim, para
evitar penalizar o polimero essas comparagdes devem ser realizadas com misturas de referéncia

com a mesma relacao a/Crotal.

Como a interagdo entre todos os fatores principais néo foi significativa, resolveu-se mostrar a
relacdo entre elas na Figura 7.32, visando uma melhor interpretacdo dos resultados. Por meio de
Teste de Duncan foram determinados o agrupamento dos dados, separados por linhas tracejadas

vermelhas horizontais e verticais.
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Figura 7.32 - Efeito na resisténcia a compressdo de cubos da interacdo entre o teor de PSA (0% e
0,3%), a condicdo de cura, a relacdo a/crotal € @ idade para 0s microconcretos investigados aos: a) 7
dias e b) 28 dias.

Para idade de 7 dias foram identificados 8 grupos distintos (Figura 7.32 — a), embora os valores
médios de resisténcia a compressao dos tragos estejam muito proximos. A magnitude do efeito da
cura foi minimo, sendo que para a relagdo a/Ciwta de 0,40, o trago contendo polimero atingiu um
maior valor na condicao de cura ao ar quando comparado com a cura Umida. Assim, parece que a
adicdo de 0,3% de PSA apresenta um efeito positivo com o incremento da relacdo a/Ciota Na idade
de 7 dias.

Como mostra a Figura 7.32 — b, as condi¢Ges desfavoraveis de cura (umidade relativa baixa)
parecem afetar mais as misturas de referéncia com menores relagdes a/Ciota a0s 28 dias. Nos dois
microconcretos contendo PSA e relagbes a/Ciotar de 0,35 e 0,40, o valor médio da resisténcia
atingida superou a medida de cada referéncia no tipo de cura ao ar. Novamente, observa-se a

maior eficiéncia da adi¢do de polimero aos 28 dias de idade.
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7.4.3.2 - Resisténcia a Compressdo em Cilindros de 5 cm x 10 cm

A avaliagéo foi feita em 6 cilindros para cada idade de estudo (7 e 28 dias) e para a condicdo de
cura Umida, conforme a metodologia anteriormente descrita. Na Tabela 7.15 sdo apresentados os
resultados de resisténcia média & compressdo dos microconcretos e, as porcentagens de reducédo

de cada mistura, em relacdo a cada referéncia, na condicdo de cura e na idade especificada.

Tabela 7.15 - Valores de resisténcia média & compressao em cilindros e percentuais de redugdo
em relagdo aos microconcretos de referéncia, para cada condicéo de cura e de idade.

Resisténcia a Reducdo da
compressao (MPa) resisténcia (%)
Tipo de Cura Umida Umida
Idade 7 dias 28 dias 7 dias | 28 dias

0,25-PSA 0,3* 78,6 87,0 6 5

Ref-0,30 83,8 91,6 -- -
0,30-PSA 0,1 77,5 89,2 7
0,30-PSA 0,2 71,9 86,5 14

8./ 0,30-PSA 0,3 61,9 71,6 26 22

E Ref-0,35 66,0 78,0 -- -

0,35-PSA 0,2 63,6 73,5 4 6

0,35-PSA 0,3 55,5 63,7 16 18

Ref-0,40 59,6 73,1 -- -

0,40-PSA 0,2 46,7 59,9 22 18

* A reducdo da resisténcia do traco 0,25-PSA 0,3, foi calculada em relagdo com a
mistura Ref-0,30.

Observou-se uma tendéncia de diminuicdo da resisténcia a compressdao com a adi¢do e com 0
incremento do teor de PSA. Porém, comparando-se com a mesma propriedade em corpos de prova
cubicos, a magnitude da reducdo aumenta quando é utilizado o corpo de prova cilindrico. Na
Figura 7.33 é apresentada a evolucdo da resisténcia média a compressdo das misturas, para

diferentes teores de PSA e relagGes a/c, na condi¢do de cura imida e nas duas idades de estudo.

Embora na Figura 7.33 possam ser observadas tendéncias de comportamento para 0s tragos
estudados, é necessaria uma analise de variancia (ANOVA) dos resultados individuais de
resisténcia a compressao em cilindros e assim, verificar a influéncia do PSA nessa propriedade.

Na continuacdo é apresentada a analise para cada efeito.
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Figura 7.33 - Evolucéo da resisténcia média a compressao em cilindros dos microconcretos
estudados, para a cura imida e cada idade.

a) Efeito do teor de PSA para uma mesma relacao a/Cpasica de 0,30

Na Tabela 7.16 sdo exibidos os resultados obtidos na analise estatistica de variancia (ANOVA)
dos valores de resisténcia a compressdo em cilindros dos quatro microconcretos avaliados neste
enfoque.

Tabela 7.16 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia
a compressao em cilindros, para avaliar o efeito do teor de PSA para uma mesma relacao a/Cuasica

de 0,30.

R%mod = 0,896
Efeito | sSQ | GL | MQ | TesteF | Valor-p | Resultado
Efeitos Principais
A: Teor PSA 2750,4 3| 916,8 73,43 | 0,000000 | Significativo
B: Idade 1334,9 11| 1334,9 106,93 | 0,000000 | Significativo
Interacdes
AB 715 3 23,8 1,91 | 0,145012 | N&o Significativo
Erro (residuo) 461,9 37 12,5

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = grau de liberdade; MQ = média dos quadrados; F = parametro de
Fisher para o teste de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da andlise, com a indicacdo se o efeito
é significativo ou ndo; R%mog = coeficiente de determinagdo do modelo.

A analise estatistica mostrou que o critério adotado foi significativo, a partir da constatacdo que o
valor resultante de R2moq igual a 0,896. Também evidenciou que os efeitos individuais dos fatores
principais analisados: teor de PSA e idade sdo estatisticamente significativos a um nivel de
confianca de 95%. A interacdo entre os dois fatores principais foi ndo significativa, ou seja, a
diferenca causada na resisténcia & compressdo entre os niveis do teor de PSA, foi a mesma nas
situacBes da variavel idade. A Figura 7.34 mostra a influéncia global do teor de PSA na
resisténcia a compressao em cilindros na condi¢do de cura Umida.
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Figura 7.34 - Efeito do teor de PSA na resisténcia a compressdo em cilindros dos microconcretos
com a mesma relacao a/Cpssica. Foram apresentados os valores médios globais em funcédo do teor
de polimero.

Foi observado que a adicdo de PSA leva a uma diminui¢do da resisténcia dos microconcretos,
sendo que as porcentagens globais de reducdo foram em média: 6%, 9% e 23%, para os teores de
0,1%, 0,2% e 0,3%, respectivamente. As linhas verticais vermelhas definem 3 grupos que diferem
significativamente entre si, sendo que os efeitos dos teores de 0,1% e 0,2% sdo considerados
iguais. Como explicado anteriormente, as trés principais causas da reducdo da resisténcia sdo: o

incremento da porosidade, do teor de ar aprisionado e da relagéo a/c.

Traldi et al. (2014) avaliaram também essa propriedade em microconcretos aos 7 e 28 dias. Os
autores utilizaram o PSA desta pesquisa em dois teores, 0,3% (com agua de cura interna a/ci de
0,02) e 0,6% (com a/ci de 0,05). A reducdo na resisténcia a compressao no traco com 0,3% de
PSA foi de 16% e 15%, respectivamente para as idades de 7 e 28 dias. Para o teor de 0,6%, 0s
valores foram 31% para 7 dias e, 33% para 28 dias. Ao comparar o0s resultados do trago 0,30-PSA
0,3 com os resultados obtidos por Traldi et al. (2014), parece que tanto o teor de PSA como a

quantidade de &gua de cura interna sdo determinantes na reducédo da resisténcia a compress&o.

Foi constatada um efeito da adicdo de PSA quando utilizadas as duas metodologias utilizadas que
determinam a resisténcia a compressdo. A porcentagem de reducdo média global (dos trés tracos
contendo PSA) nos corpos de prova cilindricos foi de 13%. A diminuicdo global nos mesmos
tracos alcancada nos cubos foi de 10%, para a mesma condi¢do de cura imida. Por tanto, parece
que a relacdo altura/didmetro influencia nos resultados de resisténcia das misturas contendo
polimero. Esse efeito também foi reportado por Ordofiez (2013), sugere-se estudar mais

profundamente esse comportamento em pesquisas futuras.
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b) Influéncia do teor fixo de PSA (0,2%) variando a relagéo a/c

Para o estudo desse enfoque foi realizada a analise estatistica de variancia (ANOVA) com 0s
valores de resisténcia a tracdo dos 6 tracos avaliados. Na Tabela 7.17 é apresentado um resumo
dos resultados.

Tabela 7.17 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia
a compressdo em cilindros, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,2%) variando a

relacdo a/c.

R%mod = 0,943
Efeito | SQ | GL | MQ | TesteF | Valor-p |  Resultado
Efeitos Principais
A: Teor PSA 1166,9 1] 1166,9 100,88 | 0,000000 | Significativo
B: Idade 2359,1 11| 2359,1 203,95 | 0,000000 | Significativo
C: Relagdo a/c 6538,0 213269,0 | 282,61 | 0,000000 | Significativo
Interacdes
AB 8,9 1 8,9 0,77 | 0,384201 | N&o Significativo
AC 262,7 2| 131,3 11,35 | 0,000073 | Significativo
BC 21,0 2 10,5 0,91 | 0,409128 | Ndo Significativo
ABC 61,9 2 31,0 2,68 | 0,077565 | N&o Significativo
Erro (residuo) 2218 | 178 12

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = grau de liberdade; MQ = média dos quadrados; F = pardmetro de
Fisher para o teste de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da analise, com a indicacéo se o efeito
é significativo ou ndo; R%mod = coeficiente de determinagdo do modelo.

Como esperado, os efeitos principais que afetam de formas mais significativa a resisténcia a
compressdo foram a relacéo a/c e a idade. Porém, o teor de PSA também exerceu uma influéncia
expressiva. Na Figura 7.35 € mostrada a tendéncia global de comportamento da propriedade

avaliada quando é adicionado o teor de 0,2% de PSA nas misturas com diferentes relagGes a/c.
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Figura 7.35 - Efeito do teor de 0,2% de PSA na resisténcia a compressao em cilindros dos
microconcretos com diferentes relagdes a/c. Foram apresentados os valores médios globais.
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Pelo agrupamento de médias (método de Duncan), onde a linha tracejada vertical define 2 grupos
que diferem significativamente, verifica-se que a adicdo do teor de 0,2% ocasionou uma reducao
média da resisténcia a compressdo de 12%. Esse teor de PSA tipo A pode ser considerado como
6timo para utilizacdo em materiais cimenticios de alta resisténcia, pois ao se analisar o efeito na
retracdo autdgena nos microconcretos com diferentes relagdes a/c, conseguiu mitiga-la em 100%,
até a idade de 3 dias (item 7.4.2.2 -). Portanto, a redugdo da resisténcia a compressdo &
compensada pelo efeito positivo da mitigacdo da retracdo autdgena, além das vantagens
econémicas. Cabe lembrar que a proposta deste trabalho € que os tracos com polimero sejam
comparados com misturas de referéncia com a mesma relagdo a/Cital, assim espera-se que a

magnitude da diminuicdo da resisténcia do teor de 0,2% seja menor.

c) Comparacgdo entre misturas de referéncia e contendo polimero (teor de 0,3%) com a mesma

relacdo a/Crotal

Para avaliar a eficiéncia do teor de 0,3% de PSA foram analisados 6 microconcretos. Na Tabela
7.18 sdo apresentados o resumo dos resultados da analise de variancia (ANOVA).
Tabela 7.18 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia

a compressao em cilindros, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,3%) variando a
relacdo a/Crotal.

R2mod = 0,913
Efeito | SQ | GL | MQ | TesteF | Valor-p | Resultado
Efeitos Principais
A: Teor PSA 543,4 1| 5434 39,34 | 0,000000 | Significativo
B: Idade 1681,2 1| 1681,2 121,72 | 0,000000 | Significativo
C: Relacdo a/Ciota | 6289,5 2 | 31447 227,68 | 0,000000 | Significativo
Interacdes
AB 23,4 1 23,4 1,70 | 0,197888 | Néo Significativo
AC 11,5 2 5,8 0,42 | 0,660418 | Ndo Significativo
BC 31,1 2 15,6 1,13 | 0,331261 | Néo Significativo
ABC 26,3 2 13,1 0,95 | 0,392236 | Ndo Significativo
Erro (residuo) 787,3 57 13,8

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = grau de liberdade; MQ = média dos quadrados; F = pardmetro de
Fisher para o teste de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da analise, com a indicacéo se o efeito
é significativo ou ndo; R%mod = coeficiente de determinagdo do modelo.

A andlise estatistica mostrou que critério adotado é significativo, e explica 91% da variacdo dos
dados (R%med = 0,91). Todos os efeitos principais foram estatisticamente significativos a um nivel
de confianca de 95%. Quanto as interacBes duplas e a tripla, todas resultaram néo significativas
demonstrando que o efeito que uma variavel exerce sobre a resisténcia a compressao em cilindros,

ndo depende da outra variavel associada a ela. Na Figura 7.36 € mostrado o efeito global do teor

de 0,3% de PSA na propriedade avaliada.
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Figura 7.36 — Efeito do teor de 0,3% de PSA na resisténcia & compressdo em cilindros dos
microconcretos com diferentes relagdes a/Cital. FOram apresentados os valores médios globais.

A comparacdo multipla de médias acusa 2 grupos distintos, diferindo significativamente entre
eles, isto revela que os resultados de resisténcia a compressdo para cada teor de polimero séo
diferentes. Conclui-se que a adicdo do teor de 0,3% de PSA causou um decréscimo de 7%, em
média, da resisténcia nos microconcretos, quando comparados com tracos com a mesma relacdo
alCora. ESsa reducdo é causada pelo incremento da porosidade da matriz cimenticia apés o
desinchamento do polimero e ndo pelo aumento da relacdo a/c. Porém, o efeito positivo na
mitigacdo da retracdo autdgena deste teor (100% aos 14 dias) faz com que seja uma alternativa

bastante promissora para a sua utilizagdo em concretos de alta resisténcia.

7.4.3.3 - Resisténcia a tragdo na flexdo em prismas de 4 cm x 4 cm x 16 cm

O comportamento da resisténcia a tracdo dos microconcretos foi avaliado pela analise média de 6
corpos de prova prismaticos, para cada idade (7 e 28 dias), e para duas condic¢des de cura (Umida e
ao ar), conforme metodologia descrita. Na Tabela 7.19 sdo apresentados os valores médios da
resisténcia a tracdo dos microconcretos, também sdo mostradas as porcentagens de reducdo de

cada mistura, em relacdo as referéncias, na condi¢do de cura e de idade especificada.

Notou-se que ndo hd uma tendéncia clara dos resultados em relacdo a adicdo de diferentes teores
de PSA, como aconteceu com as duas propriedades anteriormente avaliadas. Na Figura 7.37 é
apresentada a evolucdo da resisténcia média a tracdo das misturas, para diferentes teores de PSA e

relagdes a/c, para os dois tipos de cura e nas duas idades de estudo.

253



Tabela 7.19 - Valores de resisténcia média a tracdo em prismas e percentuais de reducao em
relacdo aos microconcretos de referéncia, para cada condicdo de cura e de idade.

Resisténcia a tragao Reduc&o da resisténcia a
de prismas (MPa) tracdo (%)
Idade 7 dias 28 dias 7 dias 28 dias
Tipo de Cura U A U A U A U A
0,25-PSA 0,3* 12,8 12,2 12,5 13,4 6 -7 7 -8
Ref-0,30 13,6 11,4 13,5 12,4 -- -- - --
0,30-PSA 0,1 12,4 10,8 12,3 13,2 9 5 9 -6
0,30-PSA 0,2 11,4 10,7 12,0 12,6 16 6 11 -1
8./ 0,30-PSA 0,3 10,3 10,9 12,1 12,4 24 5 10 0
E Ref-0,35 10,7 91 12,3 10,7 -- -- - --
0,35-PSA 0,2 9,9 9,9 11,1 11,7 8 -9 10 | -10
0,35-PSA 0,3 10,3 10,1 11,1 11,6 4 -11 | 10 -9
Ref-0,40 7,7 7,4 10,0 10,3 -- -- - --
0,40-PSA 0,2 8,2 9,2 9,6 9,8 -6 -25 4 5

Onde os tipos de cura foram U: imida e A: ar.
* A reducdo da resisténcia do traco 0,25-PSA 0,3, foi calculada em relagdo com a mistura Ref-0,30.
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Figura 7.37 - Evolucéo da resisténcia média a tragdo em prismas dos microconcretos estudados,
para cada condicdo de cura e de idade.

Como esperado, 0 incremento na relagdo a/c dos microconcretos levou a uma diminuicdo da
resisténcia a tracdo. Porém, o comportamento das variaveis teor de PSA e tipo de cura néo teve
uma tendéncia clara, com o intuito de esclarecer o efeito desses fatores na resisténcia a tragao foi
realizada a analise de variancia para os trés cendrios discutidos nas propriedades anteriores. Na

continuacdo é descrita a analise de cada efeito estudado.
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a) Efeito do teor de PSA para uma mesma relagao a/Cpasica de 0,30

Com o objetivo de avaliar a influéncia do teor de PSA na resisténcia a tracdo, foram analisados 4
tracos, um de referéncia (Ref-0,30) e trés contendo PSA (0,30-PSA 0,1, 0,30-PSA 0,2 e 0,30-PSA
0,3). Na Tabela 7.20 € apresentado um resumo com os resultados da analise de variancia
(ANOVA).

Tabela 7.20 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia
a tracdo em prismas, para avaliar o efeito do teor de PSA para uma mesma relacéo a/Chasica de 0,30.

R%mod = 0,749
Efeito | SQ | GL | MQ | TesteF | Valor-p |  Resultado
Efeitos Principais
A: Cura 3,39 1] 3,39 9,21 | 0,003290 | Significativo
B: Teor PSA 23,29 3| 7,76 21,09 | 0,000000 | Significativo
C: ldade 29,12 1] 29,12 79,15 | 0,000000 | Significativo
Interacdes
AB 13,00 3| 433 11,78 | 0,000002 | Significativo
AC 7,34 1| 7,34 19,95 | 0,000027 | Significativo
BC 4,27 3| 142 3,87 | 0,012342 | Significativo
ABC 5,57 3| 1,86 5,04 | 0,003044 | Significativo
Erro (residuo) 28,33 77| 0,37

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = grau de liberdade; MQ = média dos quadrados; F = parametro de
Fisher para o teste de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da analise, com a indicacéo se o
efeito é significativo ou ndo; R%med = coeficiente de determinacdo do modelo.

A andlise estatistica indica que todos os efeitos principais e interagdes entre eles mostraram-se
significativos, porém, dos efeitos principais, a idade apresentou maior relevancia estatistica. O
teor de PSA exerce influéncia significativa sobre a resisténcia a tracdo dos microconcretos com a
mesma relacdo a/c. Para uma melhor interpretacdo do resultado é apresentado na Figura 7.38 o
efeito global do teor de polimero.
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Figura 7.38 - Efeito do teor de PSA na resisténcia a tracdo em prismas dos microconcretos com a
mesma relagdo a/Cnasica. FOram apresentados os valores médios globais em funcéo do teor de
polimero.
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Observa-se que a adicdo de PSA leva a uma reducdo global da resisténcia a tracdo dos
microconcretos, sendo que as porcentagens globais de reducdo foram em media: 4%, 8% e 10%,
para os teores de 0,1%, 0,2% e 0,3%, respectivamente. Esse comportamento pode ser explicado
pelo aumento da porosidade nos microconcretos, causado pelo desinchamento do polimero e pelo
incremento do teor de ar aprisionado e da relacdo a/c. A partir do teste de Duncan (comparagéo
multipla de medias) formaram-se trés grupos estatisticamente distintos delimitados pelas linhas
tracejadas vermelhas. Deste modo, denota-se que entre os teores de 0,2% e 0,3% néo hé diferenca
significativa, ou seja, a reducdo pode ser considerada igual para os dois conteddos.

Ordofiez et al. (2012) avaliaram essa propriedade pela mesma metodologia utilizada nesta
pesquisa, usando outro tipo de PSA e com um teor de agua de cura interna a/c; de 0,05. Os autores
determinaram que a adicdo do polimero reduziu em média 15% a resisténcia a tracdo na flexao.
Traldi et al. (2014) avaliaram 0 mesmo PSA utilizado nesta pesquisa e encontraram que o teor de
0,3% causou uma diminuicdo de 15% quando comparada com a mistura de referéncia com relacao
a/c de 0,30. Mechtcherine et al. (2014) estudaram o efeito nas propriedades mecénicas de dois
tipos de PSA, todos os grupos de pesquisa determinaram que os polimeros causaram um
decréscimo da resisténcia a tracao, o valor da perda média foi de 11%. Os autores concluem que

esse desempenho é ocasionado pelo incremento na porosidade das misturas contendo PSAs.

b) Influéncia do teor fixo de PSA (0,2%) variando a relagéo a/c

Com o intuito de avaliar a influéncia do teor de 0,2% de PSA na resisténcia a tragdo na flexao,
foram estudadas 6 misturas por meio da andlise de variancia. Um resumo dos resultados é

apresentado na Tabela 7.21.

A analise estatistica mostrou que o enfoque adotado foi significativo, a partir da constatacéo que o
valor resultante de R2moq igual a 0,920. Também evidenciou que os efeitos individuais dos fatores
principais analisados sdo estatisticamente significativos a um nivel de confianga de 95%. Como
esperado a relacdo a/c e a idade foram os fatores mais influentes. J& a condicéo de cura e o teor de
polimero, parecem ter um menor efeito. Na Figura 7.39 é mostrado o efeito global do teor de

0,2% de PSA na resisténcia a tracéo.
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Tabela 7.21 - Resultados da anélise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia
a tracdo em prismas, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,2%) variando a relacéo a/c.

R%mod = 0,920
Efeito | SQ | GL | MQ | TesteF | Valor-p | Resultado
Efeitos Principais
A: Cura 5,03 1 5,03 18,69 | 0,000033 | Significativo
B: Teor PSA 2,29 1 2,29 8,51 | 0,004267 | Significativo
C: Relagéo a/c 222,75 2|111,38 | 413,92 | 0,000000 | Significativo
D: Idade 65,26 1| 65,26 242,55 | 0,000000 | Significativo
Interacdes
AB 16,14 1| 16,14 59,98 | 0,000000 | Significativo
AC 8,79 2 4,39 16,33 | 0,000001 | Significativo
BC 11,86 2 5,93 22,04 | 0,000000 | Significativo
AD 1,92 1 1,92 7,14 | 0,008660 | Significativo
BD 0,89 1 0,89 3,32 | 0,071095 | Néo Significativo
CD 5,45 2 2,72 10,12 | 0,000090 | Significativo
ABC 2,56 2 1,28 4,75 | 0,010471 | Significativo
ABD 0,10 1 0,10 0,39 | 0,533972 | Né&o Significativo
ACD 2,37 2 1,19 4,40 | 0,014385 | Significativo
BCD 8,20 2 4,10 15,25 | 0,000001 | Significativo
ABCD 1,60 2 0,80 2,97 | 0,055485 | Ndo Significativo
Erro (residuo) 30,41 113 0,27

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = grau de liberdade; MQ = média dos quadrados; F = parametro de
Fisher para o teste de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da andlise, com a indicacéo se o efeito é
significativo ou ndo; R%med = coeficiente de determinagdo do modelo.
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Figura 7.39 - Efeito do teor de 0,2% de PSA na resisténcia a tracdo na flexdo em prismas dos
microconcretos com diferentes relagdes a/c. Foram apresentados os valores médios globais.

Pelo teste de Duncan encontrou-se que o0s Vvalores medios da resisténcia a tracdo sdo
estatisticamente diferentes. A adi¢cdo de polimero levou a uma diminuicdo da propriedade
avaliada, sendo o valor médio da redugdo foi de 3%. Porém, com o objetivo de realizar uma
melhor andlise dos resultados das variaveis independentes, tipo de cura e teor de PSA, na Figura

7.40 é apresentado o efeito de todos os fatores intervenientes.
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Figura 7.40 - Efeito na resisténcia & tracdo na flexao da interagdo entre o teor de PSA (0% e
0,2%), a condigéo de cura, a relacdo a/c e a idade para os microconcretos investigados aos: a) 7
dias e b) 28 dias.

Aos 7 dias de idade (Figura 7.40 — a) o agrupamento permite observar que a cura ao ar levou a
uma reducdo da resisténcia a tracdo das misturas de referéncia, sendo esse efeito mais critico nas
menores rela¢fes a/c. Ja com a adi¢do de PSA houve até um incremento dessa resisténcia quando
a condigdo de cura foi seca, mostrando a influéncia benéfica do polimero. Esse desempenho
manteve-se aos 28 dias (Figura 7.40 — b). Em todas as misturas nao se apresentou um crescimento
significativo de 7 para 28 dias, como esperado, pois a resisténcia a tracdo cresce numa velocidade

superior a resisténcia a compressao.

A reducéo global da resisténcia a compressdo em cubos causada pelo teor de 0,2% foi de 11%, ja
para resisténcia a tracdo na flexdo foi de 3%, portanto, o efeito negativo do polimero foi menos
pronunciado nessa propriedade. Pesquisas mais aprofundadas sdo necessarias para explicar esse
comportamento.
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c) Comparagéo entre misturas de referéncia e contendo polimero (teor de 0,3%) com a mesma

relacdo a/Ciotal

Uma proposta deste trabalho € que a comparacdo das distintas propriedades mecénicas, quando
utilizado o PSA, deve ser realizada entre misturas contendo a mesma relagéo a/Ctota. Com 0 intuito
de avaliar esse enfoque para o teor de 0,3% de polimero, foi feita a anélise de variancia em 6
microconcretos e na Tabela 7.22 é mostrado um resumo dos resultados.

Tabela 7.22 - Resultados da anélise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia
a tracdo em prismas, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,3%) variando a relacéo

a/Crotal.

R%mod = 0,922
Efeito | SO | GL | MQ | TesteF | Valor-p | Resultado
Efeitos Principais
A: Cura 5,34 1 5,34 20,23 | 0,000017 | Significativo
B: Teor PSA 25,19 1| 25,19 95,39 | 0,000000 | Significativo
C: Relacdo a/Ciora | 183,64 2| 91,82 | 347,74 | 0,000000 | Significativo
D: ldade 55,95 1| 55,95 211,87 | 0,000000 | Significativo
Interacdes
AB 14,57 1| 14,57 55,19 | 0,000000 | Significativo
AC 3,84 2 1,92 7,27 | 0,001088 | Significativo
BC 19,09 2 9,54 36,14 | 0,000000 | Significativo
AD 2,92 1 2,92 11,05 | 0,001210 | Significativo
BD 1,84 1 1,84 6,95 | 0,009606 | Ndo Significativo
CD 12,37 2 6,19 23,43 | 0,000000 | Significativo
ABC 5,75 2 2,88 10,89 | 0,000049 | Significativo
ABD 0,00 1 0,00 0,00 | 0,946280 | No Significativo
ACD 3,07 2 1,53 5,81 | 0,004005 | Significativo
BCD 4,02 2 2,01 7,61 | 0,000807 | Significativo
ABCD 0,16 2 0,08 0,30 | 0,744056 | N&o Significativo
Erro (residuo) 28,52 108 0,26

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = grau de liberdade; MQ = média dos quadrados; F = parametro de
Fisher para o teste de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da andlise, com a indicagéo se o efeito é
significativo ou ndo; R%med = coeficiente de determinagdo do modelo.

A analise de variancia mostrou que o critério adotado é significativo, e explica 95% da variacdo
dos dados, uma vez que 0 R%mos = 0,922. Ainda evidenciou que os efeitos individuais dos fatores
principais analisados: tipo de cura, teor de PSA, relagdo a/cwt € idade sdo estatisticamente
significativos a um nivel de confianca de 95%. O efeito global do teor de polimero é mostrado na
Figura 7.41.
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Figura 7.41 - Efeito do teor de 0,3% de PSA na resisténcia a tracdo na flexdo dos microconcretos
com diferentes relacfes a/Cital. FOram apresentados os valores médios globais.

O agrupamento realizado pela comparacdo multipla de médias formou 2 grupos distintos, isso
mostra que os resultados de resisténcia a tracdo para cada teor de polimero sdo diferentes.
Portanto, conclui-se que a adi¢do do teor de 0,3% de PSA causou um aumento da resisténcia nos
microconcretos de, em média 8%, quando comparados com tracos de referéncia com a mesma
relacdo a/Ciral. Duas hipdtese sdo levantadas para explicar esse comportamento, em primeiro lugar
a porosidade adicional causada pelo desinchamento do polimero é pouco interconectada
influenciando positivamente a resisténcia a tracdo. Por fim, como a adicdo do PSA promove a
reducdo da autodessecacdo, em consequéncia evita a microfissuracdo no interior da matriz

cimenticia melhorando essa propriedade.

Klemm e Sikora (2013) também avaliaram a resisténcia a tracdo em microconcretos, 0s autores
também reportaram esse incremento em algumas misturas contendo PSA quando comparadas com
os tracos de referéncia com a mesma relacdo a/Cwta. Contudo, mais pesquisas deveram ser
realizadas para avaliar esse fendbmeno. Como varias variaveis estdo envolvidas nessa analise

global, uma melhor interpretacdo dos resultados pode ser realizada da Figura 7.42.

Na idades analisadas (7 e 28 dias) foram formados 6 grupos distintos. Foi observado que a cura ao
ar causa uma diminuigdo da resisténcia nas misturas de referéncia, mesmo com o aumento da
relacdo a/c. Segundo o agrupamento, nos microconcretos contendo polimero os valores médios da
resisténcia a tracdo foram iguais para os dois tipos de cura, excetuando a relacdo a/Crotar de 0,30
aos 28 dias. Esse desempenho indica que a adicdo de PSA causa um efeito positivo quando as
condicdes de cura sdo adversas (baixa UR). Cabe destacar que para a relacdo a/c de 0,40, as
misturas contendo PSA incrementaram a resisténcia a tragdo, quando comparadas com as

referéncias, independente do tipo de cura analisado. Como foi explicado no item anterior, esse
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desempenho pode estar associado com a porosidade fechada criada pela adicdo polimero e pela
eliminacdo da microfissuracdo ao mitigar a autodessecacao.
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Figura 7.42 - Efeito na resisténcia a tracdo na flexao da interagdo entre o teor de PSA (0% e
0,3%), a condicéo de cura, a relacao a/ctwtal € a idade para 0s microconcretos investigados aos: a) 7
dias e b) 28 dias.

7.4.3.4 - Resisténcia a tracdo por compressao diametral em cilindros de 10 cm x 20 cm

A resisténcia a tragdo por compressdo diametral foi avaliada em trés corpos de prova cilindricos
de 10 cm x 20 cm em cada idade, aos 7 e 28 dias. Na Tabela 7.23 séo apresentados os valores
médios da resisténcia a tragdo dos microconcretos, também sdo mostradas as porcentagens de
reducdo de cada mistura, em relacdo as referéncias, na condi¢do de cura Umida e na idade

especificada.

261



Tabela 7.23 - Valores de resisténcia média a tracdo por compressdo diametral e percentuais de
reducao em relacdo aos microconcretos de referéncia, para cada condi¢do de cura e de idade.

Resisténcia a tracdo Reducdo da
(MPa) resisténcia (%)
Tipo de Cura Umida Umida
Idade 7 dias 28 dias 7 dias | 28 dias
0,25-PSA 0,3* 5,34 6,93 18 2
Ref-0,30 6,55 7,08 -- -
0,30-PSA 0,1 6,08 6,68 7 6
0,30-PSA 0,2 5,84 6,59 11
3. 0,30-PSA 0,3 5,61 6,74 14
E Ref-0,35 5,39 6,40 -- -
0,35-PSA 0,2 5,04 6,08
0,35-PSA 0,3 5,07 5,81 6
Ref-0,40 5,07 6,30 -- -
0,40-PSA 0,2 4,87 4,92 4 22

* A reducdo da resisténcia do trago 0,25-PSA 0,3, foi calculada em relagdo com a
mistura Ref-0,30.

Foi observado, de modo geral, que a adi¢do de PSA levou a uma diminuicdo desta propriedade, de
tal modo que quanto maior o teor de polimero, menor a resisténcia a tragdo por compressao
diametral. Parece que esse efeito diminuiu com o incremento na idade de ensaio. Na Figura 7.43 é
apresentada a evolugdo da resisténcia média a tragdo das misturas, tanto nos diferentes teores de

PSA, como nas relagdes a/c, para o tipo de cura Umida e nas duas idades de estudo.
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Figura 7.43 - Evolucdo da resisténcia média a tracdo a tracdo diametral dos microconcretos
estudados, para a cura Umida e cada idade.
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Para avaliar se a adicdo do PSA teve um efeito significativo nesta propriedade foi realizada a
analise de variancia (ANOVA) em cada um dos trés cenarios apresentados, variando o teor de

PSA e a relacédo a/c das misturas, como mostrado a seguir.
a) Efeito do teor de PSA para uma mesma relagao a/Cpasica de 0,30

Com o intuito de analisar a influéncia dos diferentes teores de PSA na resisténcia a tracdo por
compressdo diametral foram estudadas 4 misturas. A Tabela 7.24 mostra os principais resultados

da analise estatistica.

Tabela 7.24 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia
a tracdo por compressdo diametral, para avaliar o efeito do teor de PSA para uma mesma relagao

a/Cbésica de 0,30

R2mod = 0,769
Efeito | SQ | GL | MQ | TesteF | Valor-p |  Resultado
Efeitos Principais
A: Teor PSA 1,5532 30,5177 5,226 | 0,010489 | Significativo
B: Idade 3,4126 1]3,4126 | 34,443 | 0,000024 | Significativo
Interacdes
AB 0,3222 30,1074 1,084 | 0,384052 | Ndo Significativo
Erro (residuo) 1,5853 16 | 0,0991

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = grau de liberdade; MQ = média dos quadrados; F = parametro de
Fisher para o teste de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da analise, com a indicacéo se o efeito
é significativo ou ndo; R%mod = coeficiente de determinagdo do modelo.

O efeito principal mais significativo, como esperado, foi a idade. J& o teor de PSA foi menos
relevante estatisticamente. A interacdo entre os dois fatores principais ndo foi significativa, ou
seja, que a diferenca causada na resisténcia a tracdo por compressdo diametral, entre os niveis do
teor de PSA, foi a mesma nas situacGes da variavel idade. Para uma melhor compreensdo do efeito

geral do teor de polimero é mostrada a Figura 7.44.
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Figura 7.44 - Efeito do teor de PSA na resisténcia a tracdo por compressdo diametral dos
microconcretos com a mesma relacao a/Chasica. FOram apresentados os valores médios globais em
funcéo do teor de polimero.
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A reducdo média global causada pela adi¢do do polimero foi 8%, esse comportamento esta em
concordancia com o resultado da mesma propriedade, mas avaliada por meio de prismas. Embora
o fator teor de PSA tenha sido significativo, o agrupamento realizado pela comparacdo multipla
de médias, mostra que a adicdo dos 3 teores de polimero avaliados (0,1%, 0,2% e 0,3%) causou a

mesma diminuigdo da resisténcia a tracéo.

b) Influéncia do teor fixo de PSA (0,2%) variando a relacéo a/c

Para avaliar esse enfoque foi realizada a analise estatistica de variancia (ANOVA) com os valores

de resisténcia a tracdo de 6 tracos. Na Tabela 7.25 é apresentado um resumo dos resultados.

Tabela 7.25 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia
a tracdo por compressdo diametral, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,2%) variando

a relacao a/c.

Rzmod = 0,903
Efeito | SQ | GL | MQ | TesteF | Valor-p | Resultado
Efeitos Principais
A: Teor PSA 2,857 1| 2,857 31,97 | 0,000009 | Significativo
B: Idade 5,115 1] 5,115 57,26 | 0,000000 | Significativo
C: Relacéo a/c 8,852 2| 4,426 49,54 | 0,000000 | Significativo
Interacdes
AB 0,208 1| 0,208 2,32 | 0,141070 | N&o Significativo
AC 0,304 2| 0,152 1,70 | 0,204250 | Néo Significativo
BC 0,288 2| 0,144 1,61 | 0,221250 | N&o Significativo
ABC 0,806 2| 0,403 4,51 | 0,022240 | Significativo
Erro (residuo) 2,055 23 | 0,089

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = grau de liberdade; MQ = média dos quadrados; F = pardmetro de
Fisher para o teste de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da analise, com a indicagéo se o efeito
é significativo ou ndo; R%mod = coeficiente de determinagdo do modelo.

A andlise estatistica mostrou que o critério adotado foi significativo, a partir da constatacdo que o
valor resultante de R2moq igual a 0,903. Também evidenciou que os efeitos individuais dos fatores
principais analisados: teor de PSA, idade e relacdo a/c sdo estatisticamente significativos a um
nivel de confianca de 95%. Com o intuito de avaliar o efeito global do teor de 0,2% de PSA na

resisténcia a tracdo é apresentada a Figura 7.45.

A aplicacdo do método de Duncan mostra a formacdo de 2 grupos estatisticamente distintos,
portanto, conclui-se que o teor de 0,2% leva a uma reducdo média da resisténcia a tracdo de 9%.
Essa diminuicdo pode ser ponderada como baixa, quando é considerado o efeito promissor desse
conteudo de polimero na mitigacdo da retracdo autégena dos microconcretos. Sugere-se comparar
os tragos contendo 0,2% de PSA, com misturas de referéncia com a mesma relagdo a/Ctota;, COMO €

analisado no seguinte item.
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Figura 7.45 - Efeito do teor de 0,2% de PSA na resisténcia a tragdo por compressdo diametral dos
microconcretos com diferentes relagdes a/c. Foram apresentados os valores médios globais.

c) Comparacgdo entre misturas de referéncia e contendo polimero (teor de 0,3%) com a mesma

relacdo a/Crotal

Para efetuar a comparagcdo com a relagédo a/Ciota, foram escolhidas 6 misturas sendo trés de
referéncia e trés contendo 0,3% de PSA. A anélise estatistica foi realizada com o intuito de
estudar a influéncia desse teor na resisténcia a tracdo por compressao diametral. Na Tabela 7.26
sdo mostrados os resultados da analise de variancia.

Tabela 7.26 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de resisténcia

a tracdo por compressdo diametral, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,3%) variando
a relacao a/Crotal.

R%mod = 0,856
Efeito | SQ | GL | MQ | TesteF | Valor-p |  Resultado
Efeitos Principais
A: Teor PSA 0,384 1| 0,384 2,941 | 0,100408 | Nao Significativo
B: Idade 8,976 1| 8,976 68,743 | 0,000000 | Significativo
C: Relacao a/Coal 4,475 2| 2,237 17,136 | 0,000033 | Significativo
Interacdes
AB 0,110 1| 0,110 0,841 | 0,368932 | Ndo Significativo
AC 1,321 2| 0,661 5,059 | 0,015569 | Significativo
BC 0,012 2| 0,006 0,047 | 0,954398 | Ndo Significativo
ABC 0,814 2| 0,407 3,117 | 0,064308 | Ndo Significativo
Erro (residuo) 2,873 22| 0,131

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = grau de liberdade; MQ = média dos quadrados; F = parametro de
Fisher para o teste de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da andlise, com a indicacdo se o efeito
é significativo ou ndo; R%mos = coeficiente de determinagdo do modelo.

A anélise estatistica mostrou que os efeitos individuais dos fatores idade e relagdo a/Ctotar foram
estatisticamente significativos a um nivel de confianga de 95%. Porém, a variavel teor de PSA
mostrou-se ndo significativa, ou seja, que a adicdo de polimero ndo influenciou na resisténcia a

tracdo, mesmo que a reducdo média tenha sido de 3%. A maioria das pesquisas concluem que o
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polimero influencia negativamente essa propriedade. No entanto, Beushausen e Gillmer (2014)
constataram que a adicdo de PSA causou um incremento nos resultados de resisténcia a tracéo,
como consequéncia da melhora na microestrutura. Assim, o critério de comparacdo em funcéo da

relacao a/Cnasica deve ser repensado para nao penalizar a utilizagdo dos polimeros.

7.4.3.5 - Mddulo de Elasticidade

O modulo de elasticidade foi avaliado em trés corpos de prova cilindricos de 10 cm x 20 cm na
idade de 28 dias e na condicdo de cura Umida, conforme a metodologia descrita. Na Tabela 7.27
sdo apresentados os valores médios do médulo de elasticidade dos microconcretos, também séo
mostradas as porcentagens de reducdo de cada mistura, em relagdo as referéncias, na condicéo de

cura Umida e na idade de 28 dias.

Tabela 7.27 - Valores de modulo de elasticidade médio e percentuais de reducao em relacdo aos
microconcretos de referéncia, para a condi¢do de cura Umida e 28 dias de idade.

Modulo de Reducdo do
Elasticidade (GPa) | Mdbdulo (%)
Tipo de Cura Umida Umida
Idade 28 dias 28 dias
0,25-PSA 0,3* 37,84 5
Ref-0,30 39,77
0,30-PSA 0,1 38,00 4
0,30-PSA 0,2 36,57
8.| 0,30-PSA 0,3 34,76 13
E Ref-0,35 34,67
0,35-PSA 0,2 31,72 9
0,35-PSA 0,3 30,35 12
Ref-0,40 31,69
0,40-PSA 0,2 27,58 13

* A reducdo da resisténcia do traco 0,25-PSA 0,3, foi calculada em
relacdo com a mistura Ref-0,30.

Percebeu-se uma tendéncia de diminui¢do do valor no mddulo de elasticidade dos microconcretos,
guando foi adicionado o PSA. Parece que esse efeito é incrementado com o aumento no teor de
polimero. Na Figura 7.46 ¢ apresentada a evolu¢cdo maddulo de elasticidade das misturas, tanto nos

diferentes teores de PSA, como nas relacGes a/c, para o tipo de cura Umida e na idade de 28 dias.
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Figura 7.46 - Evolucdo do modulo de elasticidade dos microconcretos estudados, para a cura
Umida e 28 dias de idade.

Com o objetivo de realizar uma melhor interpretacdo dos resultados, foi efetuado a anélise de
variancia (ANOVA) nos 3 enfoques apresentados anteriormente nas outras propriedades
mecanicas avaliadas. Na continuacao sdo apresentados os resultados do estudo estatistico.

a) Efeito do teor de PSA para uma mesma relagéo a/Cpssica de 0,30

Nessa abordagem foi analisada a influéncia de diferentes teores de PSA no modulo de
elasticidade, para isso foram analisados 4 tragos e os resultados da avaliagdo estatistica séo
apresentados na Tabela 7.28.

Tabela 7.28 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de modulo de
elasticidade, para avaliar o efeito do teor de PSA para uma mesma relacao a/Cnasica de 0,30.

R%mod = 0,949
Efeito | SQ | GL | MQ | TesteF | Valor-p | Resultado
Efeitos Principais
Teor PSA 40,71 3| 13,57 49,14 | 0,000017 | Significativo
Erro (residuo) 2,21 8 0,28

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = grau de liberdade; MQ = média dos quadrados; F = parametro de
Fisher para o teste de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da andlise, com a indicacdo se o efeito
é significativo ou ndo; R%mod = coeficiente de determinagdo do modelo.

A andlise estatistica mostrou que o critério adotado foi significativo, a partir da constatacdo que o
valor resultante de R2moq foi igual a 0,949. Também se evidenciou que o efeito do teor de PSA, foi
estatisticamente significativo a um nivel de confianca de 95%. Na Figura 7.47 sdo apresentados 0s
valores médios do médulo de elasticidade em fungéo do teor de polimero, assim como 0s desvios
padrédo de cada resultado.
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Figura 7.47 - Efeito do teor de PSA no modulo de elasticidade dos microconcretos com a mesma
relacao a/Cnasica. FOram apresentados os valores médios em funcéo do teor de polimero.

Conclui-se que o incremento no teor de PSA causa um decréscimo do modulo de elasticidade dos
microconcretos. As porcentagens de reducdo desta propriedade para as misturas contendo 0,1%,
0,2% e 0,3% de PSA foram de 5%, 8% e 13%, respectivamente. O agrupamento por comparacao
multipla de médias mostra diferengas significativas para cada contelido estudado. Shen et al.
(2016) avaliaram o efeito de diferentes teores de PSA na tensdo residual em concretos com
relacao a/Cnssica de 0,33, encontraram que o incremento da adi¢do de polimero causou uma reducao
do modulo de elasticidade e do tempo de fissuracdo. Esse comportamento é causado pelos

aumentos na porosidade da matriz cimenticia, no teor de ar aprisionado e na relagéo a/c.
b) Influéncia do teor fixo de PSA (0,2%) variando a relagéo a/c

O objetivo desta abordagem € avaliar o efeito teor de 0,2% de PSA no mddulo de elasticidade em
misturas com diferentes relagdes a/Cnssica. Para isso foram estudados estatisticamente 6 tragos. Um
resumo dos resultados da analise de variancia é mostrado na Tabela 7.29.

Tabela 7.29 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de médulo de
elasticidade, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,2%) variando a relagao a/c.

Rzmod = 0,985
Efeito | SQ | GL | MQ | TesteF | Valor-p |  Resultado
Efeitos Principais
A: Teor PSA 52,64 1| 52,64 150,35 | 0,000000 | Significativo
B: Relacdo a/c 220,61 2| 110,31 315,07 | 0,000000 | Significativo
Interacdes
AB 1,11 2 0,56 1,59 | 0,243661 | N&o Significativo
Erro (residuo) 4,20 12 0,35

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = grau de liberdade; MQ = média dos quadrados; F = parametro de
Fisher para o teste de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da andlise, com a indicacao se o efeito
é significativo ou ndo; R%mod = coeficiente de determinagdo do modelo.
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O enfoque adotado foi significativo (R?mod = 0,985) e a andlise estatistica indicou que os efeitos
individuais dos fatores principais, teor de PSA e relagdo a/c mostram uma influéncia expressiva.
Na Figura 7.48 é mostrado o efeito global do contelddo de 0,2% de polimero no modulo de

elasticidade.
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Figura 7.48 - Efeito do teor de 0,2% de PSA modulo de elasticidade dos microconcretos com
diferentes relacGes a/c. Foram apresentados os valores médios globais.

A comparacdo multipla de médias dos dados mostrou dois grupos distintos, assim, pode-se
concluir que o teor de 0,2% de PSA causou uma diminui¢do global em média de 10% do médulo
de elasticidade. As porcentagens de diminuicdo dessa propriedade para as misturas 0,30-PSA 0,2,
0,35-PSA 0,2 e 0,40-PSA 0,2, foram de 8%, 12% e 13%, respectivamente. Assim, parece que a
magnitude da diminuicdo do médulo de elasticidade cresce com o aumento da relagdo a/c. Esse
fato pode estar relacionado com a maior sensibilidade do modulo de elasticidade, em fungdo do

incremento da porosidade total do material cimenticio.

Os menores valores do modulo de elasticidade nos microconcretos modificados com PSA podem
gerar efeitos positivos, como o incremento da ductilidade do material e a menor susceptibilidade &
fissuracdo, um tema que devera ser analisado com mais detalhe em pesquisas futuras. Além disso,
deve-se avaliar essa consequéncia em paralelo com o excelente desempenho obtido pelo PSA na
mitigacdo da retracdo autdgena e que pode trazer resultados benéficos também na durabilidade do

concreto (resisténcia ao gelo-degelo).
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c) Comparagéo entre misturas de referéncia e contendo polimero (teor de 0,3%) com a mesma

relacdo a/Ciotal

A abordagem comparativa em funcdo da mesma relagdo a/Cwtar foi realizada com 6 misturas,
sendo trés de referéncia e trés contendo polimero. Na Tabela 7.30 séo apresentados o0s resultados

da andlise de variancia.

Tabela 7.30 - Resultados da analise de variancia (ANOVA) realizada com os dados de modulo de
elasticidade, para avaliar a influéncia do teor fixo de PSA (0,3%) variando a relacéo a/Ctotal.

R%mod = 0,947
Efeito | SQ | GL | MQ | TesteF | Valor-p |  Resultado
Efeitos Principais
A: Teor PSA 5,03 1 5,03 5,63 | 0,035228 | Significativo
B: Relagdo a/Ciora | 182,12 2| 91,06 101,87 | 0,000000 | Significativo
InteracOes
AB 3,27 2 1,63 1,83 | 0,202633 | Néo Significativo
Erro (residuo) 10,73 12 0,89

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = grau de liberdade; MQ = média dos quadrados; F = parametro de
Fisher para o teste de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da andlise, com a indicacdo se o efeito
é significativo ou ndo; R%mod = coeficiente de determinagdo do modelo.

A andlise estatistica mostrou que o enfoque adotado foi significativo (RZmod = 0,947). Também
confirmou que os efeitos individuais dos fatores principais analisados sdo estatisticamente
significativos a um nivel de confianca de 95%. Como esperado a relacdo a/Cita foi 0 fator mais
significativo. J& o teor de PSA parece ter uma influéncia menor. Na Figura 7.49 é mostrado o

efeito global do teor de 0,3% de PSA no médulo de elasticidade.
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Figura 7.49 - Efeito do teor de 0,3% de PSA mddulo de elasticidade dos microconcretos com
diferentes relagcdes a/Cital. FOram apresentados os valores médios globais.

O teste de Duncan mostra a formagéo de dois grupos distintos, isso indica que a adi¢do de 0,3%

de PSA causou uma reducdo no médulo de elasticidade das misturas. Mesmo que a diferenca seja
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significativa a magnitude dessa diminui¢do foi em media 3%, em termos de engenharia pode-se
afirmar que a presenga do polimero ndo afetou negativamente o mddulo de elasticidade dos
microconcretos para as relagfes a/Ciwota entre 0,30 e 0,40. Kong et al. (2014) avaliaram a retracéo
autogena e as propriedades mecéanicas de concretos de alta resisténcia com adicdo de PSA pré-
saturados. Os autores compararam o0 médulo de elasticidade de misturas com a mesma relacéo

alCotal €, concluiram que a incorporagdo de polimero nao influenciou nessa propriedade.

Assim, é demostrado que o critério de comparagdo entre os microconcretos utilizando a relagao
alCussica penaliza o uso dos polimeros. Sugere-se utilizar a relacdo a/Cwota COMO pardmetro de
comparacgdo para as diferentes propriedades avaliadas tais como retracdo autégena, propriedades

mecanicas e elasticas.

7.4.4 - Propriedades relacionadas a Durabilidade

Além do estudo das propriedades no estado fresco, das propriedades mecénicas e elasticas dos
microconcretos, foram avaliadas também propriedades relacionadas a durabilidade: absorcao por
capilaridade e por imersdo. Esses ensaios foram realizados no Laboratorio de Furnas Centrais
Elétricas S.A. e foram utilizados trés corpos de prova cilindricos de dimensdes 5 cm x 10 cm, para
cada traco das propriedades estudadas. Os resultados individuais de absorcdo de agua por
capilaridade e por imersdo encontram-se no Apéndice B. Na Tabela 7.31 é apresentado um

resumo dos resultados para 0s 10 microconcretos estudados.

Tabela 7.31 — Resultados medios da absor¢do por capilaridade e por imersdo dos microconcretos.

Trago Capilaridade | Imerséo

(g/cm?) (%)
0,25-PSA 0,3 0,17 2,40
Ref-0,30 0,25 4,29
0,30-PSA 0,1 0,24 3,95
0,30-PSA 0,2 0,24 4,06
0,30-PSA 0,3 0,21 5,17
Ref-0,35 0,27 5,51
0,35-PSA 0,2 0,35 6,24
0,35-PSA 0,3 0,40 6,26
Ref-0,40 0,53 8,62
0,40-PSA 0,2 0,50 8,93
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7.4.4.1 - Absorcéo por Capilaridade

O fendmeno da ascensdo ou penetracdo vertical da dgua dentro do concreto é causado pela tensdo
superficial que atua nos poros capilares do material. Segundo Lopes (2011), os fatores que
influenciam nesse mecanismo sdo as caracteristicas do liquido, como viscosidade, densidade e
tensdo superficial e as caracteristicas do solido: estrutura dos poros (raio, tortuosidade e
continuidade dos capilares), energia superficial e teor de umidade. Na Figura 7.50 sdo mostrados

os valores médios da absorcao por capilaridade das 10 misturas avaliadas.
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Figura 7.50 - Valores médios da absor¢édo de agua por capilaridade dos microconcretos estudados
(cor vermelha: misturas de referéncia e cor azul: contendo PSA).

A magnitude dos valores esta em concordancia com as pesquisas de Lopes (2011) e Ordofez
(2013), que também avaliaram concretos de alta resisténcia. Além disso, foi observado que o fator
que mais influencia nesta propriedade foi a relagdo a/c dos microconcretos. Ndo houve uma
tendéncia clara de comportamento da absor¢cdo por capilaridade nas misturas com a adicao de
PSA. Ordofiez (2013) estudou microconcretos com relacéo a/c de 0,30 modificados com o PSA B,
a pesquisadora encontrou que, quanto maior o teor de polimero, maior é absorcdo capilar das
misturas. Reinhardt et al. (2008) avaliaram microconcretos contendo PSA aos 7 dias, concluindo

que a adi¢do de polimero levou a um incremento no valor da absorc¢do por capilaridade.

Varios aspectos podem alterar o desempenho das misturas contendo PSA, pois a dgua de cura
interna participa da hidratacdo criando uma matriz cimenticia menos conectada e com poros de
menor diametro (item 5.4.4 -). Porém, a porosidade total aumenta devido aos poros vazios
deixados pelo polimero e ao incremento no ar aprisionado, 0 que pode levar a um acréscimo na
absorcdo. Apos a secagem, as particulas de PSA presentes na matriz cimenticia, também podem

absorver mais agua e assim aumentar a propriedade avaliada.
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7.4.4.2 - Absorcédo por Imerséo

A avaliacdo desta propriedade indica o volume de poros do material cimenticio. Portanto, o ensaio
pode fornecer informagdes sobre mudancas no volume de poros dos microconcretos modificados
com PSA. Na Figura 7.51 sdo apresentados os resultados médios da absor¢do por imersdo das

misturas analisadas.
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Figura 7.51 - Valores médios da absor¢éo de agua por imersao dos microconcretos estudados (cor
vermelha: misturas de referéncia e cor azul: contendo PSA).

As magnitudes da absorcdo por imersdo estdo proximas dos valores encontrados por outros
pesquisadores em estudos feitos com concretos de alta resisténcia (LOPES, 2011 e ORDONEZ,
203). Percebeu-se que o fator mais influente na propriedade avaliada foi a relacdo a/c das
misturas, devido esse parametro determinar a porosidade da matriz cimenticia, assim como a
maior conexdo e facilidade de entrada de 4gua. De uma maneira geral, os resultados indicam que
com a adicdo de PSA, houve um ligeiro aumento (em média 6%) dos valores da absorcéo por
imersdo. Poucos trabalhos foram encontrados na literatura avaliando o efeito dos PSAs nessa
propriedade. Ordofiez (2013) determinou que o valor maximo dessa propriedade foi encontrado na

mistura contendo o teor mais elevado de PSA (0,6%).

O desempenho do polimero parece estar associado com o aumento da porosidade devido ao
desinchamento do PSA, ao incremento no teor de ar aprisionado e ao acréscimo da agua de cura
interna. Para comprovar essa hipotese devem ser realizados ensaios que avaliem com mais
precisdo a estrutura de poros do material cimenticio, como por exemplo a porosimetria por

intrusdo de mercdrio e a microtomografia tridimensional de raios-X.
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75- CONCLUSOES

Com base nas atividades desenvolvidas no programa experimental e nos resultados apresentados
das diferentes propriedades, podem ser destacadas algumas conclusdes e sugestfes, descritas a

sequir:

e das propriedades no estado fresco avaliadas nos microconcretos, destaca-se 0 aumento do teor
de ar aprisionado, em média 62%, causado pela adicdo de PSA. Tal comportamento pode
afetar o desenvolvimento das propriedades mecénicas e elésticas do material. Além disso,
com o objetivo de atingir o intervalo de espalhamento estabelecido como premissa do projeto,
nas misturas contendo PSA foi necessario adicionar, além da &gua de cura interna, um
acréscimo no teor de aditivo superplastificante. Esse fato indica que o polimero afeta as

propriedades reoldgicas dos microconcretos;

e 0s resultados experimentais mostraram que, com a diminuicdo da relacdo a/c, houve um
aumento na retracdo autdégena dos microconcretos de alta resisténcia, causado pelo maior
efeito da autodessecacdo que gera o esvaziamento de poros cada vez mais delgados. Porém, a
adicdo de polimero superabsorvente como agente de cura interna, mostrou-se como uma
solucdo promissora na mitigacdo e até mesmo para a eliminacdo, da retracdo autdgena. O
desempenho depende do teor de PSA utilizado e, portanto, da quantidade de &gua de cura

interna incorporada;

e observou-se que, de modo geral, a medida que aumenta o teor de PSA nos microconcretos
com relacdo a/Cnssica entre 0,30 e 0,40, houve uma reducdo das propriedades mecéanicas e
elasticas. Tal fato, pode ser explicado pelo incremento da porosidade da microestrutura da
pasta de cimento, causada pelos vazios gerados apds o desinchamento das particulas de PSA,
pelo aumento do teor de ar aprisionado e devido ao acréscimo da relacdo a/Citai NOS

microconcretos;

e 0 teor de 0,2% do PSA tipo A pode ser considerado, do ponto de vista tecnologico e
econdmico, como 6timo para utilizacdo em materiais cimenticios de alta resisténcia. Devido a
que, nos microconcretos com diferentes relagcdes a/c, conseguiu mitigar a retracdo autogena
consideravelmente (media de 82%) até a idade de 7 dias, quando o material € mais suscetivel
a fissuragdo. Embora, houve uma reducéo das propriedades mecanicas e elasticas, esse fato €

compensado pelo efeito benéfico desse teor de polimero na retracdo autdgena;
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como a &gua de cura interna participa da hidratagdo, sugere-se que a comparagdo das
propriedades dos microconcretos contendo PSA seja feita com misturas de referéncia com a
mesma relagdo a/Cira. Dessa maneira, o efeito do polimero nas propriedades mecanicas e
elasticas ndo é penalizado. Aplicando essa abordagem o conteudo de 0,3% de PSA mostrou-se
como uma alternativa viavel, pois conhecendo a sua influéncia nas propriedades mecanicas e
elasticas, um concreto pode ser projetado para qualquer nivel de resisténcia, sem apresentar

retracdo autdgena até os 28 dias;

além do efeito positivo da adicdo de PSA na mitigacdo da retracdo autdgena, os resultados
deste trabalho indicam que quando os microconcretos foram submetidos a condi¢des adversas
de cura, baixa umidade relativa, o polimero influenciou positivamente na resisténcia a
compressdo e a tracdo, mostrando potencial para sua aplicacdo em situacOes reais de obra, ou
seja, com parametros desfavoraveis como altas temperatura, efeito do vento e a baixa umidade

relativa do ambiente.
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8- CONSIDERACOES FINAIS E SUGESTOES PARA PESQUISAS
FUTURAS

Neste capitulo sdo apresentadas, em primeiro lugar, as principais conclusdes baseadas nos
resultados obtidos dos estudos realizados nos polimeros, seguido dos resultados encontrados nas
pastas de cimento, e por fim, nos microconcretos. Além disso, sdo propostas algumas
recomendacdes e sugestdes para o desenvolvimento de pesquisas futuras, com foco na utilizacéo

de PSAs como agentes de cura interna em materiais cimenticios de alta resisténcia.

8.1- SINOPSE E CONCLUSOES

Nesta secdo se descrevem as principais consideracGes e conclusdes alcangadas por meio do
desenvolvimento do estudo experimental e das analises feitas nesta tese que, em principio, sao
validas para os materiais e condi¢cdes experimentais estudados, mas que sdo um estimulo a
realizacdo de novos estudos para viabilizar o uso mais seguro e confiavel dos polimeros

superabsorventes como aditivos na producdo de materiais cimenticios de alta resisténcia.

e A revisdo da literatura buscou contribuir com conceitos sobre a aplicacdo dos PSAs como
agentes mitigadores da retracdo autdgena. Conclui-se que o desempenho de cada polimero
depende, essencialmente, da capacidade de absorcdo no meio cimenticio e da cinética de
dessorcdo da agua para a matriz cimenticia. Os principais fatores que influenciam essas
propriedades séo as caracteristicas de cada PSA (tipo de polimerizacéo, densidade de grupos
aniodnicos, densidade da estrutura reticulada e tamanho das particulas) e o0 meio de exposigdo
(composicdo da solucdo de poros cimenticia e temperatura do sistema). Assim, é fundamental
caracterizar com precisdo os polimeros para determinar a sua dosagem ideal como agente de

cura interna.

e O estudo da caracterizacdo dos quatro PSAs utilizados nesta pesquisa, possibilitou avaliar
diferentes propriedades como: composi¢do quimica, forma e distribuicdo granulométrica das
particulas, massa especifica e capacidade de absorcdo no meio aquoso e no meio cimenticio.
Além disso, permitiu a validacdo de diferentes técnicas aplicadas comumente nos materiais de
construcdo e, outras desenvolvidas por diversos pesquisadores. Embora ndo exista uma
metodologia normalizada para a determinacao da absorcéo dos polimeros no meio cimenticio,
destaca-se a técnica de espalhamento de argamassa, pois foi eficiente e simples. Por fim, o
difratdmetro a laser, além de caracterizar a distribui¢do granulométrica do PSA com preciséo,
tem potencial para ser uma metodologia empregada a fim de determinar a absorcdo dos

polimeros no meio cimenticio, quando utilizado fluido sintético de poros.
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A avaliacdo reoldgica, ao longo do tempo, das pastas de cimento revelou que a adi¢do de
diferentes tipos de PSAs e &gua de cura interna influenciou levemente a viscosidade. Porém, a
tensdo de escoamento foi incrementada, sendo que a magnitude desse efeito depende das
propriedades de cada polimero, sobretudo da cinética de absorcdo e dessorcdo, do formato e
da distribuicdo granulométrica das particulas. O estudo calorimétrico mostrou que os PSAs
mudaram a cinética de hidratacdo das pastas, levando a um retardamento da transicdo

suspensao-solido (pega).

A avaliacdo da evolugdo da hidratacéo e da estrutura de poros das pastas de cimento contendo
silica ativa, por meio de diversas técnicas de caracterizacdo microestrutural, revelou que a
agua de cura interna, incorporada pelo PSA, incrementa o grau de hidratacdo, porém, modifica
a microestrutura das pastas, uma vez que elevou a porosidade total e alterou a distribuicdo de
tamanho de poros, devido principalmente ao aumento dos mesoporos (didametro entre 5,5 nm e
50 nm). Também verificou-se a densificacdo da matriz cimenticia, causada pelo aumento das
reacOes de hidratacdo, pela promocdo da atividade pozolanica e pelo aparente efeito de

nucleacdo das particulas de PSA nas idades mais avancadas.

A metodologia da velocidade de pulso ultrassdnico mostrou-se como uma alternativa simples
e confiavel para a determinacdo precisa do tempo zero (tempo de transi¢do suspensao-sélido),
com o intuito de balizar o inicio da determinacdo experimental da retracdo autdgena nos
microconcretos de alta resisténcia. A analise da velocidade final de propagacdo de onda
ultrassbnica, com 48 h, mostrou-se como uma alternativa de avaliacdo da evolugdo da fracdo

de volume soélido total dos microconcretos.

A incorporagdo de agua de cura interna por meio de diferentes teores de PSA mostrou-se
como uma estratégia eficiente na mitigacédo e, até mesmo eliminacao, da retracdo autogena de
microconcretos de alta resisténcia com diferentes relagdes a/c. A efetividade desta técnica é

reduzida quando diminui a quantidade de polimero e, em consequéncia, a &gua de cura.

Os valores encontrados das propriedades mecanicas e elasticas dos microconcretos, de
maneira geral, sofreram uma reducdo pela presenca do PSA, o que se atribui ao incremento da
porosidade da matriz cimenticia. Esse comportamento foi provocado por varias razdes: 0s
vazios gerados apdés o desinchamento das particulas de polimero, o aumento do teor de ar
aprisionado e o acréscimo da relacéo a/Ciwtal NOS Microconcretos. Porém, tem que se avaliar o
efeito positivo na retracdo autdgena causado pela polimero e assim projetar um concreto que

se ajuste aos requerimentos de durabilidade. Com o intuito de ndo penalizar o efeito do PSA
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nos materiais cimenticios, propde-se que a avaliagdo das misturas contendo polimero e agua
de cura interna, seja realizada comparativamente com tracos de referéncia com a mesma

relacao a/Crotal.

Em resumo, os polimeros superabsorventes podem ser utilizados como agentes de cura interna

para mitigar ou mesmo eliminar a retracdo autégena, porém, é fundamental sua caracterizacdo

prévia, principalmente no que tange a determinacdo da capacidade de absorcdo de agua,

propriedade que € determinante na influéncia no estado fresco, no tempo zero, na retracao

autogena e nas propriedades mecanicas e elasticas dos materiais cimenticios de alta resisténcia.

8.2- SUGESTOES PARA ESTUDOS FUTUROS

E evidente a necessidade da continuidade de pesquisas sobre a incorporacdo de agua de cura

interna por meio de PSAs em materiais cimenticios de alta resisténcia, portanto recomenda-se a

realizacdo dos seguintes estudos, dentre outros:

Dado que ainda nédo existe uma metodologia normalizada para a determinacdo da absor¢do
dos PSAs no meio cimenticio, recomenda-se a aplicacdo de técnicas utilizando solugdo
sintética de poros como a difratometria a laser, os cilindros graduados e a microscopia oOtica.
Para a avaliacdo da cinética de dessorcao de agua e do mecanismo envolvido na mitigacdo da
retracdo autdégena em materiais cimenticios, podem ser utilizadas técnicas de processamento

de imagens como a tomografia de néutrons e a microtomografia tridimensional de raios-X.

Estudo sobre a influéncia nas propriedades reol6gicas da incorporacdo de dgua de cura interna
pelos PSAs em pastas de cimento, por meio do emprego de reometria rotacional utilizando
diferentes geometrias como cone-placa ou cilindros coaxiais. Também sugere-se a analise
reolégica em microconcretos e concretos de alta resisténcia utilizando viscosimetros e

redmetros.

E necessario um maior niimero de investigagdes sobre o efeito dos PSAs na microestrutura de
materiais cimenticios, conhecendo as limita¢cdes da porosimetria por intrusdo de mercurio
sugere-se a avaliagdo da porosidade por meio de técnicas como adsorcao de nitrogénio e de
vapor de agua, tecnicas de processamento digital de imagens (microscopia ética e eletronica) e
métodos ndo destrutivos como a ressonancia magnética nuclear (RMN) e a tomografia de

raios-X.
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Avaliacdo em materiais cimenticios de alta resisténcia modificados com diferentes teores de
PSAs, da susceptibilidade para o desenvolvimento da fissura¢do por retracdo restringida, por

meio do ensaio do anel duplo concéntrico, segundo as prescri¢cdes da norma ASTM C1581-09.

Com o intuito de promover a compensacdo dos efeitos da agua de cura interna incorporada
pelos PSAs nas propriedades mecanicas e elésticas nos CARs, sugere-se o estudo da adi¢do de
nano materiais aplicados aos meios cimenticios. Dentre estes destacam-se 0s nano tubos de

carbono, a nanossilica e as nano particulas de dioxido de titanio.

Mais pesquisas sdo necessarias sobre a avaliagdo do efeito da adicdo de PSAs em
propriedades do concreto tais como: as associadas a durabilidade, a fluéncia a compressao e a

tracdo, a fadiga e a resisténcia ao gelo-degelo.

Por fim, a combinacdo de diferentes estratégias de cura interna podem ser exploradas visando
a mitigacdo da retracdo autdgena e fazendo-se uma analise de custo/beneficio, por exemplo:
0os PSAs, o aditivo redutor de retracdo, os agregados middos reciclados ou os agregados

gratdos porosos.
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APENDICE A - Resultados Individuais: Ensaios em Pastas

A.l1-REOLOGIA

A.l.1-Etapal

Tabela A.1 - Resultados dos parametros reoldgicos da pastas da Etapa | — a.

Tempo (min)
10 [ 20 [ 30 [ 40 [ s0 [ eo [ 70 [ 80 | 90 [ 100

IDA-3 | 0,800] 0,692] 0,630] 0,592[ 0,529] 0,507[ 0,488] 0,475] 0,461] 0,454

VOLTA-4 | 0,788| 0,684] 0,625| 0,586 0,522 0,501| 0,482 0,469| 0,457] 0,448

Viscosidade |IDA-5 ] 0,745] 0,660| 0,610 0,572| 0,512 0,495 0,477] 0,465] 0,452 0,447

(Pas)  |VOLTA-6]0,735] 0,653] 0,603] 0,565 0,506 0,489] 0,472] 0,459] 0,448 0,441

Média| 0,767] 0,672] 0,617] 0,579] 0,517] 0,498] 0,480] 0,467| 0,455] 0,447

Ref-0,30 DP|0,028| 0,016| 0,011] 0,011 0,009] 0,007] 0,006 0,006 0,005 0,004

i VOLTA-4 | 0,297] 0,387] 0,000[ 0,303] 0,001 0,278] 0,430] 0,190[ 0,183 0,488

ETensa° de [VoLTA-6 | 0,087] 0,314 0,448 0,252| 0,056 0,166] 0,142 0,044] 0,278 0,000
scoamento

(Pa) Média| 0,192] 0,350] 0,224[ 0,278] 0,028[ 0,222] 0,286] 0,117 0,231] 0,244

DP| 0,149] 0,052| 0,316| 0,036/ 0,039] 0,079| 0,204| 0,103 | 0,067| 0,345

IDA-3 | 1,017] 0,859] 0,768] 0,713] 0,672] 0,639 0,615] 0,594] 0,571] 0,566

VOLTA-4 | 1,003] 0,853] 0,763 0,706| 0,666 0,634] 0,609] 0,590( 0,573| 0,560

Viscosidade |IDA-5 | 0,952{ 0,814 0,724] 0,687] 0,650 0,620] 0,600] 0,582 0,565 0,552

(Pas)  |VOLTA-6[0,941[0,806]0,727]0,681] 0,644] 0,614] 0,593] 0,576 0,561| 0,548

Média| 0,978] 0,833] 0,746] 0,697] 0,658 0,627] 0,604] 0,585 0,567] 0,556

0,30-A-0,1 DP| 0,033] 0,023] 0,020( 0,013| 0,012| 0,010| 0,008] 0,007 0,005 0,007

i VOLTA-4 | 0,329] 0,817] 0,120 0,173] 0,356] 0,640] 0,640] 0,314] 0,487] 0,521

ETE”S“’ dte VOLTA-6 | 0,210( 0,000 0,000| 0,270] 0,000 0,773| 0,085 0,357| 0,173| 0,000
scoamento

(Pa) Média| 0,270] 0,409] 0,060[ 0,221] 0,178] 0,706] 0,362] 0,335 0,330 0,260

DP | 0,084 0,578[ 0,085] 0,069] 0,252| 0,094] 0,393] 0,030[ 0,222] 0,368

IDA-3 | 1,201 0,888] 0,745] 0,682 0,631] 0,615] 0,584] 0,570] 0,539[ 0,521

VOLTA-4 | 1,176| 0,877] 0,737 0,676| 0,627 0,609| 0,579 0,565 0,533 0,516

Viscosidade |IDA-5 | 1,024] 0,815] 0,709] 0,656 0,618] 0,600| 0,578] 0,548] 0,526 0,505

(Pas) |VOLTA-61,023]0,810[0,702[ 0,649] 0,612] 0,594] 0,570] 0,542] 0,521] 0,500

Média| 1,106] 0,847] 0,723 0,666] 0,622 0,604] 0,578] 0,556] 0,530] 0,510

0,30-A-0,2 DP| 0,083 0,035[ 0,018] 0,014 0,008 0,008] 0,005[ 0,012] 0,007[ 0,009

i VOLTA-4 | 0,581] 0,554] 0,351[ 0,188] 0,248 0,956] 1,073] 0,929] 0,185] 0,396

ETE”S""O de [VoLTA-6 | 1,443] 0,392[ 0,219] 1,008| 0,685 1,006] 0,536 0,574 0,131| 0,155
scoamento

(Pa) Média| 1,012] 0,473] 0,285] 0,598] 0,467 0,981] 0,805] 0,751[ 0,158] 0,275

DP| 0,609] 0,114] 0,094 0,580| 0,309 0,036/ 0,380] 0,251 0,038] 0,171

IDA-3 ] 0,979] 0,798] 0,740] 0,709][ 0,640] 0,607[ 0,586 0,559] 0,549] 0,530

VOLTA-4 | 0,900] 0,777] 0,748 0,673] 0,612] 0,573 0,546 0,524| 0,524] 0,505

Viscosidade [IDA-5 | 0,897] 0,748 0,724] 0,682] 0,622 0,598] 0,570] 0,549] 0,541] 0,520

(Pa.s) |VOLTA-6]0,829]0,720[ 0,709] 0,644] 0,594 0,558] 0,527] 0,515] 0,524] 0,505

Média| 0,901] 0,761] 0,730 0,677] 0,617] 0,584] 0,557] 0,537| 0,535] 0,515

0,30-A-0,3 DP| 0,053] 0,029] 0,015| 0,023] 0,017 0,020] 0,023[ 0,018 0,011] 0,010

- VOLTA-4 | 3,013] 2,741] 1,036] 1,147] 1,179] 1,863] 0,882 1,515] 1,429] 1,753

ETensao df VOLTA-6 | 1,410( 0,933 2,514 0,840] 1,220| 1,915/ 0,746( 1,602 1,805 0,519
scoamento

(Pa) Média| 2,212] 1,837] 1,775] 0,994] 1,200] 1,889] 0,814 1,559] 1,617] 1,136

DP| 1,133 1,279] 1,045 0,217| 0,029] 0,037 0,096 0,062 0,266 0,873
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Tabela A.2 - Resultados dos parametros reoldgicos da pastas da Etapa | — b.

Tempo (min)
10 [ 20 [ 30 [ 40 [ 50 [ 60 | 70 | 80 | 90 [ 100

IDA-3 [ 1,598]1,189] 1,173] 0,937 0,817] 0,728] 0,731[ 0,684] 0,603 1,040

VOLTA-4 | 1,524| 1,136/ 1,144 0,930| 0,811] 0,721] 0,722] 0,676| 0,595 1,028

Viscosidade |IDA-5 | 1,296] 1,101| 1,046/ 0,883| 0,801 0,729| 0,712| 0,654 0,596 1,006

(Pas)  |VOLTA-6]1,276] 1,078 1,025 0,878] 0,793 0,723| 0,704 0,647] 0,588] 0,966

Média | 1,424] 1,126] 1,097] 0,907] 0,805] 0,725] 0,717 0,665] 0,595] 1,010

Ref-0,25 DP | 0,140| 0,042] 0,063] 0,027] 0,009 0,003 0,010 0,015 0,005 0,028

i VOLTA-4 | 4,727] 2,239] 1,220( 2,339] 1,254] 0,996] 2,028] 1,829[ 1,043 2,729

Tensdode |y Ta'6[4,739]2,533( 1,276] 1,914] 1,881 2,361| 1,836 1,112 1,934] 2,514
Escoamento

(Pa) Média| 4,733] 2,386] 1,248] 2,127] 1,568 1,678] 1,932] 1,471] 1,489] 2,622

DP| 0,008 0,208] 0,040{ 0,301| 0,443] 0,965 0,136] 0,507| 0,630[ 0,152

IDA-3 | 1,507] 1,396] 1,227] 1,239] 1,310[ 1,176] 1,055] 1,041] 1,157 0,959

VOLTA-4 | 1,501 1,379] 1,211 1,258] 1,323] 1,175| 1,044] 1,042] 1,183] 0,936

Viscosidade |IDA-5 | 1,456 1,352 1,190] 1,200] 1,208| 1,129] 0,989 1,051| 1,073] 0,866

(Pa.s) |VOLTA-6|1,424]1,344] 1,187] 1,202 1,192 1,131] 0,985] 1,039] 1,061] 0,881

Média | 1,472] 1,368[ 1,204] 1,225[ 1,258] 1,153 1,018] 1,043] 1,119] 0,510

0,25-A-0,3 DP | 0,034] 0,021]0,016] 0,025] 0,059 0,023] 0,032[ 0,005| 0,052 0,038

i VOLTA-4 | 5,224] 2,285] 2,196] 2,341] 3,474] 1,311] 2,101] 2,050] 2,441] 1,969

Tensaode [y5Ta6 [6,520] 3,015] 3,264] 2,360| 1,563 2,760| 2,482 3,931| 3,855 3,519
Escoamento

(Pa) Média| 5,872] 2,650] 2,730[ 2,351] 2,519] 2,036 2,292 2,991] 3,148] 2,744

DP| 0,916/ 0,516| 0,755] 0,013| 1,351| 1,025| 0,269] 1,330| 1,000| 1,096

IDA-3 | 0,323] 0,305] 0,287] 0,283] 0,274] 0,267] 0,262] 0,259] 0,255] 0,253

VOLTA-4 | 0,315] 0,300 0,286( 0,278] 0,270] 0,263] 0,258] 0,254] 0,251] 0,248

Viscosidade |IDA-5 | 0,310 0,296] 0,286 0,274] 0,270] 0,263| 0,258[ 0,251| 0,252[ 0,248

(Pas)  |VOLTA-6 | 0,304]0,291]0,281]0,272] 0,265] 0,259] 0,254] 0,250] 0,247] 0,244

Média | 0,313] 0,298 0,285]0,277[ 0,270] 0,263] 0,258 0,253] 0,251| 0,248

Ref-0,35 DP | 0,007] 0,005 0,003 0,004] 0,003 0,003] 0,003 | 0,003] 0,003 0,003

i VOLTA-4 | 0,000] 0,052] 0,000] 0,000] 0,000] 0,000] 0,000] 0,000] 0,000] 0,000

Tensdo de |y 7a'6 [ 0,000] 0,000] 0,000] 0,000] 0,000] 0,000] 0,000 0,000] 0,000] 0,000
Escoamento

(Pa) Média| 0,000] 0,026] 0,000[ 0,000] 0,000[ 0,000] 0,000] 0,000] 0,000] 0,000

DP| 0,000( 0,037] 0,000] 0,000| 0,000| 0,000| 0,000] 0,000| 0,000| 0,000

IDA-3 | 0,437] 0,408] 0,380] 0,362 0,350( 0,341] 0,333( 0,324] 0,318 0,312

VOLTA-4 | 0,429] 0,403] 0,375| 0,358] 0,346 0,336] 0,328] 0,319] 0,313] 0,308

Viscosidade [IDA-5 | 0,413]0,390( 0,363] 0,352 0,342] 0,333 0,325] 0,317 0,308] 0,307

(Pas)  [VOLTA-60,407]0,384] 0,362] 0,348] 0,337 0,329] 0,321] 0,313] 0,308] 0,303

Média | 0,422] 0,396] 0,370] 0,355] 0,344] 0,335] 0,326] 0,318] 0,311] 0,308

0,35-A-0,3 DP | 0,012| 0,010| 0,008] 0,005] 0,005 0,004| 0,004 | 0,004] 0,004 0,003

i VOLTA-4 | 0,178] 0,067] 0,138 0,065] 0,000 0,162] 0,000] 0,095] 0,111 0,000

Tensdo de |51 TA'6 [0,492(0,157| 0,180] 0,163 0,179] 0,000 0,000 0,000| 0,000 0,000
Escoamento

(Pa) Média| 0,335] 0,112] 0,159] 0,114] 0,090] 0,081] 0,000] 0,047] 0,055] 0,000

DP| 0,222 0,064| 0,029] 0,069| 0,127| 0,114 0,000| 0,067| 0,078| 0,000
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A.l1.2 - Etapa ll

Tabela A.3 - Resultados dos parametros reoldgicos da pastas da Etapa | — b.

Tempo (min)
10 J 20 30 ] 40 ] 55060 70 8 [ 90 [ 100
IDA3 | 0,111] 0,119] 0,119] 0,120] 0,119] 0,118[ 0,117 0,116] 0,115] 0,115
VOLTA-4 | 0,107] 0,114] 0,116/ 0,115| 0,114] 0,113] 0,112] 0,111] 0,110 0,110
Viscosidade [IDA5 | 0,113|0,119] 0,120| 0,119] 0,118| 0,117| 0,116 0,115| 0,114| 0,114
Ref-0,40 (Pas)  |VOLTA-6|0,108[0,113]0,115] 0,114] 0,113] 0,112] 0,111] 0,110] 0,110] 0,109
Média | 0,110] 0,116] 0,117] 0,117] 0,116] 0,115] 0,114] 0,113] 0,112] 0,112
DP__ | 0,003 0,003| 0,002| 0,003] 0,002 0,002 0,002| 0,002| 0,002 0,002
IDA3 | 0,159] 0,168] 0,165] 0,162[ 0,161] 0,158 0,156] 0,154] 0,152] 0,151
VOLTA-4 | 0,155] 0,163] 0,160] 0,158| 0,156 0,154| 0,152 0,150] 0,148| 0,146
Viscosidade [IDA-5 | 0,158] 0,164| 0,161 0,160] 0,156 0,156 0,152| 0,152| 0,150] 0,149
040-A03 1 pas)  [VOLTA®60,154] 0,159] 0,157] 0,155] 0,154] 0,152] 0,150] 0,147] 0,146 0,145
Média ] 0,156] 0,164] 0,161] 0,159] 0,157] 0,155] 0,152] 0,151] 0,149] 0,148
DP | 0,003 0,003| 0,003| 0,003] 0,003| 0,002 0,002| 0,002| 0,002] 0,002

Tabela A.4 - Resultados dos parametros reoldgicos da pastas da Etapa Il.

Tempo (h) Tempo (h)
02 ] 20] 40] 60 02 ] 20] 40] 60
IDA-3 | 0,549] 0,471] 0,879] 1,556 IDA-3 | 0,763] 1,003] 1,123] 1,457
VOLTA-4 | 0,546] 0,466 0,875| 1,571 VOLTA-4 | 0,767 0,989] 1,105| 1,422
Viscosidade |IDA5 | 0,572] 0,476] 0,862| 1,603 Viscosidade |IDA-5 | 0,787/ 0,936] 1,041| 1,345
(Pas) |VOLTA-6[0,568] 0,470] 0,859] 1,592 (Pas)  |VOLTA-6[0,793] 0,925] 1,040] 1,351
Média| 0,559] 0,471] 0,869 1,581 Média| 0,778] 0,963] 1,077] 1,394
Ref-0,30 DP| 0,012 0,004] 0,008| 0,018 PSAC DP| 0,013[0,033] 0,037| 0,047
i VOLTA-4 | 0,172] 0,172] 0,885] 0,885 i VOLTA-4 | 2,092] 2,092] 2,619] 2,619
Tensdode [yn517a%6[0,049] 0,049] 0,893] 0,893 Tensdode [yo17a6 [ 1,660 1,660| 3,238 3,238
Escoamento Escoamento
(Pa) Média| 0,111] 0,111] 0,889] 0,389 (Pa) Média| 1,876] 1,876] 2,929] 2,929
DP| 0,087] 0,087| 0,005] 0,005 DP| 0,305] 0,305| 0,438] 0,438
IDA-3 | 0,656] 1,023] 1,239] 1,480 IDA-3 | 0,799] 1,082[ 1,280] 1,407
VOLTA-4 | 0,659 1,019 1,226| 1,467 VOLTA-4 | 0,796] 1,081 1,300| 1,387
Viscosidade |IDA-5 | 0,668] 0,951] 1,166] 1,456 Viscosidade |IDA-5 | 0,836] 1,057| 1,247 1,423
(Pa.s) |VOLTA6 | 0,665]0,951] 1,166 1,443 (Pa.s) |VOLTA-6|0,833]1,055] 1,249] 1,452
Média| 0,662 0,986] 1,199 1,462 Média| 0,816] 1,069] 1,269] 1,417
PSAA DP | 0,005 0,035] 0,034| 0,014 PSAD DP|0,019| 0,013 0,022 0,024
i VOLTA-4 | 1,564] 1,564] 4,105 4,105 - VOLTA-4 | 0,873] 0,873] 1,337 1,337
Tensdode [yoi7a6[0,781] 0,781] 2,878( 2,878 Tensdode Iyn17a6 [0,257|0,257| 1,492| 1,492
Escoamento Escoamento
(Pa) Média| 1,172 1,172] 3,492 3,492 (Pa) Média| 0,565] 0,565] 1,415] 1,415
DP| 0,554] 0,554| 0,868] 0,868 DP| 0,436] 0,436/ 0,110] 0,110
IDA-3 | 0,717] 0,800] 1,141 1,247
VOLTA-4 | 0,713] 0,793] 1,130| 1,241
Viscosidade |IDA-5 | 0,813]0,812] 1,134] 1,238
(Pa.s)  |VOLTA-6 | 0,809]0,808] 1,132[ 1,241
Média| 0,763 0,803 1,134[ 1,242
PSAB DP| 0,048] 0,008 0,004] 0,003
i VOLTA-4 | 0,925] 0,925] 0,939] 0,939
Tensdode [y51TaT6 (0,852 0,852 1,004 1,004
Escoamento
(Pa) Média| 0,889] 0,889] 0,972[ 0,972
DP| 0,052| 0,052 0,046 0,046
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Figura A.1 - Curvas TG e DTG da pasta Ref-0,30, nas idades de: a) 1 dia, b) 3 dias c¢) 7 dias e d)
28 dias
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Figura A.2 - Curvas TG e DTG da pasta PSA-0,30, nas idades de: a) 1 dia, b) 3 dias ¢) 7 dias e d)
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A.3 - DIFRACAO DE RAIOS-X
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@00-050-0511 (*) - Silicon Oxide - Si1 @01-075-9145 (1) - Portlandite, syn - C
@00-045-1045 (*) - Quartz, syn - Si02 01-071-1176 (*) - Periclase - MgO
EOD-OZQ—DSGS (1) - Calcium Silicate - 00-020-0452 (1) - Gismondine - CaAl

00-042-0551 (D) - Calcium Silicate - 3]00-013-0350 (D) - Ettringite - Ca6Al2

Figura A.4 - Difratograma da pasta Ref-0,30 a 1 dia de idade.
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Figura A.5 - Difratograma da pasta Ref-0,30 aos 3 dias de idade.
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Figura A.7 - Difratograma da pasta Ref-0,30 aos 28 dias de idade.
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Figura A.8 - Difratograma da pasta PSA-0,3 a 1 dia de idade.
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Figura A.9 - Difratograma da pasta PSA-0,3 aos 3 dias de idade.
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Figura A.10 - Difratograma da pasta PSA-0,3 aos 7 dias de idade.
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Figura A.11 - Difratograma da pasta PSA-0,3 aos 28 dias de idade.
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Figura A.12 - Difratograma da pasta Ref-0,35 a 1 dia de idade.
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Figura A.13 - Difratograma da pasta Ref-0,35 aos 3 dias de idade.
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Figura A.14 - Difratograma da pasta Ref-0,35 aos 7 dias de idade.
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Figura A.15 - Difratograma da pasta Ref-0,35 aos 28 dias de idade.
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APENDICE B - Resultados Individuais: Ensaios em Microconcretos

B.1 - RETRACAO AUTOGENA
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Figura B.1 - Resultados individuais de retracdo autégena do microconcreto 0,25-PSA 0,3,
determinados desde o tempo zero até a idade de 28 dias.
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Figura B.2 - Resultados individuais de retracdo autdgena do microconcreto Ref-0,30,
determinados desde o tempo zero até a idade de 28 dias.
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Figura B.3 - Resultados individuais de retragdo autégena do microconcreto 0,30-PSA 0,1,
determinados desde o tempo zero até a idade 28 de dias.
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Figura B.6 - Resultados individuais de retracdo autdgena do microconcreto Ref-0,35,
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Figura B.7 - Resultados individuais de retracdo autégena do microconcreto 0,35-PSA 0,2,
determinados desde o tempo zero até a idade 28 de dias.
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Figura B.8 - Resultados individuais de retracdo autégena do microconcreto 0,35-PSA 0,3,
determinados desde o tempo zero até a idade 28 de dias.
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Figura B.9 - Resultados individuais de retracdo autdgena do microconcreto Ref-0,40,
determinados desde o tempo zero até a idade 28 de dias.
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Figura B.10 - Resultados individuais de retracdo autdégena do microconcreto 0,40-PSA 0,2,
determinados desde o tempo zero até a idade 28 de dias.
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B.2 - PROPRIEDADES MECANICAS E ELASTICAS

Tabela B.1 — Resultados individuas das propriedades mecéanicas e elasticas do microconcreto

0,25-PSA 0,3.
Relaczo| Teor de | Tipo de | 1dade R. Comp. | R. Tragdo R: Fomp. Traf;'éo (o Mo(_l.
Nro. a/c |sap ()| cura |(Dias) Cubos Cubos | Cilindros Diam. Elastic.
(MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (Gpa)
1 0,25 0,3 U 7 86,81 12,31 74,96 511
2 0,25 0,3 u 7 87,38 12,43 75,75 5,57
3 0,25 0,3 u 7 89,50 12,63 77,80 7,06
4 0,25 0,3 u 7 91,63 12,97 79,45
5 0,25 0,3 U 7 91,63 13,17 80,37
6 0,25 0,3 u 7 93,00 13,22 80,39
7 0,25 0,3 u 7 93,50 81,49
8 0,25 0,3 u 7 93,63
9 0,25 0,3 U 7 94,00
10 0,25 0,3 u 7 94,19
11 0,25 0,3 u 7 94,63
12 0,25 0,3 u 7 94,81
1 0,25 0,3 A 7 79,88 11,52
2 0,25 0,3 A 7 83,94 11,79
3 0,25 0,3 A 7 84,88 12,33
4 0,25 0,3 A 7 86,38 12,52
5 0,25 0,3 A 7 86,44 12,52
6 0,25 0,3 A 7 87,94 12,81
7 0,25 0,3 A 7 88,31
8 0,25 0,3 A 7 90,06
9 0,25 0,3 A 7 90,44
10 0,25 0,3 A 7 91,50
11 0,25 0,3 A 7 92,75
12 0,25 0,3 A 7 92,94
1 0,25 0,3 U 28 104,31 12,13 94,45 6,21 36,76
2 0,25 0,3 u 28 104,31 12,40 98,41 7,03 37,89
3 0,25 0,3 u 28 104,44 12,49 100,33 7,56 38,87
4 0,25 0,3 u 28 104,63 12,63 102,90
5 0,25 0,3 U 28 106,00 12,90 103,55
6 0,25 0,3 u 28 107,50 14,51 103,95
7 0,25 0,3 u 28 108,31
8 0,25 0,3 u 28 109,19
9 0,25 0,3 U 28 109,38
10 0,25 0,3 u 28 109,88
11 0,25 0,3 u 28 113,13
12 0,25 0,3 u 28 114,38
1 0,25 0,3 A 28 96,88 12,58
2 0,25 0,3 A 28 98,25 12,88
3 0,25 0,3 A 28 98,31 13,60
4 0,25 0,3 A 28 98,63 13,92
5 0,25 0,3 A 28 99,50 14,22
6 0,25 0,3 A 28 100,31 15,49
7 0,25 0,3 A 28 101,19
8 0,25 0,3 A 28 101,50
9 0,25 0,3 A 28 104,81
10 0,25 0,3 A 28 105,63
11 0,25 0,3 A 28 105,63
12 0,25 0,3 A 28 110,75

:l Dado espurio eliminado pelo teste de Dixon.
I:l Problema com a execugéo do ensaio.
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Tabela B.2 — Resultados individuas das propriedades mecanicas e elasticas do microconcreto Ref-

0,30.
Relagio | Teor de |Tipo de | Idade R. Comp. | R. Tragdo R: Fomp. Tra?ﬁo C. Mot.:|.
Nro. a/c |sap(%)| cura |(pias) Cubos Cubos | Cilindros | Diam. Elastic.
(MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (Gpa)
1 0,30 0 U 7 88,81 13,15 78,86 6,50
2 0,30 0 U 7 92,69 13,29 79,37 7,07
3 0,30 0 u 7 93,31 13,38 84,96 7,43
4 0,30 0 U 7 95,38 13,40 85,41
5 0,30 0 u 7 96,31 13,40 86,78
6 0,30 0 U 7 96,44 14,76 87,37
7 0,30 0 u 7 96,75
8 0,30 0 U 7 97,38
9 0,30 0 U 7 97,50
10 0,30 0 U 7 98,75
11 0,30 0 U 7 99,06
12 0,30 0 U 7 100,63
1 0,30 0 A 7 91,94 10,75
2 0,30 0 A 7 92,38 10,88
3 0,30 0 A 7 94,44 11,45
4 0,30 0 A 7 94,94 11,65
5 0,30 0 A 7 95,31 11,74
6 0,30 0 A 7 96,69 12,02
7 0,30 0 A 7 96,69
8 0,30 0 A 7 96,88
9 0,30 0 A 7 97,75
10 0,30 0 A 7 97,88
11 0,30 0 A 7 98,56
12 0,30 0 A 7 100,00
1 0,30 0 U 28 90,13 12,43 73,31 6,88 39,35
2 0,30 0 U 28 96,63 12,99 79,40 6,91 39,82
3 0,30 0 U 28 96,75 13,22 82,87 7,46 40,14
4 0,30 0 U 28 101,63 13,76 91,43
5 0,30 0 u 28 106,44 14,06 92,52
6 0,30 0 U 28 108,69 14,28 92,87
7 0,30 0 U 28 109,38
8 0,30 0 U 28 110,50
9 0,30 0 u 28 113,63
10 0,30 0 U 28 115,06
11 0,30 0 U 28 119,50
12 0,30 0 U 28 119,63
1 0,30 0 A 28 97,63 11,74
2 0,30 0 A 28 99,81 12,18
3 0,30 0 A 28 99,94 12,31
4 0,30 0 A 28 102,69 12,70
5 0,30 0 A 28 104,25 12,74
6 0,30 0 A 28 105,00 12,90
7 0,30 0 A 28 105,38
8 0,30 0 A 28 105,56
9 0,30 0 A 28 106,25
10 0,30 0 A 28 106,63
11 0,30 0 A 28 107,19
12 0,30 0 A 28 108,19

|:| Dado espurio eliminado pelo teste de Dixon.
I:l Problema com a execugdo do ensaio.
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Tabela B.3 — Resultados individuas das propriedades mecanicas e elasticas do microconcreto

0,30-PSA 0,1.
Relagdo| Teor de | Tipo de | Idade R. Comp. | R. Tragao R'.(.:omp' Tra?ioc. MOC.L
Nro. a/c |sap )| cura |(Dias) Cubos Cubos | Cilindros Diam. Elastic.
(MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (Gpa)
1 0,30 0,1 u 7 80,00 11,16 72,91 5,93
2 0,30 0,1 U 7 81,31 12,02 76,61 5,97
3 0,30 0,1 ] 7 85,25 12,29 77,38 6,34
4 0,30 0,1 U 7 85,56 12,31 78,79
5 0,30 0,1 U 7 87,06 13,01 79,64
6 0,30 0,1 U 7 89,38 13,38 79,87
7 0,30 0,1 V] 7 89,81
8 0,30 0,1 U 7 90,13
9 0,30 0,1 u 7 90,44
10 0,30 0,1 U 7 91,31
11 0,30 0,1 V] 7 91,31
12 0,30 0,1 U 7 92,31
1 0,30 0,1 A 7 82,88 9,75
2 0,30 0,1 A 7 85,06 10,04
3 0,30 0,1 A 7 85,25 10,61
4 0,30 0,1 A 7 86,38 11,65
5 0,30 0,1 A 7 88,25 11,95
6 0,30 0,1 A 7 88,69 13,26
7 0,30 0,1 A 7 89,13
8 0,30 0,1 A 7 91,31
9 0,30 0,1 A 7 91,69
10 0,30 0,1 A 7 92,44
11 0,30 0,1 A 7 93,44
12 0,30 0,1 A 7 96,25
1 0,30 0,1 u 28 100,13 11,77 78,99 6,01 37,23
2 0,30 0,1 U 28 104,69 11,88 83,29 6,77 37,97
3 0,30 0,1 U 28 104,88 12,11 89,52 6,86 38,80
4 0,30 0,1 u 28 105,25 12,13 90,15
5 0,30 0,1 U 28 106,44 12,13 91,40
6 0,30 0,1 u 28 107,00 12,52 91,82
7 0,30 0,1 U 28 107,50 13,51
8 0,30 0,1 u 28 107,50
9 0,30 0,1 u 28 108,38
10 0,30 0,1 u 28 109,69
11 0,30 0,1 U 28 110,69
12 0,30 0,1 u 28 111,25
13 0,30 0,1 u 28 111,50
14 0,30 0,1 u 28 112,31
1 0,30 0,1 A 28 86,81 10,79
2 0,30 0,1 A 28 91,13 12,13
3 0,30 0,1 A 28 93,69 12,74
4 0,30 0,1 A 28 93,69 13,08
5 0,30 0,1 A 28 94,81 13,56
6 0,30 0,1 A 28 94,94 13,74
7 0,30 0,1 A 28 95,94 13,92
8 0,30 0,1 A 28 97,25
9 0,30 0,1 A 28 98,81
10 0,30 0,1 A 28 99,50
11 0,30 0,1 A 28 100,50
12 0,30 0,1 A 28 101,75
13 0,30 0,1 A 28 104,31
14 0,30 0,1 A 28 104,81

:l Dado espurio eliminado pelo teste de Dixon.
l:l Problema com a execugdo do ensaio.
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Tabela B.4 — Resultados individuas das propriedades mecanicas e elasticas do microconcreto

0,30-PSA 0,2.
Relagio | Teor de |Tipo de | Idade R. Comp. | R. Tragdo R: Fomp. Tra?ﬁo C. Mot.:|.
Nro. a/c |sap(%)| cura |(pias) Cubos Cubos | Cilindros | Diam. Elastic.
(MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (Gpa)
1 0,30 0,2 U 7 80,00 10,57 63,89 5,67
2 0,30 0,2 U 7 83,56 11,11 66,57 5,81
3 0,30 0,2 u 7 83,75 11,45 69,73 6,03
4 0,30 0,2 U 7 84,31 11,56 70,96
5 0,30 0,2 u 7 84,81 11,70 74,72
6 0,30 0,2 U 7 86,06 11,93 77,62
7 0,30 0,2 u 7 86,69
8 0,30 0,2 U 7 86,81
9 0,30 0,2 u 7 87,00
10 0,30 0,2 U 7 88,06
11 0,30 0,2 U 7 88,81
12 0,30 0,2 U 7 89,69
1 0,30 0,2 A 7 81,06 10,11
2 0,30 0,2 A 7 82,00 10,11
3 0,30 0,2 A 7 84,44 10,43
4 0,30 0,2 A 7 84,44 11,00
5 0,30 0,2 A 7 84,69 11,11
6 0,30 0,2 A 7 85,31 11,40
7 0,30 0,2 A 7 86,69
8 0,30 0,2 A 7 87,50
9 0,30 0,2 A 7 87,94
10 0,30 0,2 A 7 89,38
11 0,30 0,2 A 7 90,06
12 0,30 0,2 A 7 90,81
1 0,30 0,2 U 28 92,19 11,45 81,37 5,86 36,37
2 0,30 0,2 U 28 96,25 11,56 85,96 6,75 36,48
3 0,30 0,2 U 28 96,50 11,84 86,05 6,94 36,85
4 0,30 0,2 U 28 99,06 11,93 86,56
5 0,30 0,2 u 28 99,13 12,20 88,23
6 0,30 0,2 U 28 101,56 12,92 90,68
7 0,30 0,2 U 28 103,00
8 0,30 0,2 U 28 103,69
9 0,30 0,2 u 28 104,25
10 0,30 0,2 U 28 106,63
11 0,30 0,2 U 28 106,94
12 0,30 0,2 U 28 111,19
1 0,30 0,2 A 28 92,69 12,08
2 0,30 0,2 A 28 94,31 12,13
3 0,30 0,2 A 28 94,94 12,61
4 0,30 0,2 A 28 96,13 12,95
5 0,30 0,2 A 28 96,19 13,01
6 0,30 0,2 A 28 97,25 14,06
7 0,30 0,2 A 28 97,25
8 0,30 0,2 A 28 97,94
9 0,30 0,2 A 28 98,00
10 0,30 0,2 A 28 99,25
11 0,30 0,2 A 28 100,75
12 0,30 0,2 A 28 104,50

|:| Dado espurio eliminado pelo teste de Dixon.
I:l Problema com a execugdo do ensaio.
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Tabela B.5 — Resultados individuas das propriedades mecanicas e elasticas do microconcreto

0,30-PSA 0,3.
Relagio | Teor de |Tipo de | Idade R. Comp. | R. Tragdo R: Fomp. Tra?ﬁo C. Mot.:|.
Nro. a/c |sap(%)| cura |(pias) Cubos Cubos | Cilindros | Diam. Elastic.
(MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (Gpa)
1 0,30 0,3 U 7 74,06 9,45 40,94 5,32
2 0,30 0,3 U 7 74,44 9,73 58,97 5,57
3 0,30 0,3 u 7 74,81 10,32 59,74 5,94
4 0,30 0,3 U 7 75,63 10,77 61,70
5 0,30 0,3 u 7 76,31 11,13 64,17
6 0,30 0,3 U 7 76,44 11,77 64,70
7 0,30 0,3 u 7 77,38
8 0,30 0,3 U 7 78,38
9 0,30 0,3 U 7 79,63
10 0,30 0,3 U 7 79,88
11 0,30 0,3 U 7 81,44
12 0,30 0,3 U 7 82,81
1 0,30 0,3 A 7 76,44 10,36
2 0,30 0,3 A 7 76,94 10,72
3 0,30 0,3 A 7 78,38 10,75
4 0,30 0,3 A 7 79,25 11,04
5 0,30 0,3 A 7 79,81 11,18
6 0,30 0,3 A 7 79,94 11,27
7 0,30 0,3 A 7 80,13
8 0,30 0,3 A 7 80,25
9 0,30 0,3 A 7 80,44
10 0,30 0,3 A 7 80,50
11 0,30 0,3 A 7 81,63
12 0,30 0,3 A 7 83,38
1 0,30 0,3 U 28 89,00 10,97 56,18 6,57 34,25
2 0,30 0,3 U 28 89,69 11,86 61,75 6,62 34,74
3 0,30 0,3 U 28 90,19 11,90 66,37 7,03 35,30]
4 0,30 0,3 U 28 90,38 11,93 72,28
5 0,30 0,3 u 28 93,81 12,77 74,79
6 0,30 0,3 U 28 93,88 13,15 74,87
7 0,30 0,3 U 28 94,25
8 0,30 0,3 U 28 96,06
9 0,30 0,3 u 28 96,81
10 0,30 0,3 U 28 98,88
11 0,30 0,3 U 28 99,13
12 0,30 0,3 U 28 100,63
1 0,30 0,3 A 28 89,19 10,61
2 0,30 0,3 A 28 91,63 12,08
3 0,30 0,3 A 28 92,38 12,15
4 0,30 0,3 A 28 92,44 12,27
5 0,30 0,3 A 28 92,44 12,54
6 0,30 0,3 A 28 92,88 12,81
7 0,30 0,3 A 28 93,31
8 0,30 0,3 A 28 93,63
9 0,30 0,3 A 28 93,63
10 0,30 0,3 A 28 94,19
11 0,30 0,3 A 28 94,25
12 0,30 0,3 A 28 97,38

|:| Dado espurio eliminado pelo teste de Dixon.
I:l Problema com a execugdo do ensaio.
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Tabela B.6 — Resultados individuas das propriedades mecanicas e elasticas do microconcreto Ref-

0,35.
Relagio | Teor de |Tipo de | Idade R. Comp. | R. Tragdo R: Fomp. Tra?ﬁo C. Mot.:|.
Nro. a/c |sap(%)| cura |(pias) Cubos Cubos | Cilindros | Diam. Elastic.
(MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (Gpa)
1 0,35 0 U 7 79,75 10,00 62,84 5,14
2 0,35 0 U 7 80,94 10,34 63,81 5,43
3 0,35 0 u 7 81,94 10,36 65,51 5,59
4 0,35 0 U 7 82,50 10,75 65,89
5 0,35 0 u 7 82,69 11,18 71,84
6 0,35 0 U 7 83,19 11,74
7 0,35 0 u 7 83,25
8 0,35 0 U 7 83,81
9 0,35 0 U 7 84,13
10 0,35 0 U 7 84,13
11 0,35 0 U 7 84,75
12 0,35 0 U 7 86,50
1 0,35 0 A 7 77,56 8,77
2 0,35 0 A 7 80,06 8,77
3 0,35 0 A 7 80,31 8,89
4 0,35 0 A 7 80,88 9,11
5 0,35 0 A 7 80,94 9,36
6 0,35 0 A 7 81,00 9,61
7 0,35 0 A 7 81,69
8 0,35 0 A 7 82,00
9 0,35 0 A 7 82,63
10 0,35 0 A 7 83,06
11 0,35 0 A 7 84,19
12 0,35 0 A 7 84,44
1 0,35 0 U 28 97,81 10,54 73,61 6,14 33,67
2 0,35 0 U 28 100,94 11,34 75,01 6,33 34,83
3 0,35 0 U 28 102,56 11,90 76,28 6,72 35,49]
4 0,35 0 U 28 102,81 12,24 81,39
5 0,35 0 u 28 103,44 12,77 83,52
6 0,35 0 U 28 103,56 13,40 93,24
7 0,35 0 U 28 103,56
8 0,35 0 U 28 103,75
9 0,35 0 u 28 105,81
10 0,35 0 U 28 106,38
11 0,35 0 U 28 108,13
12 0,35 0 U 28 116,69
1 0,35 0 A 28 86,50 9,91
2 0,35 0 A 28 87,00 10,04
3 0,35 0 A 28 87,44 10,72
4 0,35 0 A 28 89,00 11,04
5 0,35 0 A 28 89,56 11,13
6 0,35 0 A 28 90,31 11,18
7 0,35 0 A 28 90,88
8 0,35 0 A 28 91,44
9 0,35 0 A 28 93,06
10 0,35 0 A 28 94,06
11 0,35 0 A 28 95,38
12 0,35 0 A 28 95,38

|:| Dado espurio eliminado pelo teste de Dixon.
I:l Problema com a execugdo do ensaio.
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Tabela B.7 — Resultados individuas das propriedades mecanicas e elasticas do microconcreto

0,35-PSA 0,2.
Relagio | Teor de |Tipo de | Idade R. Comp. | R. Tragdo R: Fomp. Tra?ﬁo C. Mot.:|.
Nro. a/c |sap(%)| cura |(pias) Cubos Cubos | Cilindros | Diam. Elastic.
(MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (Gpa)
1 0,35 0,2 U 7 68,81 9,00 59,34 4,80
2 0,35 0,2 U 7 71,69 9,25 61,52 5,01
3 0,35 0,2 u 7 72,50 10,09 63,60 5,31
4 0,35 0,2 U 7 74,06 10,11 64,43
5 0,35 0,2 u 7 74,38 10,27 66,24
6 0,35 0,2 U 7 74,44 10,75 66,72
7 0,35 0,2 u 7 74,81
8 0,35 0,2 U 7 75,00
9 0,35 0,2 U 7 76,06
10 0,35 0,2 U 7 76,31
11 0,35 0,2 U 7 80,00
12 0,35 0,2 U 7 80,63
1 0,35 0,2 A 7 74,75 9,09
2 0,35 0,2 A 7 75,00 9,34
3 0,35 0,2 A 7 75,69 9,79
4 0,35 0,2 A 7 75,88 10,23
5 0,35 0,2 A 7 76,31 10,25
6 0,35 0,2 A 7 76,38 10,88
7 0,35 0,2 A 7 78,50
8 0,35 0,2 A 7 78,94
9 0,35 0,2 A 7 79,50
10 0,35 0,2 A 7 80,81
11 0,35 0,2 A 7 81,19
12 0,35 0,2 A 7 81,81
1 0,35 0,2 U 28 86,31 8,28 62,76 5,73 31,11
2 0,35 0,2 U 28 87,56 10,59 71,32 6,24 31,80]
3 0,35 0,2 U 28 87,69 10,59 71,59 6,27 32,24
4 0,35 0,2 U 28 88,13 10,97 72,76
5 0,35 0,2 u 28 88,25 11,34 73,01
6 0,35 0,2 U 28 89,00 11,88 78,98
7 0,35 0,2 U 28 89,38
8 0,35 0,2 U 28 89,88
9 0,35 0,2 u 28 89,94
10 0,35 0,2 U 28 90,25
11 0,35 0,2 U 28 90,50
12 0,35 0,2 U 28 93,56
1 0,35 0,2 A 28 79,06 11,20
2 0,35 0,2 A 28 79,56 11,43
3 0,35 0,2 A 28 80,13 11,45
4 0,35 0,2 A 28 82,00 11,47
5 0,35 0,2 A 28 82,81 12,06
6 0,35 0,2 A 28 83,19 12,54
7 0,35 0,2 A 28 83,94
8 0,35 0,2 A 28 84,56
9 0,35 0,2 A 28 85,19
10 0,35 0,2 A 28 85,31
11 0,35 0,2 A 28 87,94
12 0,35 0,2 A 28 88,50

|:| Dado espurio eliminado pelo teste de Dixon.
I:l Problema com a execugdo do ensaio.
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Tabela B.8 — Resultados individuas das propriedades mecanicas e elasticas do microconcreto

0,35-PSA 0,3.
Relagio | Teor de |Tipo de | Idade R. Comp. | R. Tragdo R: Fomp. Tra?ﬁo C. Mot.:|.
Nro. a/c |sap(%)| cura |(pias) Cubos Cubos | Cilindros | Diam. Elastic.
(MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (Gpa)
1 0,35 0,3 U 7 68,63 9,73 47,51 4,65
2 0,35 0,3 U 7 70,75 10,07 51,42 5,04
3 0,35 0,3 u 7 71,13 10,09 52,19 5,51
4 0,35 0,3 U 7 71,69 10,52 54,56
5 0,35 0,3 u 7 72,63 10,66 58,81
6 0,35 0,3 U 7 72,81 10,86 60,56
7 0,35 0,3 u 7 73,13
8 0,35 0,3 U 7 73,63
9 0,35 0,3 u 7 73,94
10 0,35 0,3 U 7 74,13
11 0,35 0,3 U 7 75,63
12 0,35 0,3 U 7 77,06
1 0,35 0,3 A 7 72,69 8,19
2 0,35 0,3 A 7 74,19 8,57
3 0,35 0,3 A 7 74,31 9,21
4 0,35 0,3 A 7 77,19 9,82
5 0,35 0,3 A 7 77,56 10,61
6 0,35 0,3 A 7 77,56 10,88
7 0,35 0,3 A 7 77,69
8 0,35 0,3 A 7 77,69
9 0,35 0,3 A 7 78,31
10 0,35 0,3 A 7 79,25
11 0,35 0,3 A 7 80,50
12 0,35 0,3 A 7 81,94
1 0,35 0,3 U 28 79,50 8,75 59,09 5,60 29,07
2 0,35 0,3 U 28 83,69 10,66 62,47 5,68 29,92
3 0,35 0,3 U 28 83,94 10,88 63,40 6,14 32,05
4 0,35 0,3 U 28 84,25 10,93 65,39
5 0,35 0,3 u 28 84,38 11,25 65,68
6 0,35 0,3 U 28 85,31 11,70 66,17
7 0,35 0,3 U 28 85,31
8 0,35 0,3 U 28 85,56
9 0,35 0,3 u 28 86,56
10 0,35 0,3 U 28 87,19
11 0,35 0,3 U 28 87,88
12 0,35 0,3 U 28 89,75
1 0,35 0,3 A 28 74,38 11,38
2 0,35 0,3 A 28 75,00 11,50
3 0,35 0,3 A 28 75,69 11,54
4 0,35 0,3 A 28 76,50 11,65
5 0,35 0,3 A 28 81,75 11,86
6 0,35 0,3 A 28 82,31 12,74
7 0,35 0,3 A 28 84,50
8 0,35 0,3 A 28 85,19
9 0,35 0,3 A 28 85,63
10 0,35 0,3 A 28 86,25
11 0,35 0,3 A 28 86,38
12 0,35 0,3 A 28 87,50

|:| Dado espurio eliminado pelo teste de Dixon.
I:l Problema com a execugdo do ensaio.
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Tabela B.9 — Resultados individuas das propriedades mecanicas e elasticas do microconcreto Ref-

0,40.
Relagio | Teor de |Tipo de | Idade R. Comp. | R. Tragdo R: Fomp. Tra?ﬁo C. Mot.:|.
Nro. a/c |sap(%)| cura |(pias) Cubos Cubos | Cilindros | Diam. Elastic.
(MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (Gpa)
1 0,40 0 U 7 70,06 7,35 57,26 4,89
2 0,40 0 U 7 70,44 7,66 57,44 5,03
3 0,40 0 u 7 71,31 7,75 58,19 5,29
4 0,40 0 U 7 71,38 7,94 59,26
5 0,40 0 u 7 73,06 7,98 62,56
6 0,40 0 U 7 73,56 8,80 62,90
7 0,40 0 u 7 74,31
8 0,40 0 U 7 74,44
9 0,40 0 U 7 75,00
10 0,40 0 U 7 75,63
11 0,40 0 U 7 76,56
12 0,40 0 U 7 76,63
1 0,40 0 A 7 64,56 6,42
2 0,40 0 A 7 64,81 7,12
3 0,40 0 A 7 68,44 7,12
4 0,40 0 A 7 68,88 7,32
5 0,40 0 A 7 69,25 7,53
6 0,40 0 A 7 70,94 8,03
7 0,40 0 A 7 71,94
8 0,40 0 A 7 72,13
9 0,40 0 A 7 72,13
10 0,40 0 A 7 72,63
11 0,40 0 A 7 73,13
12 0,40 0 A 7 73,19
1 0,40 0 U 28 83,69 9,52 68,93 4,44 30,81
2 0,40 0 U 28 83,75 9,79 71,04 6,16 31,93
3 0,40 0 U 28 83,94 10,00 72,05 6,44 32,32
4 0,40 0 U 28 88,69 10,18 74,40
5 0,40 0 U 28 89,75 10,25 75,90
6 0,40 0 U 28 92,00 10,27 76,58
7 0,40 0 U 28 92,50
8 0,40 0 U 28 92,94
9 0,40 0 u 28 92,94
10 0,40 0 U 28 93,00
11 0,40 0 U 28 96,06
12 0,40 0 U 28 96,13
1 0,40 0 A 28 75,50 9,27
2 0,40 0 A 28 75,75 9,91
3 0,40 0 A 28 78,13 9,98
4 0,40 0 A 28 78,38 10,45
5 0,40 0 A 28 79,13 10,66
6 0,40 0 A 28 80,25 10,75
7 0,40 0 A 28 80,38
8 0,40 0 A 28 80,38
9 0,40 0 A 28 80,75
10 0,40 0 A 28 80,81
11 0,40 0 A 28 81,94
12 0,40 0 A 28 84,25

|:| Dado espurio eliminado pelo teste de Dixon.
I:l Problema com a execugdo do ensaio.
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Tabela B.10 — Resultados individuas das propriedades mecanicas e elasticas do microconcreto

0,40-PSA 0,2.
Relagio | Teor de |Tipo de | Idade R. Comp. | R. Tragdo R: Fomp. Tra?ﬁo C. Mot.:|.
Nro. a/c |sap(%)| cura |(pias) Cubos Cubos | Cilindros | Diam. Elastic.
(MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (Gpa)
1 0,40 0,2 U 7 53,88 7,44 43,97 4,78
2 0,40 0,2 U 7 54,38 7,87 44,31 4,87
3 0,40 0,2 u 7 57,00 8,28 45,46 4,96
4 0,40 0,2 U 7 57,25 8,37 47,68
5 0,40 0,2 u 7 57,69 8,53 48,86
6 0,40 0,2 U 7 58,94 8,75 49,86
7 0,40 0,2 u 7 59,19
8 0,40 0,2 U 7 59,81
9 0,40 0,2 U 7 60,25
10 0,40 0,2 U 7 61,06
11 0,40 0,2 U 7 61,13
12 0,40 0,2 U 7 62,63
1 0,40 0,2 A 7 56,88 8,82
2 0,40 0,2 A 7 60,94 9,00
3 0,40 0,2 A 7 61,06 9,05
4 0,40 0,2 A 7 63,13 9,36
5 0,40 0,2 A 7 63,31 9,57
6 0,40 0,2 A 7 63,88 9,66
7 0,40 0,2 A 7 64,13
8 0,40 0,2 A 7 64,56
9 0,40 0,2 A 7 65,00
10 0,40 0,2 A 7 67,69
11 0,40 0,2 A 7 70,31
12 0,40 0,2 A 7 70,94
1 0,40 0,2 U 28 65,75 8,96 56,35 4,49 27,23
2 0,40 0,2 U 28 68,13 9,30 56,74 5,07 27,73
3 0,40 0,2 U 28 69,00 9,43 60,09 5,19 27,78
4 0,40 0,2 U 28 69,94 9,70 61,12
5 0,40 0,2 u 28 71,38 9,75 61,96
6 0,40 0,2 U 28 71,75 10,27 63,11
7 0,40 0,2 U 28 72,56
8 0,40 0,2 U 28 73,13
9 0,40 0,2 u 28 74,06
10 0,40 0,2 U 28 74,13
11 0,40 0,2 U 28 74,94
12 0,40 0,2 U 28 79,25
1 0,40 0,2 A 28 65,69 8,41
2 0,40 0,2 A 28 67,81 9,32
3 0,40 0,2 A 28 68,13 9,50
4 0,40 0,2 A 28 68,69 9,79
5 0,40 0,2 A 28 71,63 9,98
6 0,40 0,2 A 28 71,63 10,59
7 0,40 0,2 A 28 72,13
8 0,40 0,2 A 28 72,19
9 0,40 0,2 A 28 73,63
10 0,40 0,2 A 28 74,44
11 0,40 0,2 A 28 74,63
12 0,40 0,2 A 28 79,63

|:| Dado espurio eliminado pelo teste de Dixon.
I:l Problema com a execugdo do ensaio.
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