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RESUMO

CARACTERIZACAO REOLOGICA DE PASTAS DE CIMENTO PORTLAND DE
ALTA RESISTENCIA CONTENDO DIFERENTES TIPOS DE POLIMEROS
SUPERABSORVENTES PELA TECNICA DE REOMETRIA ROTACIONAL

Autor: Pablo Borges Couto

Orientadora: Eugénia Fonseca da Silva

Programa de Pds-graduacdo em Estruturas e Construcao Civil
Brasilia, Marco de 2016.

O uso do concreto de alta resisténcia vem se tornando mais frequente na construcgéo civil,
devido as suas caracteristicas como, elevada resisténcia a compressdo e maior durabilidade.
Essas sdo obtidas, principalmente, pelo alto consumo de cimento e pela baixa relacdo
agua/cimento (a/c). A sua composicdo o faz mais suscetivel a desenvolver a retracdo
autogena (RA). A RA ¢é causada pela autodessecacao, ou seja, reducdo da umidade relativa
(UR) com o avanco das reacdes de hidratacdo do cimento, desconsiderando a perda de
umidade para 0 meio. Essa reducdo de UR, diminui a quantidade de dgua nos capilares do
material que resulta no surgimento de tensdes internas de tracdo. Atualmente existem
diversas formas de combater a RA, porém a mais promissora delas é a cura interna. Como
agente de cura interna, destaca-se o uso de polimeros superabsorventes (PSA). Os PSA’s sdo
materiais poliméricos sintéticos capazes de absorver grande quantidade de liquido e reter em
seu interior, em seguida libera essa dgua para o material, promovendo a cura interna.
Entretanto, pouco se conhece a respeito desse produto e quais sdo as suas consequéncias ao
ser utilizado em materiais cimenticios. Desta forma, esta pesquisa buscou avaliar o
desempenho de quatro polimeros, adicionados em pastas de cimento Portland. Inicialmente,
esses PSA’s foram caracterizados quanto a sua forma, massa especifica, granulometria,
absorcdo em agua e em meio cimenticio, utilizando técnicas ndo convencionais para esses
materiais. Foi analisada a influéncia desses quatro PSA’s nas propriedades reoldgicas ao
longo do tempo (viscosidade e tensdo de escoamento), utilizando um redbmetro de pastas de
placas paralelas. Esse estudo foi dividido em duas etapas: etapa 1, onde foi estudado um
polimero e etapa 2, com analise dos quatro PSA’s. Por fim foi investigado a influéncia dos
PSA’s na resisténcia & compressédo, das pastas de cimento. Nas pastas contendo PSA foi
adicionada &gua de cura interna. As técnicas utilizadas na caracterizacdo dos PSA’s
apresentaram resultados condizentes com o0s encontrados na literatura e, portanto,
mostraram-se satisfatorias. As pastas utilizadas no estudo de reologia apresentaram
comportamento tixotropico. A anélise reoldgica mostrou que a adicdo do PSA causa um
aumento na viscosidade. Por outro lado, para a tensdo de escoamento, 0 ensaio nao se
mostrou eficiente. Por fim, os PSA’s mostraram interferir nas propriedades mecanicas, onde
todas as pastas modificadas com os PSA’s apresentaram resisténcia a compressao inferior as
pastas de referéncia.

Palavras chaves: concreto de alta resisténcia (CAR); polimero superabsorvente; reologia;
resisténcia a compressao



ABSTRACT

RHEOLOGICAL CHARACTERIZATION OF HIGH STRENGTH PORTLAND
CEMENT PASTES CONTAINING DIFFERENT TYPES OF SUPERABSORBENT
POLYMERS BY RHEOMETRY ROTATIONAL TECHNICAL

Autor: Pablo Borges Couto

Orientadora: Eugénia Fonseca da Silva

Programa de Pds-graduacdo em Estruturas e Construcao Civil
Brasilia, Marco de 2016.

The use of high strength concrete (HSC) is becoming more common in the construction
industry due to its characteristics such as high compressive strength and durability. These
are obtained mainly by high cement consumption and low water/cement ratio (w/c). This
composition changes concrete and makes it susceptible to develop autogenous shrinkage
(AS). AS is caused by autodessication, that is, relative humidity (RH) reduction with the
progress of cement hydration reactions, disregarding the loss of moisture to the environment.
This RH reduction decreases the amount of water in the capillaries of the material, which
results in the rise of internal tensile stresses. Currently, there are several ways to combat AS,
but the most promising is the internal curing. As an internal curing agent, the use of
superabsorbent polymers (SAP) stands out. The SAPs are synthetic polymeric materials
capable of absorbing and retaining large amounts of liquid, and then release this water to the
material, promoting internal curing. However, little is known about this product and what
are the consequences when used in cementitious materials. Thus, this study aimed to evaluate
the performance of four polymers added to Portland cement pastes. Initially, these SAP’s
were characterized by their shape, density, particle size, absorption in water and cementitious
fluid, using unconventional techniques for these materials. The influence of these four SAP’s
was analyzed on rheological properties over time (viscosity and yield stress), using a parallel
plates rheometer for pastes. This study was divided into two stages: Stage 1, where was
studied one polymer and Stage 2, with analysis of four SAP's. Finally it was investigated the
influence of SAP's on the compressive strength of cement pastes. In pastes containing SAP
it was added internal curing water. The techniques used in the characterization of SAP's
showed results consistent with those found in the literature and therefore proved to be
satisfactory. Pastes used in rheological study exhibited thixotropic behavior. The rheological
analysis showed that the addition of SAP causes an increase in viscosity. On the other hand,
to the yield stress, the test was not efficient. Finally, the SAP's interfered on the mechanical
properties, where all pastes modified with SAP’s showed lower compressive strength than
reference pastes.

Key words: high strength concrete (HSC); superabsorbent polymer (SAP); rheology;
compressive strength.
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1 INTRODUCAO

O concreto é o material mais consumido na industria da construcéo civil. Esse, como qualquer
produto, se beneficia da tecnologia para melhorar seu desempenho. O avanco tecnoldgico €
fundamental para o desenvolvimento de novas técnicas, garantindo qualidade ao produto final

e, consequentemente, trazendo melhorias para o setor.

O avanco tecnoldgico auxiliou na evolugdo do concreto com caracteristicas normais e
conseguiu-se desenvolver o concreto de alta resisténcia (CAR), pelo uso de aditivos quimicos
como, superplastificantes de primeira, segunda e terceira geracao, e adi¢cbes minerais tais como,

silica ativa, cinza volante, escdria de alto forno e pozolanas naturais.

O CAR, por apresentar baixa relacdo agua/cimento (a/c) e consumo elevado de material
cimenticio, possui uma microestrutura densa e refinada. 1sso traz consequéncias para o concreto
tanto no estado fresco, diminuindo a exsudacao, quanto no estado endurecido, diminuindo sua
porosidade e permeabilidade, aumentando a resisténcia ao desgaste e a durabilidade e o
tornando mais resistente aos esforgos mecanicos. Contudo, seu uso tem sido menos difundido
pela suscetibilidade a fissuracdo, nas primeiras idades, capaz de comprometer a estabilidade, a
durabilidade e a estética da estrutura. O principal problema é o elevado grau de mudancas

volumétricas a que esse concreto é submetido, sendo a retracdo autdégena (RA) a principal delas.

A retracdo autdgena é causada pelo fendmeno da autodessecacdo, ou seja, reducao da umidade
relativa (UR) pelo avanco das reacdes de hidratacdo do cimento, sem qualquer perda dessa
umidade para 0 meio. Essa reducdo de UR diminui a quantidade de agua capilar do material,

resultando no surgimento de tensdes de tracdo na pasta de cimento.

Vérias estratégias para mitigar a fissuracdo causada pela retracdo autégena foram citadas na
literatura técnica, como: uso de aditivo redutor de retracdo, fibras de alto médulo e pequeno
diametro, controle da distribuicdo do tamanho das particulas do cimento, uso de aditivos
compensadores de retracdo, cura externa e cura interna, além de combinar uma ou mais

estratégias.



Dentre as solucGes mitigadoras da retracdo autdgena em concretos de alta resisténcia, destaca-
se a utilizacdo de materiais que funcionam como reservatorios de agua, para ser liberada a
medida que evolui a hidratagdo, dentro do conceito de “cura interna”. A cura interna é feita
introduzindo um componente que serve como agente de cura. Este agente pode ser um agregado
leve, agregado reciclado e derivados da madeira, introduzido na mistura saturado com &gua, ou
um novo componente que é o polimero superabsorvente (PSA). Os PSA’s sdo materiais
poliméricos sintéticos com capacidade para absorver grande quantidade de liquido do ambiente
e reté-lo no interior de sua estrutura. A adicdo de PSA ao concreto € considerada a melhor
alternativa para se promover a cura interna (JENSEN; HANSEN, 2001a) e a mais eficiente
como agente regulador de dgua (MECHTCHERINE et al., 2014).

A maior utilizacdo dos PSA’s ¢ na fabricagdo de produtos de higiene pessoal (fraldas e
absorventes) e, portanto, é necessario estudar o efeito da adicdo do PSA em materiais
cimenticios, para melhor compreensdo do seu mecanismo de atuacdo e das consequéncias que
pode apresentar sobre o concreto (REINHARDT et al., 2012).

1.1 IMPORTANCIA DO TEMA

O surgimento deste novo material trouxe a necessidade de um estudo detalhado de suas
caracteristicas e de sua forma de agir. Assim, foi criado, em 2009, um comité técnico na RILEM
(TC 225 SAP), especificamente para estudar o uso de polimeros superabsorventes em
microconcretos. Este comité publicou em 2012 o documento Application of superabsorbent
polymers (SAP) in concrete construction: state-of-the-art report (RILEM, 2012), além de um
artigo compilando os resultados interlaboratoriais de pesquisadores de diferentes paises,
intitulado Effect of internal curing by using superabsorbent polymers (SAP) on autogenous
shrinkage and other properties of a high-performance fine-grained concrete: results of a
RILEM round-robin test (MECHTCHERINE et al., 2014). Em 2015, um novo comité técnico
da RILEM (TC RSC) foi criado para formular recomendacfes para construtores sobre a

utilizagdo dos PSA.

Desde os estudos pioneiros do uso do PSA em concreto, iniciado por Jensen e Hansen em 2001,
diversos pesquisadores tem investigado o mecanismo de atuacdo e o efeito sobre a mitigacao

na retragdo autdgena e consequéncia nas propriedades mecanicas e elasticas, além das



propriedades no estado fresco. Entretanto, o estudo da influéncia do PSA na reologia de

materiais cimenticios ainda sao incipientes.

1.2 MOTIVACAO DA PESQUISA

As caracteristicas do concreto como a facilidade de lancamento, compactacdo, durabilidade e
resisténcia estdo fortemente relacionados com as propriedades reoldgicas em seu estado fresco.
O PSA traz novas possibilidades de se obter o conhecimento da agdo da &gua no interior do
concreto e, assim, a possibilidade de controlar a reologia do material. Como resultado, as
propriedades reoldgicas do concreto sdo dependentes da absorcdo e da posterior liberagdo da
agua pelos polimeros no concreto em estado fresco ou endurecido. A otimizacao da retencédo e
liberacdo da agua dentro dos materiais cimenticios pode ser obtida, pela especificacdo do
polimero em funcéo das necessidades particulares (MECHTCHERINE et al., 2015).

Em estudos recentes, desenvolvidos por Jensen (2008) e Toledo Filho et al. (2012), foi
mostrado que a adi¢do de PSA gera a diminuicdo de parte da &gua da mistura, influenciando na
trabalhabilidade. Para compensar este efeito, adiciona-se agua extra a mistura. Porém, é
importante conhecer a capacidade de absor¢do do PSA e, assim, investigar se em casos que este
é usado para mitigar a retragdo autdgena, com adicdo de &gua de cura interna, se ocorrem
mudangas no comportamento reoldgico, da tensdo de escoamento e da viscosidade dos
materiais cimenticios. Pois estas mudancas ndo mais serdo causadas pelo teor de agua

disponivel na mistura e, sim, pela propria presenca do polimero.

Os métodos tradicionais para determinacdo da consisténcia do concreto, tais como abatimento
de tronco de cone e ensaios de espalhamento, sdo conhecidos como testes de apenas um
parametro e ndo sdo suficientes para explicar seu comportamento reolégico, embora ainda
sejam usados em larga escala, devido a simplicidade de execucdo e baixo custo. Estas técnicas
devem ser usadas apenas como metodo de comparacdo aos resultados obtidos em equipamentos
de determinagdo reolégica modernos: viscosimetros e redmetros. Estes sdo instrumentos
precisos que, com auxilio de softwares computacionais permitem uma caracterizacao
abrangente das propriedades reoldgicas dos materiais cimenticios. Existem diferentes técnicas
para caracterizacdo reologica, usando esses equipamentos. Dentre elas, a mais utilizada para

materiais a base de cimento é a reometria rotacional (ensaio de fluxo e oscilatério).



O presente trabalho esta inserido na linha de pesquisa de “Sistemas construtivos ¢ desempenho
de materiais e componentes” do Programa de P6s-Graduagdo em Estruturas e Construcéo Civil
da Universidade de Brasilia (PECC-UnB). Esta pesquisa foi desenvolvida paralelamente a
pesquisa de doutorado de Manuel Alejandro Rojas Manzano, em cuja tese serdo incorporados

resultados deste trabalho.

Esse trabalho faz parte de um projeto de pesquisa, de investigacOes experimentais, sobre
estratégias mitigadoras da retragdo autdogena em concretos de alta resisténcia, realizado na
Universidade de Brasilia (UnB) desde o ano de 2008. Como resultado tem sido publicado
artigos em periddicos internacionais (LOPES et al., 2013; MECHTCHERINE et al., 2014), um
capitulo de livro (TOLEDO FILHO et al., 2012) e varios artigos em congressos nacionais e
internacionais (SILVA et al., 2011a; SILVA et al., 2011b; SILVA et al., 2011c; SILVA et al.,
2008; SILVA et al., 2010; ORDONEZ et al., 2012; SILVA et al., 2012; LOPES et al., 2012;
SILVA et al., 2013a; SILVA et al., 2013b; ORDONEZ et al., 2013; MANZANO et al., 2014;
SILVA et al., 2014; GONZALEZ et al., 2014; TRALDI et al., 2014; SANTOS et al., 2015;).

O PSA ¢ pesquisado como aditivo em materiais cimenticios desde o ano de 2001. Contudo,
existem, até a presente data, apenas quatro artigos publicados em periddicos internacionais que
avaliaram a influéncia do PSA na reologia desses materiais (PAIVA et al., 2009;
MECHTCHERINE et al., 2015; SENFF et al., 2015 e SECRIERU et al., 2016). A motiva¢do
dessa pesquisa surgiu da lacuna que existe na literatura técnica sobre a reologia de materiais

cimenticios modificados com PSA.

1.3 OBJETIVOS DA PESQUISA

1.3.1 Objetivo Geral

Avaliar o efeito da adicdo de quatro tipos de polimeros superabsorventes nas propriedades
reoldgicas, tensdo de escoamento e viscosidade, em pastas de cimento Portland de alta

resisténcia ao longo do tempo.

1.3.2 Objetivos Especificos

Para cumprir o que foi proposto no objetivo geral, foi necessario desenvolver os seguintes

objetivos especificos:



Validar o uso de técnicas ndo convencionais para caracterizagdo de polimeros
superabsorventes;

Avaliar a influéncia de diferentes teores de um tipo de polimero nas propriedades
reoldgicas para uma mesma relagéo a/c;

Avaliar a influéncia de diferentes relagdes a/c nas propriedades reoldgicas de pastas para
um mesmo teor de um polimero;

Avaliar o efeito de quatro diferentes PSA’s na reologia de pastas, com mesma agua de
cura interna;

Avaliar o efeito de quatro diferentes polimeros na resisténcia a compressao de pastas.



2 REVISAO DA LITERATURA

Os concretos de alta resisténcia (CAR), antes pouco frequentes nas obras de engenharia, hoje
sdo uma realidade devido aos avancgos tecnoldgicos e as exigéncias de projetos cada vez mais
arrojados. O reflexo de tanta demanda motivou a Associacéo Brasileira de Normas Técnicas
(ABNT) prever o uso, com métodos de dimensionamento, de concretos com resisténcia de até
90 MPa em sua mais recente versdo da norma ABNT NBR 6118:2014, em vigor desde maio de
2014,

As principais caracteristicas do CAR, obtidas gracas a baixa relacdo &gua/cimento (a/c)
associado ao uso de adi¢do mineral reativa, sdo: alta resisténcia a compressao, elevada dureza
superficial, baixa permeabilidade, microestrutura mais densa proporcionando poros com
menores didmetros, sendo mais resistente as acdes deletérias. Porém, a hidratagdo do CAR,
sobretudo nas idades iniciais e, consequente, diminui¢do da umidade relativa interna, provoca
elevada retracdo autdgena, podendo leva-lo a fissuracdo, comprometendo suas qualidades

alcancadas.

Segundo Bentz e Jensen (2004), existem diversas formas de reduzir a retragdo autdgena em
CAR, sdo elas: uso de aditivo redutor de retracdo, uso de fibras de elevado médulo e pequeno
diametro, controle da distribuicdo do tamanho das particulas do cimento, uso de aditivos
compensadores de retracdo, cura externa e cura interna, além de combinar uma ou mais
estratégias. Neste trabalho foi estudado a estratégia de cura interna utilizando-se o polimero
superabsorvente que é uma alternativa bastante promissora para mitigar ou mesmo eliminar a

retracdo autdgena.

2.1 POLIMERO SUPERABSORVENTE

Ha muito se sabe da necessidade de se aplicar cura em concretos a fim de manter uma umidade
relativa interna elevada para proporcionar uma hidratacdo eficiente e também para evitar a
retracdo nas idades inicias. Os tipos de cura podem ser divididos em dois: cura interna e externa,
sendo mais eficiente a cura interna para mitigar a retracdo autogena, pois 0 CAR apresenta uma
microestrutura mais densa e, assim, dificulta a entrada de agua tornando a cura externa
praticamente ineficiente (RILEM, 2007).



A cura interna é feita pela introducdo de um componente na mistura do concreto, o qual serve
como um agente de cura. Este agente pode ser um agregado normal (argila expandida),
adicionado ao concreto em condicGes especificas ou um novo componente, como 0s polimeros
superabsorventes (REINHARDT et al., 2012). Os polimeros superabsorventes (PSA’s) sdo
polieletrdlitos reticulados que, em contato com agua, formam um hidrogel. Para o uso na
engenharia, a composi¢do dos PSA’s sdéo comumente poliacrilatos interligados por ligagdes

covalentes cruzadas ou poliacrilatos/acrilamidas copolimerizados (JENSEN; HANSEN, 2001).

Para Lura et al. (2006), consegue-se obter um desempenho alto no processo de cura interna
usando-se um agente com alta capacidade de absorcdo de agua e elevada taxa de liberagdo. As
particulas retentoras de agua como agregados leves e PSA’s s&o consideradas materiais muito
promissores a serem usados como agente de cura interna (IGARASHI; WATANABE, 2006).

Porém o PSA mostrou ser o0 agente mais eficiente quando comparado a outros agentes de cura
interna para concretos com baixas relacBes a/c, por sua alta capacidade de absorver grandes
quantidades de liquido e de reté-lo no interior de sua estrutura, sem dissolucdo (JENSEN E
HANSEN, 2001a). Em ambiente com apenas &gua, a absorcao deste polimero pode chegar a
1500 g de &gua por grama de polimero, conforme mostra a Figura 2.1 (SECRIERU, 2012).

(@) (b)

Figura 2.1 - Capacidade de absorcdo do PSA em &gua. a) particula do PSA seco; b) particula
do PSA inchado (SECRIERU, 2012).

Mesmo com toda a sua funcionalidade para os materiais de engenharia, a maior utilizacdo dos
polimeros superabsorventes ainda € na fabricagdo de produtos de higiene pessoal. Outras areas
de aplicacdes que 0s PSA’s podem ser vistos sdo: recuperacdo de solos; atenuacdo do impacto
da seca; combate a incéndios; producéo de neve artificial; fabricacdo de produtos ornamentais;

revestimento de cabos elétricos e embalagem de alimentos.
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2.1.1 Producéo

Segundo Assmann (2013) sdo produzidos cerca de 1 milhdo de toneladas de PSA, anualmente,
no mundo. Desses, 95% é destinado ao uso em fraldas de bebé. Sua distribuicdo é comumente
feita em estado seco, em pd, com particulas variando entre 100 e 1000 pum. A producdo dos
PSA’s pode ser feita por polimerizagdo em gel ou por polimerizagdo em suspenséo inversa. A

polimerizagcdo em gel, também é conhecida por polimeriza¢do em solucéo.

A producdo por polimerizacdo em gel do PSA inicia-se com uma solucdo aquosa de
mondmeros, em uma concentracao de 25 a 40%, em massa. A solucgdo é resfriada até atingir
uma temperatura entre 0 e 10°C e, em seguida, é transferida para o reator. Este pode ser um
reator de correia sem fim ou um amassador. Para 0 caso de correia sem fim, a solucdo de
mondmero é derramada no inicio da correia e a polimerizacdo ocorre de forma adiabética,
gerando um gel parecido com borracha dura. Ao final da correia, o gel é cortado em partes
pequenas por uma maquina de extrusdo e, apos esse processo, as partes do gel sdo secas. Em
seguida, as particulas sdo moidas até obterem a granulometria desejada. No caso do amassador,
a polimerizacdo e o corte do gel ocorrem em uma mesma etapa do processo. Ambos 0s
procedimentos de producdo sdo usados em larga escala. Nesses processos, as particulas séo
geradas com forma irregular e tem aparéncia de vidro quebrado, quando vistas por um

microscopio (FRIEDRICH, 2012), como pode ser observado na Figura 2.2 — a.

Friedrich (2012) também relata outro método de polimerizacdo, por suspensdo inversa. Neste
procedimento de producdo, a solucdo aquosa de mondmeros é suspensa em um solvente
organico (hexano ou ciclo-hexano). Este processo se inicia com temperaturas variando entre 50
e 70°C, em seguida, a agua pode ser retirada por destilacdo azeotrdpica. O material é filtrado e
seco. Os polimeros feitos por esse método de polimerizacdo apresentam forma
predominantemente esférica (Figura 2.2 — b). Entretanto, € comum algumas apresentarem
formato irregular. Isto é devido a aglomeracdo das particulas menores durante o processo de

fabricacdo, esse formato irregular dos polimeros é conhecido como framboesa.



Figura 2.2 — Formato das particulas de PSA produzidas por diferentes polimerizagéo. a)
polimerizagéo por gel; b) polimerizacao por suspenséo inversa (FRIEDRICH, 2012); vazios
deixados pelo PSA inchado na matriz cimenticia com particula c) granular e; d) esférica.

2.1.2 Mecanismo de atuacdo em materiais cimenticios

Para que os polimeros superabsorventes desempenhem, da melhor forma, sua funcdo em
mitigar a retracdo autégena em microconcretos de alta resisténcia, € importante compreender a

cinética da migracdo de agua entre o polimero e 0 meio no qual esté inserido.

O transporte de &gua é regido pelos seguintes mecanismos: a pressdo osmotica, a interagdo
eletrostatica, a entropia, a acdo capilar e a interacdo de Coulomb. Estes mecanismos variam
conforme a natureza quimica do polimero. Quando um PSA com ligagéo cruzada é inserido
em meio aquoso, ocorre a dissociacdo de ions e € criada uma densidade de carga ao longo das
cadeias que geram repulsfes eletrostaticas que procuram expandir o gel e promovem o
inchamento. Desta forma, ha o surgimento da pressao osmética pela elevada concentragdo de
ions de gel, sendo reduzida quando a carga é diluida, ou seja, ocorre o inchamento do gel (KIA
TKAMJORNWONG, 2007).



A cinética de migracdo de agua funciona como um regulador do balango hidrico, causando
influéncias nas propriedades do concreto fresco e endurecido. No estado fresco, por exemplo,
uma alta absorcao de agua resulta em um processo de endurecimento acelerado do concreto.
Durante a fase de endurecimento, a agua absorvida pode ser fornecida de volta para ao concreto
ao longo tempo, dessor¢do do PSA, proporcionando um efeito de cura interna substancial
(REINHARDT et al., 2012).

Os polimeros superabsorventes podem ser adicionados nos materiais cimenticios de duas
formas: na primeira, os PSA sdo colocados pré-saturados com &gua, porém este tipo de adicdo
ndo é recomendada, pois os polimeros podem sofrer o efeito do bloqueio do gel (gel bloking).
Este efeito ocorre quando as particulas de PSA colocadas em contato com agua, no estado de
po seco, se aglomeram e parte de suas superficies sdo impossibilitadas de absorver agua
(FRIEDRICH, 2012). Na segunda maneira, o polimero é adicionado seco e realizada uma
mistura com 0s demais materiais secos para que haja uma dispersdo de suas particulas,

buscando evitar o bloqueio de gel.

2.1.3 Caracterizacéo do PSA

A caracterizacdo do PSA é fundamental para otimizar seu uso. Segundo Jensen e Hansen
(2001a) as propriedades importantes dos PSA’s incluem capacidade de absorcdo, resisténcia
mecanica, granulometria e modulo de elasticidade do gel inchado. Todas estas propriedades
dependem da densidade de conexdes da rede polimérica. O moddulo de elasticidade e a
capacidade de absorcdo diminuem com o aumento da densidade da rede polimérica.
Geralmente, quanto maior o teor de agua do gel, pior o comportamento do gel em relacéo as
suas propriedades mecanicas. Isto mostra a importancia em entender o comportamento dos

polimeros a partir das variacGes sofridas, sejam impostas pelo meio ou por sua composicao.
Sdo mencionadas, a seguir, as propriedades do PSA quanto (i) a sua capacidade de absorcéo,

tanto em agua (capacidade de absorcdo livre) quanto em material cimenticio; (ii) sua dessorcéo;

(iii) sua massa especifica e (iiii) sua distribuicdo granulométrica.
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2.1.3.1 Absorcéao e dessorgédo

A absorcdo é considerada a propriedade mais importante quando se pretende usar o polimero
superabsorvente como agente de cura interna. A capacidade de absorcdo ird depender da
natureza idnica do fluido, do tamanho das particulas do PSA e da solucdo dos grupos
hidrofilicos presentes na dgua. A capacidade de absor¢cdo do PSA pode ser definida como a
relacdo entre a massa do meio absorvido até que o equilibrio seja atendido e a massa inicial do

polimero seco.

A determinacgdo desta propriedade envolve varios fatores externos e internos aos PSA’s. De
acordo com Jensen e Hansen (2001a), a transicdo de fase entre um polimero no estado seco e
inchado se da através de um balanco entre forcas repulsivas que tendem a expandir o polimero

e as forcas atrativas que buscam retrai-lo.

Os polimeros superabsorventes sofrem expansdo ao serem colocados em agua pela acdo da
forca osmotica. Fendémeno fisico-quimico conhecido por osmose surge quando duas solucdes
sdo colocadas em contato por meio de uma membrana semipermeavel com diferentes
concentracfes. Este fendbmeno é responsavel pela migracdo da &gua do lado de menor
concentragdo para 0 mais concentrado. E o0 que ocorre, pois por ter em seu interior elevada
concentracdo de ions, origina uma pressdao osmética tal que o fluxo de dgua passa a ser de fora

para dentro do polimero, ocorrendo entdo absorcdo, como mostrado na Figura 2.3.

Solugdo concentrada com cargas ionicas
Alta pressdo osmaética

- For¢a
@ L 9y osmotica
@ o ©0

Solugdo diluida
Baixa pressdo osmotica

Figura 2.3 — Representacao do esquema de absorcdo do PSA (TRALDI; AGUIRRE, 2013).
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A absorcdo também pode ser influenciada pela solucdo de grupos hidrofilicos na &gua,
evidentes por toda a cadeia polimérica. Por outro lado, a energia das moléculas impedem o
inchamento do PSA. Da mesma forma, a salinidade da solucdo aquosa dificulta o seu
inchamento, motivada pelas interacfes inter e intramoleculares de polieletrolitos, devido a
protecdo de cargas na cadeia polimérica. Além disso, como a concentracgao de ions fora do PSA
aumenta, a pressdo osmotica no interior do gel diminui, o que conduz a uma redugéo do inchago
do polimero (JENSEN; HANSEN, 2001a).

Outro fator que influencia na absorcéo do PSA é o seu prdprio tamanho. Para Jensen e Hansen
(2002), as particulas muitos grandes, maiores que 100 um, apresentam reducdo da absorcéo,

por ndo haver tempo suficiente para o seu inchamento durante a mistura.

Pode acontecer, no entanto, um fendmeno chamado bloqueio de gel (gel bloking), onde
particulas com tamanho inferior a 100 um colocadas em contato com agua, em estado puro,
apresentam baixa absorcdo na superficie, pois as particulas levemente inchadas impedem a
continuidade da absorcdo ao se juntarem formando um gel. Assim, para evitar este efeito e
manter uma absorcao eficiente, deve-se fazer a dispersdo das particulas do PSA fino antes do
inchamento (FRIEDRICH, 2012).

De acordo com Assmann (2013), é possivel se obter uma dispersao eficiente do polimero,
evitando o bloqueio de gel, misturando-o por 30 segundos com o cimento, antes da adicdo de
agua. O efeito do bloqueio de gel pode ser utilizado como material de vedacao, pois uma vez

que as particulas se juntam, ndo podem mais ser separadas.

Porém, na regido externa ao polimero, com o avango da hidratacdo do cimento e a consequente
diminuicdo da umidade relativa na matriz cimenticia, h& o aumento da concentracéo de ions na
solucdo aquosa pela reducdo de agua, e a pressao osmatica passa a ser maior no ambiente
externo ao PSA, fazendo com que o fluxo se inverta e a 4gua saia do polimero, ocorrendo

dessorcao.

No processo inicial, absor¢cdo do polimero, as cargas ionicas em seu interior diminuem a
concentracdo devido ao ingresso de agua, consequentemente, a pressdo osmotica é reduzida e
ha expansdo da rede polimérica até atingir o equilibrio. Por outro lado, a rede polimérica e a

pressdo osmatica externa trabalham se opondo a pressao osmotica interna agora menor com o
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inchamento do PSA. Assim, na hidratacdo do cimento, a pressdo osmatica externa se torna
maior, gerando um fluxo de &gua para fora do PSA, desinchando-o. Desta forma, quando a
concentracdo do PSA é maior do que a concentracdo do meio cimenticio, a agua quer passar do

PSA para o material cimenticio, como é mostrado na Figura 2.4 (MANZANO et al., 2014).

Dissolucdo de cargas idnicas
Diminui¢cdo da press3o osmatica interna

Alta pressdo osmética

Diminuicdo da umidade relativa fora do PSA devido a
hidratac3o do cimento
Aumento da pressdo osmotica externa

Figura 2.4 — Representacdo do esquema de dessorcdo do PSA (TRALDI; AGUIRRE, 2013).

Para Lura et al. (2012), as particulas secas de PSA ao serem colocadas em contato com agua,
numa mistura de concreto, rapidamente iniciam a absorcao e formam cavidades cheias de agua.
A cinética de absorcdo e a quantidade de &gua absorvida irdo depender tanto da natureza do
polimero, quanto da pasta de cimento ou concreto em que esta inserido. Quando o PSA absorver
sua capacidade maxima, formam-se inclusdes estaveis cheias de agua, a partir dessas a agua é
posteriormente absorvida dentro dos poros capilares menores e consumida pela hidrata¢éo do
cimento. Segundo Monnig (2009), com o avancar da hidratacdo, a agua armazenada sera

liberada paulatinamente para a matriz de concreto (Figura 2.5).
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Primsires minutos Até o tempao zero Apods dias ou semanas
Tempo
(a) (b) (c)

Figura 2.5 — Representacdo da evolucdo da hidratacdo de um material cimenticio contendo
PSA. (a) De 0 a 5 minutos: dispersdo homogénea de particulas de cimento, PSA, agua e
agregado; (b) de 5 a 10 minutos: capacidade maxima de absorcao do PSA; (c) apos 7 dias: por
dessorcdo, a agua foi transportada para dentro da matriz cimenticia e um poro quase vazio
permanece (MONNIG, 2009).

a) Capacidade de Absorc¢édo Livre

Esta caracteristica analisa a absor¢do dos polimeros quando colocados em contato com agua ou
por imersdo. A capacidade de absor¢do baseia-se na relacdo entre a massa do meio absorvido,

até que exista o equilibrio, e a massa inicial do polimero seco.

A absorcao livre pode ser determinada por trés diferentes métodos: método do tea bag, cilindros
graduados e 0 método por microscopia e comparacdo de tamanho das particulas, apresentados

a sequir.

e Método do tea bag

Este método é bastante comum para determinacdo da absorcéo do polimero chamado de método
do saquinho de ché (tea bag). O ensaio consiste em colocar uma quantidade conhecida de PSA
em um saquinho lacrado, porém permeéavel, permitindo o contato do polimero com o fluido
externo. O saquinho € inserido em uma solucdo de teste, o que permite o inchamento do
polimero no saquinho. O conjunto é retirado e pendurado para remover o excesso de liquido e,
em seguida, pesado. Assim, se obtem a capacidade de absorcdo comparando a massa do
saquinho apos a imersdo e a massa do polimero seco. Para Jensen (2011), este ensaio ndo é

representativo para determinar a absor¢ao quando o polimero esta imerso num meio cimenticio.
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e Método dos cilindros graduados

O método dos cilindros graduados é de simples execucéo e feito rotineiramente para estimar a
capacidade de absorcao de agua do PSA. O método consiste em colocar uma massa de polimero
em contato com agua e medir o aumento do volume & medida que ocorre a absor¢do. Neste
ensaio é possivel medir o estado de equilibrio para absorcdo de &gua, podendo ainda, com

absorcéo lenta, medir alguns pontos de desenvolvimento no tempo.

Primeiramente, a relacdo entre o volume e a massa do PSA seco é determinada. Para isto,
preenche-se um cilindro graduado, em seu volume maximo, com PSA seco, e determina-se a
massa de PSA (m1). O volume é dado pela maxima leitura realizada com as particulas de PSA
soltas (V1). A seguir, é colocada uma pequena amostra de PSA, com massa conhecida, dentro
do cilindro. Desta forma, com a relacdo entre volume e massa, antes mencionada, pode-se
calcular o volume com precisdo maior do que pela simples leitura no cilindro graduado. A

Figura 2.6 ilustra o procedimento realizado para esse ensaio.

(@) (b) (©)

Figura 2.6 — Realizacdo do ensaio de absorcdo pelo método dos cilindros graduados: (a)
relacdo entre o volume e a massa das particulas de PSA soltas, (b) pequena amostra de PSA
seco depositada no interior do cilindro, e (c) adicionado um fluido de interesse. Espera-se a

estabilizacdo do conjunto para fazer a leitura do volume (JENSEN 2011).

De posse das leituras e conhecendo as densidades do polimero seco (pesa) e da gua (pagua), €

possivel calcular a capacidade de absorcéo (k) com a Equacdo 2.1 (JENSEN 2011).
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k=pé~ﬂ[ﬁxﬁ—1] (Eq. 2.1)

Ppsa V1= my

Esse método envolve algumas proposicdes, tais como: (i) assumir que a densidade de
assentamento do PSA seco é a mesma do PSA inchado e (ii) assumir que o volume do PSA
seco incialmente, somado ao volume de dgua antes da absorcao pelo polimero, é equivalente ao
volume do PSA inchado. Mesmo sem a comprovacao dessas proposi¢des, este método tem se

mostrado satisfatorio para estimar a absorcao.

e Método por microscopia e comparacdo de tamanho das particulas

Esteves (2009, 2010, 2011) determinou a cinética de absor¢do dos PSA’s com este método. O
ensaio se baseia no afastamento de algumas particulas no microscépio para que depois ocorra
a hidratacdo com éagua ou fluido sintético. Desta forma, os tamanhos e tempo sdo medidos, e
com as imagens geradas, a capacidade de absorcdo pode ser calculada, assim como, a
velocidade de inchamento. A Figura 2.7 mostra etapas do ensaio executado para um PSA, em
diferentes idades (ESTEVES, 2011).

-t JUECSIE T |
A 1 V(] AGiane
.2 3 4 S0

- .-

(a) (b) (c)

Figura 2.7 — Imagens de particulas de PSA em expansdo durante a absor¢do em solucdo
sintetica: (a) no instante em que foi adicionado a solucéo, (b) com quatro minutos apos a
adicdo, e (c) na capacidade méxima de inchamento. Os nimeros da escala utilizada referem-se
a milimetros (ESTEVES, 2011).

A capacidade de absorcao de dgua pelo PSA depende do meio e, para o caso do uso em materiais
cimenticios, sua capacidade de absor¢do sera consideravelmente menor do que a determinada
no meio agquoso, ja que a concentragdo idnica nessa situacdo, sendo maior, atinge o equilibrio

em menor tempo com a concentracao i6nica interna do polimero, dificultando seu inchamento.
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b) Absorcdo em meio cimenticio

O fato do PSA ser considerado um eficiente agente de cura interna faz dessa propriedade a mais
importante ao utilizar o PSA em materiais cimenticios. A partir do conhecimento da absor¢éo
em meio cimenticio pode-se determinar a quantidade de polimero a ser utilizado na mistura

para evitar a autodessecagdo e a consequente retracao autdgena.

Por ndo ser um ensaio normalizado, ao longo da literatura sdo encontradas diversas formas de
se investigar esta propriedade nos polimeros. Segundo Jensen (2011), uma das metodologias
mencionadas é a avaliagdo da absor¢do medindo-se os poros deixados pelo PSA inchado,
utilizando tomografia computadorizada. Outra forma mencionada na literatura técnica é por

meio do método de espalhamento ou slump-flow de argamassas (MONNIG, 2005).

A metodologia proposta por Monnig (2005) foi utilizada nessa pesquisa por ser de facil
execucao e utilizar equipamentos usuais, encontrados em laborat6rio de ensaio de materiais
cimenticios. O conceito do método é comparar o espalhamento de uma argamasssa contendo
uma quantidade determinada de PSA com o espalhamento de argamassas de referéncia, sem
PSA, com diferentes relacfes a/c. A capacidade de absorcdo € determinada assumindo-se que
a agua absorvida pelo PSA ndo contribui para o espalhamento. Entdo considera-se que a
guantidade de agua ndo absorvida pelo PSA é igual a quantidade de &gua adicionada a

argamassa de referéncia que apresenta a curva de espalhamento mais similar ao traco com PSA.

O ensaio segue as recomendacdes da norma DIN 18555-2, porém sem golpes. A dgua absorvida
pelo PSA é encontrada pela diferenca entre o total de agua adicionada no traco com PSA e a
quantidade considerada como n&o absorvida. A capacidade de absorcéo, y, de agua do polimero

superabsorvente pode entdo ser calculada pela Equacgéo 2.2.

X = Migua—Mdispon (Eq. 2.2)

mpsa

Onde, y € a absorcdo da agua por g de polimero, myg,,, € a massa de agua total da mistura com
inclusdo de polimero, mps, € @ massa de PSA e my;sp0n € 0 cOntetdo de agua presente na

argamassa de referéncia que apresentou os espalhamentos mais préximos da mistura com PSA.
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Na Figura 2.8 apresenta-se o resultado do ensaio de absor¢do do PSA em meio cimenticio
(argamassas), feito por Monnig (2005).
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Figura 2.8 — Resultado do ensaio de absorcdo pelo método do espalhamento de argamassa
(MONNIG, 2005).

No experimento citado, a comparacao dentre as diversas curvas de referéncia para observar a
gue mais se aproxima da mistura contendo PSA ¢é realizada nos tempos mais avancados, onde
é possivel dizer que o polimero ja obteve sua maxima absorcéo. No ensaio realizado por Monnig
(2005), seu PSA de estudo foi comparado com a argamassa de referéncia REF 270, pois esta é
a que apresenta espalhamento mais proximo da mistura contendo PSA. A absorcdo deste

polimero foi encontrada usando a Equacéo 2.2, e resultou num valor de 45 mlagua/gpsa.

2.1.3.2 Massa especifica

A determinacdo da massa especifica dos PSA € um importante pardmetro para auxiliar 0s
ensaios de absorcdo dos polimeros. A massa especifica funciona como um instrumento de
transformacdo de unidades de medida, possibilitando a existéncia tanto de métodos de
determinacdo de absorcdo por volume, quanto por massa. A massa especifica dos PSA
estudados nessa pesquisa foi desenvolvida a partir do analisador automatico de densidade

(picndmetro).
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2.1.3.3 Distribuicdo Granulométrica

As variagOes na fabricagdo dos polimeros superabsorventes causam mudangas em diversas
propriedades, desde o tipo de suspensdo usada na producdo, definindo a sua forma, a
concentracdo de ions em seu interior. Também, aplicacfes técnicas sao influenciadas por sua
distribuicdo do tamanho das particulas, pois PSA’s com tamanho de particulas inferior a 100um
sdo mais utilizados, pelo efeito do bloqueio de gel, como materiais de vedagdo. Quando suas
particulas tém diametro préximo a 100um, tamanho ideal para absorcéo, funcionam melhor
como agente de cura interna no combate a retracdo autdgena, como visto na Figura 2.9
(JENSEN; HANSEN, 2002).

-
-

Efeito de reduciio na retragiio

' >
T
100 pm Tamnho da particula de PSA

Figura 2.9 — Curva de eficiéncia do diametro do PSA inchado no combate a retracdo autégena
(JENSEN; HANSEN, 2002).

A caracterizacdo da granulometria do PSA pode ser realizada por varias metodologias. Monnig
(2009) e Assmann (2013) desenvolveram em suas pesquisas 0 método para encontrar a
granulometria pelo peneiramento por jato de ar. Outra forma, é utilizando a granulometria a
laser. A norma European Disposals and Nonwovens Association — EDANA ERT 420.2-
02:2002 apresenta o procedimento para ensaio de granulometria a laser. Este sera aplicado para
determinar a granulometria dos polimeros desta pesquisa. A Figura 2.10 mostra o resultado de
uma distribuicdo granulométrica obtida com o ensaio de granulometria a laser de dois tipos de

PSA’s utilizados na pesquisa de Assmann (2013).
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Figura 2.10 — Determinacdo do tamanho da particula de PSA pelo ensaio de granulometria a
laser (ASSMANN, 2013).

As particulas do PSA A no intervalo de tamanho 63-125 um resultaram em um didmetro médio

(d50) de 90 um, ao passo que as particulas no intervalo 125-250 um obtiveram um d50 de 150
um. O PSA B obteve didmetros médio de 270 pum.

2.1.4 Efeitos do PSA nos materiais cimenticios

O PSA é um material capaz de interferir nas condi¢des de umidade, pois a partir de sua cinética
de absorcéo e dessorcdo, pode alterar a relacdo a/c dos materiais cimenticios. As condi¢cbes de
umidade em que estdo submetidos os materiais cimenticios podem causar alteracfes em suas

caracteristicas, tais como mudancas na resisténcia, na microestrutura, na durabilidade, etc.

Das caracteristicas do PSA, possivelmente, a que causa maior alteracdo nos materiais
cimenticios talvez seja o fato de ele promover a cura interna. A &gua de cura interna
efetivamente evita a auto dessecacdo das pasta de cimento, porém também pode influenciar
outras propriedades, tanto no material fresco, quanto endurecido. A resisténcia e a durabilidade
sdo duas propriedades muito importantes relacionadas ao concreto de alta resisténcia e também
podem ser influenciadas. Assim, a agua de cura interna deve ocorrer, de preferéncia, como
inclusbes esféricas bem espacadas para reduzir seu efeito ao maximo possivel nessas
propriedades (JENSEN; HANSEN, 2001a).
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Segundo Jensen e Hansen (2001a), a pasta de cimento com agua de cura interna de a/c = 0,30
+ 0,05 é idéntica & uma pasta de cimento sem &gua de cura interna de a/c = 0,35; de um ponto
de vista do grau maximo de hidratacdo ou porosidade total. No entanto, a distribuicdo do
tamanho dos poros das duas pastas de cimento hidratado difere significativamente. A pasta de
cimento com &gua de cura interna contém inclusbes de macro poros geometricamente
predefinidos em detrimento de poros capilares mais finos, irregulares e parcialmente
conectados caracteristicos em uma pasta sem cura interna. Portanto, a pasta de cimento entre
0S macro poros € uma pasta com relacéo a/c igual a 0,30, com 6timas condi¢cfes de cura, uma

vez que se hidrata localmente sob o livre acesso & agua.

Assim, o PSA, sendo um agente de cura interna, desenvolve no material cimenticio alteracdes
em suas propriedades tanto no estado fresco, quanto no estado endurecido. Porém, ha poucos
trabalhos a respeito dos efeitos do PSA no estado fresco. Apenas seis trabalhos foram
desenvolvidos sobre reologia de materiais cimenticios com adicdo de PSA: Paiva et al. (2009),
Toledo Filho et al. (2012), Secrieru (2012), Mechtcherine et al. (2015), Senff et al. (2015) e
Secrieru et al. (2016). Isto mostra a pequena quantidade de pesquisas necessarias para conhecer
0 comportamento e as mudancas que, porventura, venham a trazer aos materiais cimenticios

contendo os polimeros superabsorventes.

2.1.4.1 Na trabalhabilidade

De acordo com Toledo Filho et al. (2012) o PSA é comprovadamente um eficiente agente de
cura interna, mitigando ou mesmo eliminando a retracdo autégena, porém pouco se sabe sobre
sua influéncia na trabalhabilidade, e mais pesquisas precisam ser realizadas no intuito de

compreender o comportamento reoldgico do concreto contendo PSA.

O PSA consiste de cadeias reticuladas em que ha a dissociacdo iénica dos grupos funcionais
facilitando a absorcdo de grandes quantidades de agua. Dessa forma, eles podem absorver agua
muitas vezes o seu proprio peso. Se nao houver adi¢do de 4gua extra para compensar esta acao,
havera aumento da tensdo de escoamento e da viscosidade plastica como demonstrado pelas
determinacdes realizadas com reémetro (TOLEDO FILHO et al., 2012).

A absor¢do desempenhada pelo PSA pode causar mudancas nas propriedades do concreto
fresco. Para Paiva et al. (2009), deve haver um efeito claro dos agentes retentores de agua, por
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exemplo, os polimeros superabsorventes, sobre as propriedades de argamassas, tanto no estado
fresco, quanto no endurecido. O comportamento reoldgico, o desenvolvimento da

microestrutura e as varias propriedades fisicas parecem ser afetadas por sua presenca.

Paiva et al. (2009) avaliaram a influéncia de diversos teores de PSA (de 0% a 15%), além de
outros agentes retentores de agua, nas propriedades reoldgicas de argamassas, com e sem
aditivo superplastificante. As argamassas, quando observada a sua reologia, apresentaram
comportamento semelhante a um fluido de Bingham, pela comparacéo da tensdo de escoamento
e viscosidade pléstica entre eles. Para determinar as propriedades reoldgicas, foi utilizado um
redbmetro (Viskomat PC, Schleibinger) préprio para argamassas. Na Figura 2.11, podem ser
vistos os resultados da influéncia de dois agentes retentores de agua, neste caso o PSA (S) e o
hidroxipropil metil celulose (E), tanto na viscosidade plastica (h) como na tensao de escoamento

(g) das argamassas.
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Figura 2.11- Analise das caracteristicas reoldgicas em argamassas modificadas com agentes
retentores de dgua (PAIVA et al., 2009).

Os autores concluiram que o PSA causa um aumento nos parametros reoldgicos. O incremento

do polimero aumenta a remoc¢éo de 4gua no sistema, gerando reducéo da trabalhabilidade.
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Segundo Toledo Filho et al. (2012), a tensdo de escoamento e a viscosidade sdo suficientes para
caracterizar o comportamento reoldgico do concreto fresco. Estas propriedades podem ser
obtidas em redmetros de pastas e de argamassas, mas muitas vezes também sdo aplicados testes
empiricos e seus resultados comparados com as propriedades reoldgicas citadas. Por exemplo,
um ensaio empirico realizado em concretos auto adensaveis é o funil V. Este ensaio consiste
em medir o tempo que a amostra de aproximadamente 10 litros de concreto necessita para fluir
totalmente através do orificio inferior do funil. O resultado deste ensaio determina a resisténcia
a segregacao do concreto, mas também pode ser associado ao parametro reoldgico viscosidade

plastica.

A reologia dos polimeros também foi estudada por Mechtcherine et al. (2015), onde avaliaram
argamassas com dois tipos de PSA, com diferentes cinéticas de absorcao e dessorcao de agua.
Foram trés misturas de referéncia variando a relacdo agua/ligante (a/b), a presenca de silica
ativa e o teor de superplastificante. A analise da reologia foi realizada no decorrer de 90 minutos
apos a mistura. O rebmetro utilizado foi do tipo de reometria de fluxo continuo (Figura 2.12).
&
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Figura 2.12— Equipamento para caracterizagdo reoldgica. a) Redbmetro universal com rotor e
celula unitaria, e b) dimensdes da geometria utilizada (MECHTCHERINE et al. 2015).

Os resultados da reologia das argamassas do grupo A, denominado por eles para as argamassas

sem silica ativa e com 1,40% de teor de aditivo superplastificante, modificadas com dois tipos
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de PSA (B e DN), com teores variando entre 0,30 e 0,50% para o PSA B, e 0,15 a 0,30% para
0 PSA DN. Os resultados obtidos podem ser vistos nas Figuras 2.13 e 2.14.
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Figura 2.13 — Desenvolvimento do comportamento reoldgico ao longo do tempo para as
argamassas do grupo A sem e com o PSA B em varios teores e agua extra (0,05). a)
viscosidade plastica e b) tensdo de escoamento (MECHTCHERINE et al., 2015).

O comportamento das misturas observado em relacdo a viscosidade plastica no tempo foi
semelhante em todas as argamassas ensaiadas com o PSA B. Todas apresentaram um aumento
inicial seguido de uma diminuicdo deste parametro. Por outro lado, nenhuma delas teve
comportamento parecido com a mistura de referéncia, onde houve aumento da viscosidade

plastica.

Ja para a tensdo de escoamento, as mudancas foram mais significativas na presenca do PSA B.
Como pode ser observado na Figura 2.13 — b, 0 aumento da tensdo de escoamento em relacao
a viscosidade foi de quase uma ordem de grandeza. Para a mistura com 0,40% de PSA B, 0s
valores da tensdo de escoamento foram duas ou mais vezes maiores que a argamassa de
referéncia. Além disso, semelhante aos resultados apresentados para a viscosidade plastica, uma
clara diminuicédo da tensdo de escoamento ao longo do tempo foi observada para as argamassas
contendo teores de 0,3% a 0,5% de PSA B e relacdo a/c fixa em 0,35, 0 que seria motivo para
elevar os valores deste parametro reolégico. Porém, este fendmeno pode ser explicado por um

liberacdo prematura da dgua absorvida por este tipo de PSA.
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Figura 2.14 — Desenvolvimento do comportamento reoldgico ao longo do tempo para as
argamassas do grupo A sem e com 0 PSA DN em varios teores e agua extra (0,05). a)
viscosidade plastica e b) tensdo de escoamento (MECHTCHERINE et al., 2015).

Os valores da viscosidade pléastica, visto na Figura 2.14 — a, para as argamassas contendo 0,15
e 0,20% PSA DN, sdo préximos aos da argamassa de referéncia. Isto indica que a quantidade
deste polimero foi adequada para fornecer resultados comparaveis. J& uma dosagem de 0,30%,
se mostrou bastante elevada, uma vez que causou um aumento excessivo na viscosidade

plastica.

Observando a Figura 2.14 — b, com relacdo a tensdo de escoamento, € possivel perceber que
apenas para a argamassa de referéncia houve uma queda brusca aos 30 minutos deste parametro.
Entre 30 e 90 minutos as misturas contendo 0,15 e 0,20% de PSA DN tiveram comportamento
semelhante a referéncia. Por outro lado, a argamassa com 0,30% de PSA DN mostrou ter uma
quantidade elevada de polimero para a quantidade de agua extra disponivel na mistura. Assim
é possivel supor que parte da dgua da mistura, além da agua extra, foi absorvida pelo PSA,

fazendo com que a tensdo de escoamento apresentasse um aumento expressivo.

Neste estudo observou-se que a adi¢do de PSA ao concreto pode mudar consideravelmente sua
reologia. A diferenca entre a absorcdo e dessor¢do dos PSA’s é capaz de afetar os pardmetros
reologicos das argamassas frescas. Foi visto, por exemplo, que a adi¢do de certo tipo de PSA
em relacdo a massa de cimento remove a dgua adicional do sistema. Se nédo for adicionado uma
especifica quantidade de dgua extra a mistura para compensar esta tendéncia, um aumento na

tensdo de escoamento e na viscosidade plastica do sistema cimenticio é observado.
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2.1.4.2 Naretracdo autdgena

O PSA, quando utilizado como agente de cura interna, visa reduzir a autodessecacdo em

materiais de baixa relacdo a/c e, assim reduzir a retracdo autdgena.

Jensen e Hansen (2002) foram os primeiros pesquisadores a estudar os PSA’s como agente de
cura interna. Eles observaram as mudangas na umidade relativa interna, e a deformacao
autégena em condicGes isotérmicas (Figura 2.15) de pastas de cimento modificadas com dois
tipos de PSA, com diferentes teores em relacédo ao peso do cimento. Para a determinacdo da
deformacdo autdgena utilizaram moldes de polietileno finos, corrugados, com relagédo

comprimento/diametro, de aproximadamente 300:30 mm.

1000 0.6% SAP
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Figura 2.15 — 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).

Foi encontrado pelos autores que € possivel evitar a autodessecacdo em concretos de alto
desempenho (CAD) ao fornecer agua de cura interna. Além disso, a eliminacdo completa de
retracdo autdgena baseado na dgua de cura interna pode ndo ser necessaria. Idealmente, sé 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 retracdo residual ou influéncia adversa sobre as propriedades reologicas.

Ordofiez et al. (2013) avaliaram dois estratégias para a mitigacdo da retracdo autogena em
microconcretos de alta resisténcia, a adi¢do de polimero superabsorvente (PSA) e de aditivo
redutor de retracdo (ARR). O PSA utilizado apresentava particulas esféricas produzidas usando
a técnica de polimerizacao 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
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JCI - Technical Committee on Autogenous Shrinkage of Concrete, em corpos de prova

prismaticos. Na Figura 2.16 sdo apresentados os principais resultados obtidos.
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Figura 2.16 — Resultados médios da evolugdo da retragdo autdgena dos microconcretos a
partir tempo zero (t0) até a idade de 28 dias, em corpos-de-prova prismaticos de 75mm x
75mm x 285mm, selados (ORDONEZ et al., 2013).

Os resultados indicam que as duas estratégias mitigadoras sdo eficazes na reducdo da retracdo
autogena, sem alterar de forma relevante as propriedades mecanicas e a durabilidade. O PSA ¢é
bastante promissor, pois no teor de 0,6% em relacdo a massa de cimento, na idade de trés dias,
a reducdo na retracdo autégena foi de 80% com pequena reducdo nas propriedades mecéanicas
(até 15%) em relacdo a mistura de referéncia.

Apbs a andlise dessas pesquisas citadas, pode-se afirmar que o uso de PSA como agentes de
cura interna, € uma estratégia promissora no combate a retracdo autdgena em materiais

cimenticios de baixa relacdo a/c.

2.1.4.3 Nas propriedades mecanicas

Embora o PSA mitigue ou mesmo neutralize a retracdo autdgena, diversos autores concluiram
que o polimero causa também reducdo das propriedades mecanicas. Mechtcherine et al. (2014)
desenvolveram uma pesquisa interlaboratorial proposta pela Rilem, utilizando dois tipos de
PSA. Como conclusdo deste estudo obtiveram que, a adi¢cdo de PSA e de agua extra, resultam

numa diminui¢do em ambas as resisténcias, a tracdo na flexdo e a compressao.
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Silva et al. (2014) avaliaram o efeito da adicdo de trés tipos de PSA sobre a retragcdo autdgena
e a resisténcia a compressdo de microconcretos de alta resisténcia. As misturas tinham uma
relacdo a/c de 0,3 com adicdo de 10% de silica ativa, os teores de PSA estudados foram 0,3% e
0,6%. A trabalhabilidade dos microconcretos foi fixada através do espalhamento sem golpes da
norma DIN 18555-2. A Figura 2.17 mostra os resultados da resisténcia relativa & compresséo
das misturas contendo diferentes teores de PSA (em relagdo a mistura de referéncia) e nas
idades de estudo.
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Figura 2.17 — Resisténcia relativa & compressdo de microconcretos de alta resisténcia
modificados com diferentes teores de PSA ensaiados aos 7 e 28 dias de idade (SILVA et al.,
2014).

Segundo os autores, a resisténcia a compressao dos microconcretos de referéncia sempre foi
maior, nas duas idades, comparadas com as misturas com adi¢do de PSA. Nota-se que o teor
mais elevado de PSA (A, B e C) nas misturas provocou maior reducdo na resisténcia a
compressdo. Este efeito na resisténcia pode ser explicado pela modificacdo da microestrutura
da pasta de cimento, apés o desinchamento do PSA deixando vazios maiores e, portanto,
aumentando a sua porosidade.

Outra pesquisa abordando este tema foi desenvolvida por Lura et al. (2006). Eles investigaram
a influéncia do PSA na resisténcia de pastas e argamassas. As misturas tinham relacéo a/c de
0,300; 0,315; 0,320, além de agua extra (0,05), para as que continham PSA. Foi utilizado 1%
de aditivo superplastificante nas misturas e, para efeito comparativo, em algumas misturas foi
adicionado 20% de silica ativa em relagcdo a massa de cimento. A resisténcia & compresséo foi

medida em corpos de prova cilindricos de acordo com a norma ASTM C39. As amostras tinham
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15 mm de diametro e aproximadamente 30 mm de altura para as pastas de cimento, 24 mm de
didametro e cerca de 50 mm de altura para as argamassas. As Figuras 2.18 e 2.19 mostram 0s
resultados da resisténcia a compressdo em diferentes idades para as pastas e as argamassas,

respectivamente.

150
T
Pasta_SF Pasta_SF_PSA _l
—_ Wft=0,30, SF=0,20 _— wfc=D,30, I:W)(C]E=D,05, SF=0,20
©
o
=
= Y S—
=] —T /
s 100 | Pasta_Ref
o T w/c=0,30
g
o
£ Pasta_Ref_PSA
S w/c=0,30, (w/c).=0,05
¢
©
'@ 50
c
«@
47
7]
[
o
0 . . . . . .
0 7 14 21 28 35 42 49 56

Tempo (dias)

Figura 2.18 — Resisténcia a compressao de pastas de cimento, com e sem PSA. O gréafico
mostra a média e o desvio padrdo de 3-5 amostras ensaiadas para cada idade (LURA et al.,

2006).
150
Argamassa_5SF
= Argamassa_SF_PSA w/e=0,32, SF=0,20
o w/c=0,32, (w/c)«=0,05, SF=0,20 — ]
E "\_. T L
S 100 F o 13
s . = Argamassa_Ref
2 $ w/c=0,315
E
0 1
': Argamassa_Ref_PSA
© w/c=0,315, (w/c)==0,05
S 50 +4
b /
@
1
]
@Q
e
0 |||||| | T T T 1 | T N N T T 1 | T T T T 1 2 3 3 3 3 3 1 5 3 3 3 3 3 1 3 3 3 3 3 » 1l 3 2 2 9 3 3 1
0 7 14 21 28 35 42 49 56

Tempo (dias)

Figura 2.19 — Resisténcia a compressdo de argamassas, com e sem PSA. O grafico mostra a
média e o desvio padrdo de 3-5 amostras ensaiadas para cada idade (LURA et al., 2006).
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Lura et al. (2006) observaram que o PSA reduz a resisténcia & compressao nas idade iniciais
das pastas em cerca de 20%, enquanto que para idades avancadas a reducdo dessa resisténcia é
de aproximadamente 10%. Nas argamassas, no entanto, ndo é possivel perceber uma influéncia
clara do PSA na resisténcia. Isto pode ser explicado pela fragilidade da zona de transicéo e uso
de agregados fracos nas argamassas, tornando essas menos sensiveis a reducao da resisténcia

causada pelo PSA.

2.2 REOLOGIA

2.2.1 Conceitos bésicos de reologia

A reologia é a ciéncia que estuda a deformacdo e o fluxo dos materiais quando submetidos a
uma determinada tensdo (SHYSHKO, 2013). Este conceito foi formulado e consolidado em
1929 por E. C. Bingham, porém as primeiras relacdes entre forca aplicada ao material e sua
consequente deformacdo foram observadas por Hooke e Newton em meados do século XVII
(TANNER, 1988).

Portanto, a reologia analisa 0 comportamento de um material provocado pela aplicacdo de uma
tensdo ou de uma deformacéo, ou seja, ela tem interesse nas relacGes entre tenséo, deformacéo,
taxa de deformacéo e tempo (TATTERSALL; BANFILL, 1983).

De acordo com Banfill (2003), os estudos em reologia sdo tratados como um assunto com
elevado nivel de complexidade, principalmente por suas formula¢cbes matematicas. Com o
avanco das pesquisas 0s conceitos relacionados a reologia ficaram mais acessiveis, ajudando a

superar a percepc¢do da dificuldade existente, melhorando a sua compreensao.

Tattersall e Banfill (1983) afirmam que a reologia € melhor aplicada aos materiais cujas
propriedades do escoamento sao mais complexas do que as de um fluido simples, como liquido
ou gas, ou as de um sélido ideal, embora um material apresente um comportamento considerado
simples, sob determinadas condicGes de ensaio, podera apresentar caracteristicas reoldgicas de

maior complexidade em condic¢des adversas.

Um dos exemplos da influéncia das condigdes no comportamento reoldgico do material foi
dado por Tanner (1988), afirmando que a temperatura pode alterar as propriedades dos materiais

e gerar variagOes dos efeitos ndo-newtonianos no escoamento. Tattersall e Banfill (1983)
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também consideram uma dependéncia da pressdo, mas na maioria das situacdes praticas isso

ndo € importante.

Em varios estudos foi encontrado que o grau de complexidade envolvido ndo é determinante,
pois o comportamento reoldgico dos materiais € usualmente descrito com uso de relacoes
matematicas entre a tensdo aplicada (t) e sua respectiva deformacéao ou fluxo (¥), além de suas

variacdes em relacdo ao tempo.

Segundo Pandolfelli et al. (2000), nos solidos e liquidos perfeitos, onde a deformacéo
independe da direcdo de aplicacdo da solicitacdo mecanica, caracterizando materiais
isotropicos, é aparentemente simples definir uma relacdo entre a tensédo aplicada e deformacéo
resultante. Por outro lado, para sélidos elésticos, Hooke propds, em 1676, que existe uma
proporcdo entre a deformacédo e a carga aplicada sobre estes materiais. J& Newton definiu o
comportamento dos liquidos perfeitos e no "Principia”, publicado em 1687, desenvolveu o
primeiro modelo que possibilitou relacionar a taxa de deformagéo de um fluido (¥) com a tenséo
externa exercida sobre ele. Porém, se tratando dos fluidos, ndo ha raz&o em relacionar a tenséo
aplicada (t) com um valor absoluto de deformacéo (¥), pois os fluidos quando submetidos a
qualquer tensdo externa, diferente dos solidos, se deformam continuamente até se depararem
com alguma barreira fisica que impeca o escoamento. Isto ocorre por nao existir ligaces
primarias entre as moléculas dos fluidos, fazendo com que a sua caracterizacao reoldgica ndo
seja determinada pela deformacdo absoluta, mas pela taxa de deformacdo do material com o

tempo (¥).

Ainda de acordo com Pandolfelli et al. (2000), Newton, buscando investigar a relacdo entre a
tensdo (1) e a taxa de deformagao (¥) dos fluidos recomendou um modelo composto por duas
laminas paralelas de fluido de area igual a “A”, espacadas por uma distancia infinitesimal “dx”,
e movimentadas na mesma direcdo, porém com velocidades distintas (V1 e V2), como pode ser

visto na Figura 2.20.
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Figura 2.20 — Modelo proposto por Newton para definicao da viscosidade.

A defasagem entre as laminas (dv = V2 - V1) é causada pela diferenca de velocidade, mas é
mantida pela aplicacdo da forca (F) em uma das laminas de fluido. E motivado por essa
diferenca entre as velocidades (dv), que o volume do fluido interno as laminas é submetido a
uma solicitacdo de cisalhamento simples, onde a taxa de deformacéo equivale ao gradiente de

velocidade ao longo da distancia “dx” e ¢ conhecida como taxa de cisalhamento (¥ = dv/dx).

Utilizando este modelo, Newton observou uma relacdo direta de proporcionalidade, para
diversos fluidos, entre a taxa de cisalhamento (¥) e a tensdo exercida sobre uma das laminas,
chamada de tensdao de cisalhamento (t). A constante de proporcionalidade entre estas duas

variaveis é conhecida como a viscosidade do fluido (n), representado na Equacéo 2.3.

Os autores dividem a viscosidade em: viscosidade diferencial (L), que corresponde a inclinacao
de um ponto da curva de tensdo de cisalnamento versus taxa de cisalhamento; e viscosidade
aparente (n), termo mais usual aplicado as curvas de tensdo de cisalhamento versus taxa de
cisalhamento ndo-lineares, que é obtida a partir da inclinacdo de uma reta ligando um ponto

particular da curva com a origem.

F dv .
T_Z_ E_T]X (Eq. 2.3)

Assim, para o caso dos fluidos, a reologia esta relacionada a um sistema de forcas que faz com
que escoem. A compreensdo deste fendmeno esté relacionada ndo s com a tenséo e a taxa de
deformacdo, mas também com a viscosidade. Para Pandolfelli et al. (2000), isto evidencia a
viscosidade como a principal propriedade reoldgica de um fluido, pois indica a sua capacidade
de escoar continuamente sob a agdo de uma tenséo de cisalhamento externa. Ja, segundo Schultz
e Struble (1993), a tensdo de escoamento é responsavel por permitir ou ndo o inicio do

escoamento do material. Ou seja, caso seja aplicado uma tensdo que ndo exceda a tensdo de
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escoamento, 0 material se comporta como um solido, isto &, abaixo desta deformac&o/tenséo as
particulas permanecem unidas e sdo capazes de recuperar elasticamente as deformacdes que
Ihes sdo impostas. Mas, acima desta deformacéo/tensdo o material escoa e passa a se comportar

como liquido.

No Sistema Internacional de Unidades, a tensdo de escoamento é dada em (Pa) e a viscosidade

é dada em (Pa.s).

2.2.2 Classificacdo dos modelos reoldgicos

Segundo Pandolfelli et al. (2000), os fluidos apresentam mudangas em seu comportamento
conforme suas caracteristicas de suspensdo, ou seja, dependem da mistura solido/liquido que o
compdem. O emprego disseminado de suspensdes com diferentes teores de solido, geralmente
aplicado em industrias, aumenta a necessidade de conhecer os detalhes de suas caracteristicas
reoldgicas. Desta maneira, foi descrito o efeito da adicdo de particulas na viscosidade de um
liquido, imaginando a presenca de um sélido esférico no interior das laminas paralelas de fluido
do modelo de Newton. Este solido ird dificultar o escoamento do fluido, agindo como uma
barreira e perturbando o fluxo que agora tera linhas curvadas (Figura 2.21).
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Figura 2.21 — Representagdo da influéncia de uma particula esférica sobre as linhas de fluxo
de um fluido submetido ao cisalhamento: a) fluido sem a particula e b) com a particula
(PANDOLFELLI et al., 2000).

Assim, o comportamento reoldgico dos fluidos divide-se em Newtonianos e ndo-Newtonianos.
Esta divisdo ocorre pela diferenca de comportamento dos fluidos diante da tens&o cisalhante e
a taxa de cisalhamento, além disso, podem ser relacionados de acordo com a dependéncia ou

independéncia do tempo de aplicacdo da tenséo sobre eles.
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2.2.2.1 Fluidos newtonianos

Os fluidos Newtonianos apresentam uma linearidade entre a tensdo cisalhante e a taxa de
cisalhamento aplicada e, consequentemente, viscosidade constante, para certas condicGes de

temperatura e pressao.

Desta forma, a curva de escoamento para um fluido newtoniano € uma linha reta que passa pela
origem e apresenta uma inclinacdo cujo o inverso é igual a viscosidade diferencial (u) (Figura
2.22). Portanto, apenas para os fluidos newtonianos, as caracteristicas de escoamento podem
ser definidas por uma determinagéo experimental simples, ou seja, por um ensaio que determina
apenas um parametro reoldgico (PANDOLFELLI et al., 2000).

Inclinacio =11

Tensdo de cisalhamento (Pa.s)

.

Taxa de cisalhamento (s} "

Figura 2.22 — Relagdo entre a tensdo cisalhante e a taxa de cisalhamento, para fluido
newtonianos.

2.2.2.2 Fluidos ndo-newtonianos

Os fluidos ndo-newtonianos séo caracterizados por ndo apresentarem linearidade entre a tensao
cisalhante e taxa de cisalhamento, ou seja, ndo possuem viscosidade constante, além de que

podem ser dependentes ou independentes do tempo de aplicacdo da tensao.
Para esses fluidos, a relacdo de linearidade gera uma viscosidade aparente, j& mostrada na

Equacdo 2.3, que deixa de ser uma caracteristica intrinseca do fluido e passa a depender da taxa

de cisalhamento e dos outros fatores ja& mencionados, como temperatura e pressao.
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Os comportamentos descritos pelas curvas de escoamento ndo correspondem a linhas retas
passando pela origem e as propriedades do escoamento deste tipo de fluido ndo podem ser

determinadas por uma Unica constante com um ensaio simples (PANDOLFELLI et al., 2000).
Estes fluidos séo divididos em trés grupos e classificados de acordo com seu comportamento:

a) Fluidos ndo-newtonianos independentes do tempo

Este tipo de fluido é caracterizado pela necessidade da aplicacdo de uma tensdo minima (7o),

denominada como tens&o limite de escoamento, onde para acontecer o escoamento, ela deve
ser excedida. Os modelos viscoplasticos sao particularmente utilizados para descrever liquidos
com grandes teores de sélidos em suspensdo (BIRD et al., 1987). A Equacdo 2.4 apresenta o

modelo de Bingham.
T = . ¥+ Tg (Eq. 2.4)

Onde a W, € a viscosidade plastica. A viscosidade aparente € obtida fazendo uma combinagéo
entre as Equac0es 2.3 e 2.4, resultando na Equacéo 2.5.

n=p,+=2 (Eq. 2.5)

¥

No entanto, a maioria dos fluidos que apresentam tensdo de escoamento e utilizados em
processos industriais, sdo caracterizados por comportamentos reolégicos muito mais complexos
do que o descrito pela equacao de Bingham (Equacao 2.4). Por este motivo, outras equacdes de
estado reoldgico tém sido propostas para descrever o comportamento desses fluidos. Dentre

elas, destacam-se a equacao proposta por Casson (Equagéo 2.6):
T2 = 72 4 (%) /2 (Eq. 2.6)

Onde 7. é a tensdo de escoamento de Casson e 7, € a viscosidade de Casson; além do modelo

proposto do Herschel — Bulkley (Equagéo 2.7):

T=1, + k(®)? (Eq. 2.7)
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Onde 7, ¢ a tensdo de escoamento Herschel — Bulkley, k € uma constante, e p € um indice de

consisténcia do fluido obtido a partir do ajuste dos dados experimentais de 7 e .

Outra caracteristica dos fluidos independentes do tempo é que a taxa de cisalhamento em
qualquer ponto é fungdo apenas da tensdo de cisalhamento. De acordo com Tanner (1988), este

tipo de fluido é subdividido em:

o Fluidos pseudoplasticos: A viscosidade aparente, determinada pela relagéo entre
a tensdo de cisalhamento e a taxa de cisalhamento, diminui progressivamente a
medida que a taxa de cisalhamento aumenta. Esse tipo de fluido torna-se mais
delgado em altas taxas. Os fatores que contribuem para esse efeito sdo o tipo de
interacdo entre as particulas e a concentragdo, o peso molecular e a conformacao
das moléculas do dispersante presente no meio do liquido. Exemplos: solugdes

poliméricas, suspensdes coloidais e polpa de frutas.

o Fluidos dilatantes: No caso desses fluidos, a curva de escoamento descreve um
aumento da viscosidade aparente com o0 aumento da taxa de cisalhamento,
fazendo dos fluidos dilatantes mais espessos em elevadas taxas de cisalhamento.
O que contribui para este efeito é a proximidade entre as particulas, e isto é
influenciado pela presenca de particulas com alta rugosidade superficial,
formato assimétrico e distribuicdo granulométrica bastante estreita e a existéncia
de elevadas forcas de repulsdo entre elas. Exemplos: suspensdes de amido e

areia, PVC e alguns polimeros carregados.

o Fluido de Bingham: Aparentemente com aspecto de um sélido até que a tensdo
aplicada sobre ele ultrapasse a tenséo limite de escoamento. A partir de entdo se
comporta como fluido e sua viscosidade aparente, linear. Esses fluidos séo
dispersdes que podem formar uma rede de interparticulas mantidas por forcas
quando deixado em repouso. Essas forgas sao responsaveis pelo travamento dos
elementos, formando um material de carater solido com alta viscosidade. Assim,
para sua estrutura entrar em colapso e o fluido escoar, é necessario uma forca

externa maior do que a existente entre as particulas.
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A distincdo de comportamento para a relacdo entre a tenséo cisalhante e a taxa de cisalhamento,
para cada modelo apresentado, pode ser melhor compreendido na Figura 2.23. Outro ponto

caracteristico em cada fluido € a presenca ou ndo da tensdo limite de escoamento.

>

Tensio de cisalhamento
¥ ]

Taxa de cisalhamento

Figura 2.23 — Comportamento reologico dos fluidos: 1) newtoniano; 2) de Bingham; 3)
pseudopléstico; 4) pseudopléstico com tensdo de escoamento; 5) dilatante; 6) dilatante com
tenséo de escoamento (PANDOLFELLI et al., 2000).

b) Fluidos ndo-newtonianos dependentes do tempo

Segundo Tattersall e Banfill (1983), os fluidos dependentes do tempo sdo mais complexos
guanto a relacdo entre a tensdo cisalhante e a taxa de cisalhamento, pois as propriedades sao
influenciadas de acordo com o tempo em que o fluido é cisalhado. Os tipos de comportamento

reoldgico dependentes do tempo s&o:

o Tixotropia: Este fenbmeno consiste na reducdo da viscosidade aparente em
funcdo do tempo em suspens@es submetidas a uma taxa de cisalhamento
constante. Desta forma, torna-se mais fluido com o aumento do tempo de
escoamento sob condicdes de estado estacionario. E importante ressaltar que
este comportamento € considerado reversivel. Exemplos: tintas, produtos

alimenticios, cosméticos, farmacéuticos.

o Reopexia: Na reopexia ha o aumento da viscosidade aparente em funcdo do
tempo de cisalhamento devido a formacdo gradual da estrutura. Neste caso, 0

fluido exibe maior resisténcia ao escoamento quando sujeito ao cisalhamento
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constante. Liquidos com esse comportamento podem permanecer hum longo
ciclo entre 0 aumento da viscosidade dependente do tempo em que a taxa é
aplicada e a diminuicédo da viscosidade caso esta taxa seja retirada. Porém, existe
um limite, onde ndo havera mais a reestruturacdo interna do fluido e a ruptura
acontece. A reopexia & contréria a tixotropia, e também é um fendmeno
reversivel. Exemplos: suspensdo aquosa diluida de pentdxido de vanadio e

oleato de aménio.
Assim, estes séo fluidos que apresenta mudanca em seu comportamento reoldgico com o avanco

do tempo em que uma determinada taxa de cisalhamento é exercida sobre eles e podem ser

melhor compreendidos quanto a seu efeito se tixotrépico ou reopético na Figura 2.24.

Txotropicos

Tensdo de cisalhamento
a

Taxa de cisalhamento

Figura 2.24 — Comportamento reoldgico dos fluidos newtonianos dependentes do tempo
(PINTO, 2012).

E importante frisar que os comportamentos dependentes do tempo apresentam grande ligagao
com a “historia do cisalhamento” do material, que consiste na sequéncia e duragdo das taxas

aplicadas anteriormente aos testes de analise reoldégica (PANDOLFELLI et al., 2000).

2.2.2.3 Fluidos viscoelasticos

Sdo fluidos que possuem caracteristicas de liquidos viscosos com propriedades elasticas

(Modelo de Maxwell) ou s6lidos com propriedades viscosas (Modelo de Kelvin- Voigt), ou
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seja, materiais viscoelasticos possuem propriedades elasticas e viscosas simultaneas, sendo

capazes de exibir uma recuperacdo elastica parcial apds a deformacéo.

De fato, a elasticidade de um fluido viscoelastico, sujeito a um dado estado de tensdo nédo
hidrostatico, reside na capacidade de inverter (ou reverter) parcialmente o processo de
deformacéo apds a anulacdo desse estado de tensdo, assemelhando-se nisto a resposta elastica
de um solido (FERREIRA, 2006).

2.2.3 Caracterizacéo Reologica

As caracteristicas reoldgicas sdo fundamentais para entender um dos principais parametros do
concreto na construcdo civil, a trabalhabilidade. Porém, os ensaios usuais que determinam esse
parametro, analisam apenas uma constante. Segundo Tattersall e Banfill (1993), os ensaios onde
somente uma constante € determinada (normalmente ensaio de abatimento e ensaio de fator de
compactacdo) ndo sdo suficientes para classificar a trabalhabilidade do concreto, pois podem
determinar como semelhantes dois concretos com comportamentos distintos e ainda ressalta a
subjetividade na classificagdo desses comportamentos. Segundo esses autores, 0 mais indicado
sdo ensaios que determinem dois pontos, pois essas duas constantes podem ser expressas em
termos de quantidades fisicas fundamentais, tais como viscosidade, mobilidade, tensdo de
escoamento e consisténcia. Ha um consenso de que essas quantidades fundamentais sdo a tensédo
de escoamento e a viscosidade plastica (Wallevik, 2006). E usualmente aceito que o concreto
fresco pode ser considerado, com boa precisédo, como fluido de Bingham (TATTERSALL,;
BANFILL, 1983).

Desta forma, o conceito de trabalhabilidade é relativo, pois depende ndo somente das
propriedades do material, mas também da forma de aplicacdo e do método de avaliacéo.
Existem inumeros equipamentos disponiveis para fazer a caracterizacao reoldgica do concreto,

sdo os chamados rebmetros.
Os redbmetros sdo equipamentos voltados a avaliagdo de propriedades reoldgicas de fluidos,

suspensdes, argamassas e concretos. Eles determinam pardmetros como viscosidade e tensdo

de escoamento em funcdo de outras varidveis, como tempo, pressdo, temperatura, etc.
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O primeiro redmetro, limitado apenas ao uso em concreto, foi desenvolvido em 1968 por
Powers, no conceito de cilindros coaxiais. Para exemplificar, pode ser visto na Figura 2.25 — a
0 redbmetro BML, também de cilindros coaxiais. A partir deste modelo, diversos outros foram
desenvolvidos utilizando conceitos novos através do cisalhamento do material, destaque para o
redmetro BTRHEOM (Figura 2.25 - b) desenvolvido no Laboratoire Central des Ponts et
Chaussées (LCPC), Franca (De LARRARD et al., 1997).

(b)

Figura 2.25 — Tipos de Redmetro. a) Redbmetro BML, de geometria com cilindros coaxiais e
b) Rebmetro BTRHEOM, com geometria baseada no sistema placa/placa (De LARRARD,
1999).

Segundo Stein (1986), os diversos rebmetros disponiveis comercialmente se baseiam em dois
principios basicos de funcionamento: o redmetro em que o torque aplicado ao fluido é
controlado, sendo avaliado o cisalhamento resultante — indicado para avaliagdes em que a
tensdo de escoamento € a principal propriedade a ser determinada; e o rebmetro em que 0
cisalhamento aplicado ao material é controlado, sendo registrada a forca necessaria para tal —
indicado para avaliagdes do comportamento da viscosidade do material sob diversas taxas de

cisalhamento.

Assim, como ja dito anteriormente, a avaliacdo do comportamento do material depende do tipo
do ensaio realizado. Para o0 caso de avaliacdo em materiais a base de cimento, na etapas de
manuseio e aplicagdo, o mais indicado é o ensaio de escoamento com diferentes taxas de
cisalhamento. Por outro lado, quando se pretende acompanhar a evolucdo da hidratagdo do
material, a consolidac&o da estrutura e a influéncia de aditivos ou adi¢Ges, 0s ensaios dindmicos
sdo os mais indicados, pois, além de ndo afetarem a estrutura em processo de consolidacéo,

simulam o material no molde ou ja aplicado (QUARCIONI, 2008).
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Devido a complexidade dos fenémenos reologicos e as diferentes solicitagdes as quais 0s
materiais cimenticios sdo submetidos, a sua caracterizacao reoldgica requer uma associagdo de
técnicas complementares. Existem diversas técnicas para caracterizacdo reoldgica. As mais
comuns para materiais a base de cimento sao a reometria rotacional (ensaios oscilatério e de
fluxo), a técnica creeprecovery e 0s ensaios tradicionais tais como o cone Marsh, o Vane test e

0 mini-slump.

Como exemplo, as argamassas colantes que, ao serem aplicadas, sofrem cisalhamento, sendo o
ensaio mais adequado para esta situacdo o de fluxo rotacional. Na etapa de assentamento da
placa ceramica, onde a argamassa sofre um esmagamento, poderia ser realizado o ensaio de
squeeze-flow. Por fim, o ensaio mais indicado para avaliar a fase de consolidacdo da argamassa

colante na parede seria o oscilatorio (BETIOLI, 2007).

Durante uma andlise reoldgica, por exemplo de uma argamassa, estes ensaios podem ser
associados dependendo do que se quer investigar na amostra, desta forma, eles se
complementam para uma analise mais detalhada. Os ensaios oscilatério, de fluxo rotacional e

squeeze-flow serdo descritos a seguir.

2.2.3.1 Reometria Rotacional — Ensaio oscilatério

O ensaio oscilatério € muito utilizado quando se pretende avaliar a cinética de hidratacdo do
cimento sem causar qualquer tipo de dano a estrutura que se forma a medida que a hidratacao
avanca. Este é muito usado para avaliar as propriedades de pastas de cimento desde a mistura
até o inicio de pega do cimento (PAPO; CAUFIN, 1991; SCHULTZ; STRUBLE, 1993;
NACHBAUR et al., 2001).

A técnica consiste em submeter a amostra a uma deformacao ou tensdo senoidal obtendo-se,
respectivamente, a tensdo ou deformacdo. Aplicando-se uma deformacdo senoidal sobre a
amostra, modelizada conforme a Equacdo 2.8, obtém-se como resposta a esta solicitacdo, a
tensdo (t), obtida pela Equacéo 2.9, ambas as ilustradas na Figura 2.26.

Y =Y, X sen wt Eq. 2.8

T =Ty X sen(wt + &) Eq. 2.9
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Onde, o € a velocidade angular, t é o tempo, y, ¢ a amplitude maxima de deformagdo e 6 é o

angulo de fase. Os comportamentos limite para os materiais sdo: sélido Hookeano, quando a
tensdo estd em fase com a deformacdo (6 = 0), e fluido Newtoniano, no qual a tensdo esta
defasada em relagdo a deformacdo (6 = 90°). A maioria dos materiais existentes ndo apresenta
comportamento de solidos ou liquidos ideais, mas sim, uma combinacdo dos mesmos,
denominado de viscoelasticidade (0 <6 <90°) (BETIOLI, 2007).

Deformacio A /-\.
N4

/\ «——em fase
A4

/\ o—defasada
N

ﬁngulu de fase (P<b<007)

C

Tensio

¢

Tensio A

<

Figura 2.26 — llustracdo para o esquema do ensaio oscilatorio com aplicacdo de deformacéo
senoidal e da obtengéo da tensdo como resposta, em fase e defasada (BETIOLI, 2007).

Utilizando as Equacdes 2.8 e 2.9 pode-se encontrar o modulo G*, denominado mddulo

complexo, relacionando a tensdo pela deformacdo, conforme a Equacao 2.10:
* TO
G* ="y, Eq. 2.10

Este modulo, por se tratar de um numero complexo, pode ser dividido em duas partes, real e
imaginéria. Onde, a parte real, eléstica, denominada de médulo de armazenamento (G), visto
na Equacdo 2.11 e, a parte imaginaria, viscosa ou modulo de perda (G”), segundo a Equagao
2.12.

G'=G"cosé Eqg. 2.11

G"=G"send Eq. 2.12

Para Schultz e Struble (1993) e Nachbaur et al. (1997), ao avaliar a viscoelasticidade de
suspensdes é preciso assegurar que as medidas reoldgicas sejam realizadas na regido

viscoelastica linear, onde o modulo eléstico independe da deformacéo aplicada. Esta regido
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delimita a deformacéo critica que se pode aplicar sobre o material, garantindo que sua estrutura
néo seja alterada.

Esta deformacdo € obtida a partir de um ensaio de varredura de deformacéo, em gque se aumenta
a amplitude com frequéncia constante, como pode ser visto na Figura 2.27 — a. Traga-se um
grafico deformacdo x componente elastica (G’), com escala logaritmica em ambos 0s eixos.
Assim, a deformagdo critica ¢ o ponto onde a curva de G’ comega a diminuir, como ilustrado
na Figura 2.27 — b, significando que a estrutura se rompeu. Esta deformacéo é tomada como

fixa para realizagdo dos ensaios oscilatorios.

Regilio

e g

o L viscoelistica
| nio Enear

AN N
vvvvwm

Amplitude de de formag do

Deformagiio

deformag 3o critica

(a) (b)

Figura 2.27 — llustracdo do ensaio de varredura de deformacéo ao longo do tempo (a), e
método de determinacdo da deformacao critica no limite entre a regido viscolelastica linear e
ndo linear (BETIOLI, 2007).

Caso a deformacao aplicada fique inferior a critica, as particulas permanecem unidas e sdo
capazes de recuperar elasticamente as deformacdes impostas. Assim, a microestrutura ndo se
rompe e 0 comportamento sera tipico de um solido, onde o valor de G’ ¢ constante. Entretanto,
acima desta deformacdo, o material escoa e passa a se comportar como liquido, onde o G’

diminui. Ambas as situacdes podem ser vistas na Figura 2.27 — b.

Geralmente, a deformacdo critica é apresentada como valor adimensional relacionado a altura
da amostra, podendo ser apresentada em radianos pela relacdo entre o raio da placa superior, a
altura de amostra (altura entre as placas paralelas) e a porcentagem de amplitude aplicada,

conforme Equagéo 2.13.
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onde, & ¢ a deformagdo em radianos, € é a porcentagem de amplitude, h € a altura de amostra

entre as placas paralelas e r é o raio da placa paralela.

Além de determinar a deformacao critica, 0 ensaio de varredura de deformac&o, com frequéncia
constante, pode estimar o valor da tensdo de escoamento (z,) pelo do produto da deformacéo

critica e 0 G’ nesta deformacéo, conforme a Equacéo 2.14.

TO ES defcrit X G, Eq 214

onde, G’ é o modulo eléstico na deformacéo critica.

Este modelo, proposto por Chen e Zukoski (1990), € uma analogia a Lei de Hooke (Equacéo
2.15), onde a constante de proporcionalidade é o médulo de elasticidade (E) ou mddulo de
Young.

c=EXe¢ Eq. 2.15

2.2.3.2 Reometria Rotacional - Ensaio de fluxo

O ensaio de fluxo é denominado ensaio de cisalhamento estacionario e mede a tensdo a uma
dada taxa de cisalhamento (ou vice-versa). Com a variacdo da taxa ou da tensdo de cisalhamento
a curva de escoamento pode ser tracada e, através desta ou de equacdes de estado reoldgico
podem ser determinadas as propriedades reoldgicas - viscosidade e tensdo de escoamento. Os
dados obtidos podem ser apresentados por curvas de tensdo x taxa de cisalhamento ou
viscosidade x taxa de cisalhamento. Através das curvas é possivel verificar o comportamento

reoldgico da pasta de cimento.
Para Betioli (2007), o ensaio de fluxo simula o comportamento do material durante o seu

manuseio e aplicacdo. Basicamente, consiste em aplicar uma tenséo ou deformacao e medir a

resisténcia do material a este esforco aplicado.
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Este ensaio pode ser realizado de véarias formas a depender da geometria escolhida entre as
diversas existentes, a serem usadas no redmetro. Na figura 2.28 sdo mostradas algumas dessas

geometrias utilizadas para o ensaio de fluxo em materiais cimenticios.

Figura 2.28 — Modelos de geometria utilizados para ensaios reoldgico de pastas de cimento e
argamassas, 1-“espinha de peixe”; 2 - cilindro concéntrico liso, 3 - cilindro concéntrico
ranhurado, 4 - cilindro concéntrico aletado (vane) e 5 - placas paralelas ranhuradas (BETIOLI,
2007).

2.2.3.3 Ensaio squeeze-flow

Este ensaio é baseado na determinacao do esforco necessario para compressao uniaxial de uma
amostra cilindrica, colocada entre duas placas paralelas, conforme mostrado na Figura 2.29. E
um ensaio de facil execucéo, boa repetibilidade e seus resultados de carga sdo dados em funcéo
do tempo e do deslocamento (CARDOSO, PILEGGI e JOHN, 2005).

1 Compresséao
pungdo ——

<t P

D = 50,8 mm
amostra —» hy = 10 mm { | h<10 mm

base —» inicio do ensaio final do ensaio

Figura 2.29 - Representacdo esquematica do ensaio reologico de squeeze-flow identificando a
condicdo de inicio e fim do ensaio (CARDOSO, PILEGGI e JOHN, 2005).
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Assim, o principio fundamental deste método baseia-se no fato de que a deformacéo efetiva do
material ocorre por cisalhamento radial, quando a razéo entre o didmetro (D) e a espessura da
amostra (h) for elevada (D/h >> 5). Para razfes inferiores, surgem tensfes de compressdo
(MEETEN, 2004).

O perfil tipico obtido de um ensaio de squeeze-flow, com controle por deslocamento, expresso
na forma de carga x deslocamento, apresenta trés regides bem definidas (MIN et al., 1994),

como mostrado na Figura 2.30.

Carga (N)

Deslocame nto (mm)
Figura 2.30 — Perfil tipico de carga x deslocamento de um ensaio de squeeze-flow realizado
com deslocamento controlado. Estagio I: pequeno deslocamento - deformacéo elastica;

estagio 11 deslocamento intermediario - deformacao plastica e/ou fluxo viscoso; estagio I11:
grande deslocamento - enrijecimento por deformacao (strain hardening) (BETIOLI, 2007).

No primeiro estagio, em baixas deformacdes, o material se comporta como um sélido,
apresentando deformacdo elastica linear. Materiais cimenticios com comportamento
predominante nesse estagio, possivelmente apresentard problemas de fissuracdo, ainda no

estado fresco, devido a recuperacdo elastica apds a retirada do esforco.

Para o estagio Il, determinado pelos deslocamentos intermediarios, onde a compressao resulta
em deformacdo radial e de cisalhamento, superando as for¢as que mantinham o material sob
comportamento elastico, e assim, o mesmo flui por deformacdo pléstica e/ou viscosa
dependendo das suas caracteristicas. Ou seja, 0 material pode sofrer grandes deformacdes sem

0 devido aumento da forca para o deslocamento.
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Por fim, no estagio Ill, grandes deformagfes sdo impostas ao material, podendo ocorrer um
aumento expressivo (exponencial) da carga necesséria para o deslocamento do mesmo.
Provavelmente, este € um estagio em que se tornam dificeis os procedimentos de aplicacéo e
acabamento de materiais cimenticios, devido as altas cargas (tensdes) necessarias para deforma-
lo (CARDOSO, PILEGGI e JOHN, 2005).

O ensaio de squeeze-flow, assim como os outros dois citados anteriormente, pode gerar 0s
parametros reoldgicos fundamentais, como viscosidade e tensdo de escoamento. A viscosidade

elongacional (ng) é calculada segundo a Equacéo 2.16 (STEFFE, 1996).

np = 8/s = 2L [y~ "D/ Eq.2.16

nRZ]

Onde, o; é atensdo, € é a taxa de deformacéo elongacional, L é a carga, h, € a altura inicial da

amostra, v € a velocidade da puncdo, t € o tempo e R € o raio da puncéo.

Por outro lado, a tensdo de escoamento é determinada, inicialmente pela transformacdo dos
dados de carga em tensdo. Em seguida divide-se a carga pela area da pungédo. Deve-se encontrar
a transicdo entre a parte elastica (estagio 1) e plastica (estagio I1) na curva tensdo x deformacéo.
O ponto exato da transicdo entre os dois estagios pode ser relacionado com a tensdo de
escoamento do material, que pode entdo ser calculada por um artificio geométrico. Este
procedimento consiste em se determinar a intersec¢do da extrapolacdo linear das curvas dos
estagios I e I, como pode ser visto na Figura 2.31, onde é observado o resultado da tensdo para
a pasta de referéncia utilizada na pesquisa de Betioli (2007), ap6s 15 minutos de hidratacdo do

cimento.
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Figura 2.31 — Procedimento geométrico adotado para determinar a tensdo de escoamento no
ensaio de squeeze-flow. Regido inicial da curva tensdo x deslocamento da pasta de referéncia
com 15 minutos de hidratacdo (BETIOLI, 2007).

Os resultados obtidos a partir das curvas carga x deslocamento e carga x tempo podem trazer
informac@es das caracteristicas reologicas dos materiais, analisando os perfis das curvas e dos

niveis de carga atingidos no ensaio.

Nesta pesquisa, foi utilizado o ensaio do tipo fluxo rotacional na determinagdo dos parametros
reoldgicos (tensdo de escoamento e viscosidade), das pastas de cimento Portland de alta
resisténcia estudadas. Porém, também foi realizado o ensaio do tipo oscilatorio apenas para

investigar a acdo do aditivo superplastificante, como sera detalhado no capitulo a seguir.

2.2.4 Parametros que influenciam o comportamento reol6gico de uma suspensao

O comportamento reolégico das suspensfes é bastante complexo e de dificil interpretacao,
principalmente quando estudada a atuacdo sinérgica dos diversos parametros que podem
influenciar o sistema como um todo. Estes fatores sdo descritos a seguir, cabendo ao
pesquisador uma avaliagdo minuciosa da influéncia de cada um deles, para atingir as exigéncias

requisitadas nos mais diversos tipos de processamento de materiais.

Segundo Pandolfelli et al. (2000), dentre os principais fatores que afetam o comportamento

reoldgico das suspensées, podem ser destacados:
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o Caracteristicas fisicas do meio de dispersdo (viscosidade, densidade, etc.);

o Concentracdo volumeétrica de s6lidos em suspenséo;

o Caracteristicas fisicas das particulas (area superficial especifica, distribuicdo
granulométrica, densidade, forma, etc.);

o Peso molecular, conformacdo espacial e estrutura quimica da molécula de
aditivos como dispersantes;

o Concentracdo de moléculas de dispersante no meio liquido;

o Magnitude de interacdo entre as particulas (indicativo da eficiéncia do
mecanismo de estabilizagdo empregado);

o Temperatura;

o pH (em sistemas aquosos).

O comportamento reoldgico do fluido pode ser controlado por um ou mais destes fatores,
dependendo das propriedades de cada suspensdo e da amplitude da taxa de cisalhamento

aplicada no sistema.

Betioli (2007) desenvolveu um estudo sobre o polimero metil hidroxietil celulose (MHEC),
num ensaio oscilatério, para verificar sua influéncia nas reacdes de hidratacdo de pastas de
cimento e, consequentemente, no comportamento reologico dessas pastas. Os resultados
obtidos, mostram uma mudanga brusca da componente eldstica (G’), representado pelos
circulos pretos em cada curva. Estes circulos também delimitam a transicéo da regido Il para

I11 que indica 0 aumento da taxa de hidratagdo da pasta, ver Figura 2.32.
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Figura 2. 32 — Evolugao da componente elastica (G”) através do ensaio de varredura de tempo
apos ensaio de varredura de deformacdo, para as pastas de referéncia e modificadas com 0,25
e 0,50% de MHEC (BETIOLI, 2007).

Um reflexo direto do aumento da taxa de hidratacdo € o incremento na componente eléstica
(G”). Para Jiang et al. (1996), ocorre uma elevada taxa de hidratagdo quando a componente
elastica (G’) aumenta significativamente, caracterizando um solido, ou seja, iniciando a pega e,

portanto, durante esse processo 0 material sofre alteragdes no comportamento reologico.
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3 PROGRAMA EXPERIMENTAL

O programa experimental foi desenvolvido no Laboratorio de Ensaio de Materiais do
Departamento de Engenharia Civil e Ambiental da Universidade de Brasilia (LEM/UnB), nos
laboratorios de FURNAS Centrais Elétricas S.A. - Aparecida de Goiénia - e no Laboratorio de

Geotecnia da UnB.

Na Figura 3.1 é apresentado o esquema do programa experimental dessa pesquisa. Observa-se
que ele esta divido em trés grandes analises: a primeira trata da caracterizagdo dos polimeros
estudados, utilizando técnicas ndo convencionais aos PSA’s; a segunda refere-se aos estudos
reoldgicos, realizada para investigar a influéncia dos quatro polimeros (A, B, C e D) nas
propriedades reoldgicas das pastas e; a terceira, relacionada a resisténcia a compressao das

pastas estudadas.

O estudo reologico foi desenvolvido em duas etapas: na etapa 1, realizada no PSA A,
investigou-se a influéncia do teor de PSA em relacdo a massa de cimento (0%, 0,1%, 0,2% e
0,3%) e o efeito da relagédo a/c (0,25, 0,30, 0,35 e 0,40) nas propriedades reoldgicas das pastas
ao longo do tempo. As pastas dessa etapa, contendo PSA, tiveram adicdo de 4gua de cura interna
(a/ci) de acordo com o teor de polimero de cada pasta e, desta forma, a relacdo a/Ciotal Variou,
pois esta trata-se da soma da relag&o a/Cnasica COM a/ci. Na etapa 2, estudou-se a influéncia de
quatro tipos de polimeros (A, B, C e D) nas propriedades reoldgicas das pastas. Ja nesta etapa
a adicdo de agua de cura interna foi constante (a/ci = 0,05) e variou-se o teor adicionado do PSA
a depender de sua capacidade de absorgdo, 0 que gerou nas pastas mesma relacao a/Ciotal.

Na Figura 3.2 sdo apresentadas as propriedades estudadas das pastas tanto no estado freso

quanto no estado endurecido neste programa experimental.
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ESQUEMA GERAL DO PROGRAMA EXPERIMENTAL
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Figura 3.1 — Esquema do Programa Experimental
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Figura 3.2 — Propriedades estudadas das pastas do programa experimental.
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3.1 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

3.1.1 Determinacdo das variaveis de resposta do projeto experimental

As variaveis resposta ou variaveis dependentes sdo representadas pelo efeito, consequéncia
e resultado observados dos parametros conhecidos do objeto de estudo, ou seja, sdo as que
possibilitam a quantificacdo de caracteristicas e propriedades relacionadas a qualidade das

pastas, podendo ser determinadas experimentalmente.

As variaveis dependentes consideradas para a pastas de cimento neste trabalho sdo: tenséo

de escoamento e viscosidade ao longo do tempo e resisténcia a compressao.

3.1.2 Escolha das variaveis independentes do programa experimental

As variaveis independentes sdo as varidveis conhecidas e, desta forma, ndo dependem dos
padrdes de reacdo inicial, intencdes e caracteristicas dos sujeitos da pesquisa, ou seja, Sao 0S

parametros que podem exercer influéncia sobre as varidveis resposta ou dependentes.

As variaveis independentes na etapa 1, composta por 10 misturas, sdo: relacdo a/c (0,25;
0,30; 0,35 e 0,40), teor de PSA (0%; 0,1%; 0,2% e 0,3%) e o teor fixo de 3% de aditivo

superplastificante.

Na etapa 2, constituida por 6 misturas, as variaveis independentes sdo: tipo de PSA (A, B, C
e D), relacdo a/c (0,30), agua de cura interna para as misturas contendo PSA (a/ci= 0,05) e
teor de aditivo superplastificante fixo em 2%. Adicionalmente foi realizada uma mistura,

0,30-PSA A SP-3, com o teor de 3% de superplastificante para fins comparativos.

Para a resisténcia a compressdo, constituida por 6 pastas, possuem as seguintes variaveis
independentes: relacdo a/c (0,30 e 0,35), tipo de PSA (A, B, C e D), agua de cura interna
fixa para as misturas contendo PSA (a/ci = 0,05) e teor de aditivo superplastificante fixo em
2%.
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3.1.3 Matriz experimental
3.1.3.1 Etapal

Na Tabela 3.1 é apresentada a matriz experimental das dez pastas de cimento Portland para
o0 desenvolvimento da etapa 1 de estudos reoldgicos desta pesquisa. Nessa etapa fixou-se 0
teor de aditivo superplastificante em 3% (em relacdo a massa de cimento) para todas as
misturas. Esse teor foi escolhido devido as limitages apresentadas pelo equipamento. O teor
de 3% conseguiu tornar todas as pastas (relacdo a/c 0,25 a 0,40) fluidas o bastante para

realizacdo do ensaio.

Tabela 3.1 — Matriz Experimental das Pastas utilizadas na etapa 1 do estudo reoldgico.

Traco Composicao das misturas Variavels de
Resposta

Ref-0,25 Relacdo a/c = 0,25
0,25-PSA A-0,3 | Relagdo a/c = 0,25 + alci e teor de PSA = 0,3%
Ref-0,30 Relagdo a/c = 0,30 )
0,30-PSA A-0,1 | Relacédo a/c = 0,30 + a/ci e teor de PSA =0,1% \ %
0,30-PSA A-0,2 | Relacédo a/c = 0,30 + a/ci e teor de PSA =0,2% § §
0,30-PSA A-0,3 | Relagdo a/c = 0,30 + a/ci e teor de PSA = 0,3% é g
Ref-0,35 Relacéo a/c = 0,35 > ‘é
0,35-PSA A-0,3 | Relacédo a/c = 0,35 + a/ci e teor de PSA =0,3% =
Ref-0,40 Relacdo a/c = 0,40
0,40-PSA A-0,3 | Relacédo a/c = 0,40 + a/ci e teor de PSA = 0,3%

*As variaveis reologicas serdo avaliadas ao longo do tempo (ver item 3.5.2).

Todas as misturas contendo PSA possuem uma quantidade de agua adicional a ser absorvida
pelo polimero (agua de cura interna), evitando que seja retirada a dgua da mistura. Para
determinar o valor dessa agua adicional, é necessario a determinacdo da capacidade de
absorcéo do PSA. Os valores da absor¢cdo dos PSA dessa pesquisa foram determinados no
Capitulo 4 deste trabalho.
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3.1.3.2 Etapa?2

Na Tabela 3.2 é apresentada a matriz experimental das seis pastas utilizadas na etapa 2 para
os estudos reoldgicos deste trabalho. As misturas desta etapa possuem teor de aditivo
superplastificante fixo em 2%, porém a mistura PSA A SP-3 foi produzida com 3% para fins
comparativos, como comentado anteriormente. Todas as misturas desta etapa apresentaram
agua de cura interna (a/ci = 0,05) fixa, para isso o teor de cada PSA adicionado as pastas

variou.

Tabela 3.2 — Matriz Experimental das Pastas utilizadas na segunda etapa de estudos da

pesquisa.
L ) Variaveis de
Traco Composicao das misturas
Resposta
Ref-0,30 Relacdo a/c = 0,30
Relacéo a/c = 0,30 + 0,05, modificada com
0,30-PSA A
PSA A *
Relacéo a/c = 0,30 + 0,05, modificada com E
0,30-PSA B % S
PSAB 2 3
= A
Relacédo a/c = 0,30 + 0,05, modificada com 3 o
0,30-PSA C 2 S
PSAC S 1§
Relacéo a/c = 0,30 + 0,05, modificada com 5
0,30-PSA D =
PSAD
Relacdo a/c = 0,30 + 0,05, modificada com
PSA A SP-3 - .
PSA A e 3% de aditivo superplastificante

*As variaveis reoldgicas serdo avaliadas ao longo do tempo (ver item 3.5.2).

A agua de cura interna foi fixada para possibilitar a comparacéo das propriedades reoldgicas
das pastas contendo PSA com a pasta de referéncia (relacdo a/c = 0,30) apds a total absor¢édo
dos polimeros.

3.1.3.3 Resisténcia a compressdo

Por fim, na Tabela 3.3 € apresentada a matriz experimental referente as pastas utilizadas para
investigar a resisténcia a compressdo. Todas as misturas utilizadas nesta analise foram

produzidas com 2% de aditivo superplastificante. As misturas contendo PSA foram
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executadas com agua de cura interna constante (a/ci = 0,05). Uma mistura de referéncia, com

relagdo a/c = 0,35, foi produzida para fins comparativos.

Tabela 3.3 — Matriz Experimental das Pastas utilizadas na analise de resisténcia a

compressao.
) ) Variaveis de
Traco Composicao das misturas
Resposta
Ref-0,35 Relacéo a/c = 0,35
Ref-0,30 Relacéo a/c = 0,30 °
qv}
[72]
Relacédo a/c = 0,30 + 0,05, modificado com §
0,30-PSA A o
PSA A g
Relacéo a/c = 0,30 + 0,05, modificado com e
0,30-PSA B oo
PSAB e
«@D
Relagdo a/c = 0,30 + 0,05, modificado com ‘3
0,30-PSA C 3
PSA C x
Relacéo a/c = 0,30 + 0,05, modificado com
0,30-PSA D
PSAD

3.2 MATERIAIS CONSTITUINTES

Os materiais utilizados nesta pesquisa foram selecionados de acordo com a sua
disponibilidade na regido. Conseguidos por doacdes, foram utilizados da maneira como séo

fornecidos comercialmente, sem nenhuma modificacdo de suas caracteristicas iniciais.

3.2.1 Cimento Portland

O cimento utilizado para concepcdo das pastas foi o cimento Portland de Alta Resisténcia
Inicial, CP V — ARI. A intengdo de se trabalhar com o CP V foi motivada pelo alto teor de
clinquer presente neste cimento e, consequentemente, menor teor de adi¢cbes minerais,
minimizando o efeito proveniente dessa adigdo. Outro ponto que ajudou na escolha deste

material foi a sua aplicabilidade na producéao de concreto de alta resisténcia (CAR).

No laboratério de FURNAS Centrais Elétricas S.A. foram desenvolvidos os ensaios de

caracterizagdo fisica, mecénica e quimica do cimento utilizado nessa pesquisa. Os resultados
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sdo apresentados da seguinte forma: na Tabela 3.4 as propriedades fisicas e mecanicas e na

Tabela 3.5, as propriedades quimicas.

Tabela 3.4 — Caracterizacao fisica e mecanica do cimento CP V — ARI

_ _ Limites NBR Referéncia
Ensaio Unidade | Resultado )
5733 Normativa
Massa especifica g/lcm3 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
1 dia MPa 22,3 >14,0 NBR 7215:1996
Resisténcia a i
3 dias MPa 30,7 >24,0 NBR 7215:1996
compresséao
7 dias MPa 39,5 >34,0 NBR 7215:1996
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Tabela 3.5 — Caracterizag¢éo quimica do cimento CP V — ARI.

Composicédo quimica Teores (%) Limites Meétodo de ensaio
NBR 5733

Perda ao fogo 2,18 <45 NBR NM 18:2003

Residuo insollvel 0,59 <10 NBR NM 15:2012

Trioxido de enxofre — SO3 4,22 <45 NBR NM 16:2012
Oxido de Magnésio — MgO 4,45 <6,5 NBR NM 11-2:2012
Dioxido de silicio — SiO> 24,06 NBR NM 11-2:2012
Oxido de ferro — Fe;03 2,98 NBR NM 11-2:2012
Oxido de aluminio — Al,O3 7,27 NBR NM 11-2:2012
Oxido de célcio — CaO 53,35 NBR NM 11-2:2012

Oxido de calcio livre — CaO 1,2 <30 NBR NM 13:2012

Sulfato de célcio (CaSOa4) 7,17 NBR NM 16:2012

Oxido de s6dio — Na2O 0,35 NBR NM 17:2012

Alcalis Totais | Oxido de Potassio — K20 1,16 NBR NM 17:2012

Equivalente alcalino 1,11 NBR NM 17:2012

Alcalis Oxido de s6dio — Na2O 0,17 NBR NM 17:2012

Soltveis em | Oxido de Potéssio — K20 0,62 NBR NM 17:2012

Agua Equivalente alcalino 0,58 NBR NM 17:2012

* Quando Cs3A do clinquer < 8% - limite < 3,0; para cimento RS

Quando o C3A do clinquer > 8% - limite < 4,5

De acordo com os resultados e os comparando aos valores das normas brasileiras é correto
afirmar que o material atende aos padrées exigidos. Alem de se obter informagdes acerca do
tipo do material, tais como, baixo teor de residuos insoluvel; e que ndo se tem evidéncia da
presenca de material pozolanico; os teores de Oxido de célcio livre (CaO) e 6xido de
magnésio livre (MgO) por estarem em niveis abaixo do limite aceitvel, minimizam a reacéo
expansiva devido a sua hidratacéo tardia, diminuindo os possiveis problemas causados por

este efeito.
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3.2.2 Aditivo Superplastificante

O aditivo quimico escolhido foi um redutor de agua de grande eficiéncia (superplastificante
de 32 geracdo), de pega normal, tendo como base quimica o policarboxilato, de acordo com
a classificacdo da ABNT NBR 11768:2011. As informac6es a respeito das caracteristicas
fisico-quimicas do aditivo utilizado nesse trabalho foram cedidas pelo fabricante e séo

apresentadas na Tabela 3.6.

Tabela 3.6 — Propriedades e caracteristicas do aditivo superplastificante.

Caracteristica/propriedade

Resultado

Base quimica Eter policarbolixato
Aspecto Liquido Viscoso
Cor Branco turvo

Massa Especifica

1,067 — 1,107 g/cm?

pH 6
Teor de Solidos 30%
Teor de Cloretos Isento

O aditivo quimico escolhido para o desenvolvimento da pesquisa, foi de acordo com o
observado na literatura, em trabalhos como de Mechtcherine et al. (2014) e Schrofl et al.
(2012), em que o aditivo utilizado foi o de terceira geragdo Glenium 51, sendo esse adotado

nas misturas dessa pesquisa.

Os teores utilizados nesta pesquisa foram baseados nas limitacGes do equipamento, como
mencionado anteriormente, onde se estudou um valor de aditivo (3%) que tornasse as pastas
fluidas o bastante para que o redbmetro utilizado tivesse capacidade de realizar o ensaio em
todas as relagdes a/c propostas na etapa 1 dos estudos reologicos. Na etapa 2, com uso de
apenas uma relacdo a/c (0,30), o teor foi reduzido para 2%. Esse teor também néo foi
problema para as pastas executadas para a resisténcia a compressdo, pois possuiram relagao
a/c=0,30¢€0,35.
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3.2.3 Polimeros Superabsorventes

Para o desenvolvimento desta pesquisa foram utilizados quatro tipos de polimero

superabsorvente, como descrito a seguir.

O primeiro, polimero “A” (PSA A), foi fornecido na forma seca e em pd pelo Prof. Ole
Mejlhede Jesen e desenvolvido na Universidade Técnica de Dinamarca (DTU). E constituido
de um copolimero de &cido acrilico/acrilamida interligado por ligacdes covalentes cruzadas,
produzido pela técnica de polimerizacdo por suspensao inversa (JENSEN e HANSEN,
2001a).

O segundo, polimero “B” (PSA B), cedido pelo comité da RILEM TC 225-SAP Round
Robin Test. O PSA B foi produzido por SNF Floerger, Andreziuex Cedex na Franca e foi
fornecido na forma seca em po. Foi constituido de &cido acrilico como mondmero principal,
potencialmente um acrilamida. Ele possui elevada quantidade de grupos anionicos com altas
densidades de ligacGes cruzadas. O PSA apresentava particulas esféricas produzidas usando

a técnica de polimerizacdo por suspensao inversa.

Jé& os polimeros “C” e “D” (PSA C ¢ PSA D) foram fornecidos na forma seca e em po pelo
comité TC 225-SAP da RILEM para a segunda etapa dos ensaios interlaboratoriais, onde
avaliaram a influéncia da adicdo de PSA's na resisténcia ao gelo-desgelo do concreto. Séo
constituidos por monémeros, em sua maioria, do tipo acrilamida e produzidos pela técnica

de polimerizagéo por gel.

Nenhuma informacdo adicional foi fornecida para auxilio da caracterizacdo dos PSA

utilizados nesta pesquisa.

Os polimeros superabsorventes foram utilizados em sua forma seca pré-misturados com o
cimento Portland para evitar a formacdo do gel blocking. Com uso de um Microscopio
estereoscopico marca Wild modelo M3B, com um aumento de 40X, e acoplado a esse, uma
camera fotografica com um zoom de 7X, foi possivel fotografa-los e assim ter uma visdo
nitida de como eles sdo. Na Figura 3.3 é mostrado o equipamento utilizado, este foi
disponibilizado pelo laboratério de FURNAS Centrais Elétricas S.A.
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Figura 3.3 — Aparéncia dos PSA no estado seco vistos por um microscopio estereoscopico.

Para 0 PSA A, utilizado na etapa 1 de estudos reoldgicos, os teores utilizados foram 0,1%;
0,2%; e 0,3% em relacdo a massa de cimento. Este polimero foi usado por Manzano (2014)
e Suarez (2015), onde estudaram a influéncia do PSA na mitigacao da retracdo autdgena e
esse intervalo apresentou resultados satisfatorios, reduzindo a RA e causando menor impacto

nas propriedades mecanicas.

Para a etapa 2, onde foram utilizados os quatro PSA’s (A, B, C e D), fixou-se a &gua de cura
interna e, assim, garantir que a quantidade de agua disponivel em cada mistura fosse a
mesma. Desta forma, os teores dos PSA foram determinados individualmente, de acordo
com a capacidade de absorcéo apresentada por cada um.

3.3 PRODUCAO DAS PASTAS

As misturas das pastas sdo apresentadas de acordo com o ensaio em que foram utilizadas,
pelas diferencas trazidas no processo de mistura quando executadas para o0 ensaio das

propriedades reoldgicas e mecanicas.
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3.3.1 Ensaios reoldgicos

Na Figura 3.4 esta mostrado o processo de mistura das pastas utilizadas nos ensaios de
propriedades reologicas, o qual foi realizado da seguinte forma: inicialmente, foram
colocados num béquer, com capacidade para 300 ml, os materiais secos (cimento e PSA) e
realizada uma mistura manual com auxilio de uma espatula durante um minuto para
dispersdo do PSA no cimento. Em seguida, foi adicionada a &gua pré-misturada ao aditivo
superplastificante e feita uma homogeneizacdo dos materiais com uma mistura manual,
durante um minuto, utilizando uma colher. Nas misturas contendo PSA, a agua adicionada
ja inclui a &gua de cura interna. Apds esse periodo, os materiais foram levados a um
misturador modelo IKA RW 20 digital, submetidos a uma velocidade de rotagdo em torno
de 2500 rpm, durante trés minutos. Esse procedimento foi realizado no laboratério de
FURNAS Centrais Elétricas S.A.

(b)

Figura 3.4 — Processo de mistura das pastas: a) mistura manual dos materiais secos para
dispersdo do PSA no cimento; b) adicdo da agua + superplastificante a mistura seca
(cimento + PSA); c) mistura manual logo apds adicdo da dgua; d) mistura mecanica das
pastas numa velocidade de aproximadamente 2500 rpm.

(d)

3.3.2 Ensaio de resisténcia a compressao

O processo de mistura para execucao das pastas para o ensaio de resisténcia a compressao
ocorreu de acordo com as recomendagbes do Comité TC 225-SAP (RILEM, 2012). E
possivel visualizar a sequéncia de mistura na Figura 3.5. Foram adicionados os materiais
secos, cimento e PSA na argamassadeira para dispersdo do PSA, durante 3 minutos na

velocidade de baixa rotacdo do equipamento. A agua foi adicionada durante um minuto com
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o aditivo superplastificante pre-dissolvido. Misturou-se por trés minutos na velocidade
intermediéria do equipamento. Em seguida, houve uma raspagem do material aderido a
parede do misturador. O término da mistura ocorreu com mais trés minutos na velocidade

intermediaria da argamassadeira.

Figura 3.5 — Roteiro da mistura para os microconcretos. a) homogeneizagdo dos materiais
secos no misturador; b) colocacdo da dgua pré-misturada com o aditivo superplastificante;
c) raspagem do material retido na parede do misturador.

Este procedimento foi realizado no Laboratério de Materiais da Universidade de Brasilia
(LEM/UnB) e utilizado um misturador planetario de massas Hobart modelo N50, capacidade
de 5 litros, com rotacdo em torno do eixo de 140 rpm e movimento de translacdo de 60 rpm
aproximadamente, na velocidade baixa. Na Tabela 3.7 € mostrado um resumo da sequéncia

dos procedimentos de mistura das pastas e seus respectivos tempos.

Tabela 3.7 — Tempo de mistura das pastas para ensaio de resisténcia a compressao.

Duracéo de
Tempo (min) Atividade cada etapa
(min)
-03:00 — 00:00 | Homogeneizacdo dos materiais secos 3

00:00 — 01:00 | Adicédo de 4gua com o superplastificante pré-dissolvido 1
01:00 — 04:00 | Mistura inicial 3
1
3

04:00 — 05:00 | Raspagem do material retido na parede do misturador
05:00 - 08:00 | Mistura final
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Ap0s o0 processo de mistura prosseguiu-se com a moldagem dos corpos de prova prismaticos
com dimensdes de 4cm x 4cm x 16cm. Em seguida, os corpos de prova foram desmoldados
depois de 24 h e iniciado o processo de cura em uma camara Umida com 100% de umidade
relativa. Os corpos de prova foram retirados apenas na idade determinada para o ensaio de

resisténcia a compressao.

3.4 METODOS DE ENSAIO

A seguir, serdo descritos 0s ensaios realizados para obtencao dos resultados desta pesquisa.
Primeiramente, sdo apresentados os ensaios relacionados a caracterizagdo dos polimeros
superabsorventes, seguidos dos realizados para investigacdo das propriedades reoldgicas das

pastas e, por fim, 0s ensaios de resisténcia a compressao.

3.4.1 Caracterizacdo dos polimeros superabsorventes
3.4.1.1 Distribuicdo granulométrica

A distribuicdo granulométrica dos polimeros foi realizada pelo ensaio de granulometria a
laser, determinado conforme a norma ERT 420.2-02:2012a do EDANA. O ensaio foi feito
no laboratério de FURNAS Centrais Elétricas S.A., utilizando um granulémetro da marca
CILAS, modelo Microcuve, em associagao ao software “The Particle Expert”, para a analise

dos dados. O equipamento € mostrado na Figura 3.6.

(b)

Figura 3.6 — (a) Granuldémetro a laser modelo Microcuve, CILAS. (b) Software “The
Particle Expert”.

Para essa determinacéo, foi realizada uma lavagem do equipamento com o mesmo liquido
dispersante utilizado no ensaio. O liquido dispersante apropriado para este ensaio € o alcool
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absoluto (99,5%), pelo fato do PSA nédo absorvé-lo. Em seguida, a amostra do polimero é
colocada dentro do equipamento em contato com o liquido dispersante onde sdo postos em
circulacdo através de mangueiras, obtendo uma concentracdo numa faixa de 130 a 180 ml/I
(ml de PSA por litro de liquido dispersante). A amostra do polimero foi colocada em

pequenas quantidades até a obtengdo da concentragdo de 150 ml/I.

O ensaio se inicia e feixes de laser sdo emitidos a cada 60 segundos durante 12 segundos,
até o fim do ensaio. Os feixes incidem na amostra em movimento e suas particulas causam
desvios nos feixes de laser. Os sensores captam esses desvios e, com o auxilio do software,

determinam o didmetro das particulas, gerando um gréafico de granulometria da amostra.

Esteves (2014) também utilizou este ensaio com outra finalidade: determinar a capacidade
de absorcdo dos polimeros superabsorventes. O procedimento de ensaio € anélogo ao
descrito anteriormente, porém usando-se uma solucgdo sintética de poros, simulando uma
matriz cimenticia, para analisar a granulometria do PSA inchado. Assim, de posse do
resultado de distribuicdo granulométrica do polimero seco e, ap06s a execu¢do do ensaio de
granulometria do PSA inchado, compara-se os diametros médios nas duas situa¢des, obtendo
aabsorgdo do PSA. Porem, nédo foi possivel a realizagéo deste ensaio por prevencao de danos

ao equipamento, pois o gel do PSA inchado poderia causar prejuizos ao equipamento.

Outra técnica que poderia ser utilizada para determinar a distribuicdo granulométrica € a
microscopia eletronica de varredura, mas apesar de uma boa percepcdo do tamanho geral
das particulas, ndo se consegue classificar qual a distribuicao dos graos da amostra. Para isso
seria necessario o auxilio de um software de analise de imagens. Por outro lado, este ensaio
torna-se uma excelente ferramenta para classificar os polimeros quanto a sua forma e

composi¢do quimica, como é visto a seguir.

3.4.1.2 Forma e composic¢do quimica

Para analisar estas caracteristicas nos PSA’s foi utilizado o método da microscopia eletrénica
de varredura, disponibilizado pelo laboratério de FURNAS Centrais Elétricas S.A. O
equipamento usado neste ensaio foi 0 microscopio eletrénico de varredura (MEV) da marca
Leica, modelo S440i, de magnificacdo 5 x a 300.000 x, resolucdo de 3,5 nm e voltagem de
aceleracdo de 300 V a 30 kV. Este, a partir de imagens tridimensionais, permite uma anéalise
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de superficies de amostras espessas. Para isto, faz uso de elétrons secundérios; com o
emprego de elétrons retroespalhados, observa-se e analisa-se imagens planas com

diferenciacéo de cor, de acordo com o numero atémico do elemento.

Os PSA’s (A, B, C e D) foram ensaiados na sua forma natural, seco e em p0. Para a
preparagdo da amostra (Figura 3.7), primeiro é colada uma fita dupla face no porta amostra
de aluminio (Figura 3.7 — a), em seguida, coloca-se uma pequena gquantidade de PSA numa
placa de petri, esta é levada ao porta amostra e aplicada uma pressdo na placa contra o porta
amostra para que seja feita a coleta (Figura 3.7 — b). A Gltima etapa € realizar o processo de
metalizacdo da amostra (Figura 3.7 — c¢), neste caso, a metalizacdo foi feita com ouro. Esta
etapa € importante para tornad-la condutora, permitindo a passagem de elétrons por sua
superficie, neste procedimento a amostra é submetida a vacuo. Terminado este processo,

inicia-se o ensiao (Figura 3.7 —d).

Figura 3.7 — Procedimento realizado para realizagdo do ensaio MEV. (a) fita dupla face
colada na placa de aluminio, (b) coleta da amostra, ap6s pressionar a placa de petri no
porta amostra, (C) processo de metalizacdo da amostra e (d) inicio do ensaio no MEV.
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Nesta pesquisa utilizou-se os elétrons secundérios (SE) para formagdo da imagem no MEV,
além de fornecer informacdes topoldgicas da amostra. Para identificagdo e quantificacdo dos
elementos quimicos presentes no material foi utilizada a microanalise semi-quantitativa

através da Espectrofotometria por Energia Dispersiva — EDS.

3.4.1.3 Massa especifica

O ensaio de massa especifica para caracterizacdo dos polimeros superabsorventes foi
realizado no Laboratério de Geotecnia da UnB, com um analisador automatico de densidade
(picndmetro), da marca Quantachrome Instruments e modelo PENTAPYC 5200e. O
aparelho usa injecdo de gas hélio, ao invés de agua. O gas preenche os vazios e pelo volume
de gés injetado, o volume ocupado pela massa da amostra é calculado. Foram ensaiadas duas

amostras para cada tipo de PSA. O equipamento utilizado esta mostrado na Figura 3.8.

Figura 3.8 — Picndmetro utilizado para determinar a massa especifica do PSA.
(MANZANO, 2014).

3.4.1.4 Meétodos para determinagdo da capacidade de absorgéo

a) No meio aquoso

O método utilizado para determinar a absorcao dos polimeros, em meio aquoso, foi 0 método
dos cilindros graduados. A metodologia consiste em medir a variacdo do volume de uma
determinada massa de PSA solta a medida que absorve agua. Este método foi desenvolvido
por Jensen (2011) conforme detalhado no item 2.1.3.1 — a).

A Figura 3.9 ilustra a realizacdo do ensaio de cilindros graduados. Primeiramente, observa-
se a proveta com o volume solto das particulas do polimero B e, em seguida, tem-se a massa
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de PSA seco para calcular o volume unitario solto. Por fim, é mostrada a leitura do volume

maximo ocupado pelas particulas inchadas do polimero na proveta.

(b)

Figura 3.9 — Etapas do ensaio de cilindros graduados para determinacao da absor¢cdo em
meio aquoso do PSA B: a) volume do polimero seco solto (V1) e sua massa (m1); b) massa
de PSA seco (m2); e c¢) proveta com a marcacdo em vermelho para o volume do polimero
inchado (V2).

A finalizacdo do ensaio se deu com a leitura final (V) apds 24 horas do inicio do ensaio.

b) No meio cimenticio

A absorcao em meio cimenticio foi determinada pelo método de espalhamento de argamassa,
ou slump-flow test desenvolvido por Monnig (2005) e modificado por Manzano (2014). Na
metodologia inicial, proposta por Monnig (2005), o espalhamento é realizado seguindo a
norma DIN 18555-2 que utiliza golpes na mesa de ensaio. A modificacdo proposta por
Manzano (2014) retirou o uso dos golpes em virtude da elevada fluidez das argamassas.

O ensaio se baseia na determinacgdo experimental da absorcao do polimero pela comparagao
entre 0os espalhamentos obtidos numa mistura de argamassa contendo PSA e outras
argamassas que ndo tenham o polimero, mas que possuem diferentes relacdes a/c. As
misturas sem PSA (misturas de referéncia) sdo produzidas com diferentes quantidades de
agua. Para cada uma dessas mistura, sdo determinados os espalhamentos a cada 6 minutos,
iniciando logo ap6s o término da mistura (8 minutos apos a adi¢cdo de dgua ao cimento) até
56 minutos. A mistura de referéncia que apresentar valor de espalhamento préximo ao da
argamassa com PSA aos 56 minutos, sera determinante para se conhecer a capacidade de
absorcdo do polimero, pois assume-se, neste tempo, que o PSA ja absorveu toda a sua
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capacidade e, portanto, a quantidade de dgua absorvida ndo influencia no espalhamento e,
nesse momento, as argamassas possuem o mesmo espalhamento por apresentarem a mesma
quantidade de agua livre. Finalmente, a agua absorvida pelo PSA € definida pela diferenca
entre o total de agua adicionada ao traco com PSA e a quantidade adicionada a mistura de
referéncia com mesmo espalhamento aos 56 minutos. A determinagdo da capacidade de
absorcdo do polimero foi realizada pela Equacao 2.2, como visto no tépico 2.1.3.1 —b).

3.4.2 Comportamento reoldgico
3.4.2.1 Procedimento comum do ensaio de fluxo

Para determinacdo das propriedades reoldgicas das pastas (tensdo de escoamento e
viscosidade) utilizou-se a técnica de reometria rotacional. Foi utilizado o redbmetro rotacional
modelo AR G2, fabricado pela TA Instruments (Figura 3.10 — a), com as caracteristicas

listadas na Tabela 3.8.

A geometria do equipamento, utilizada neste ensaio, é composta por duas placas paralelas,
uma inferior com um adesivo texturizado para dar aderéncia a amostra inserida e uma placa
superior com 40 mm de diametro, que apresenta ranhuras para manter a aderéncia. Este
redbmetro possui uma célula de carga na placa inferior (estacionaria) que possibilita medidas

de esforco normal durante todo o ensaio.

Os ensaios foram desenvolvidos no laboratdrio de FURNAS Centrais Elétricas S.A. Os
ensaios realizados tanto na etapa 1, quanto na etapa 2 foram do tipo fluxo rotacional de
placas paralelas, porém com alguns procedimentos diferentes em suas programacfes. A
seguir, sdo descritos os procedimentos comuns nas duas etapas e, posteriormente, séo

mostradas as caracteristicas que diferenciam os ensaios.
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(@) (b)

Figura 3.10 — Ensaio de caracterizacdo reoldgica das pastas. a) Redmetro de pastas; b)
Adicdo de agua para controle de umidade do ensaio.

Tabela 3.8 — Caracteristicas do Rebmetro de pastas utilizado neste trabalho.

Torque 0,1 uN.m a 200 mN.m
Frequéncia 0,12 pHz a 100 Hz
Velocidade angular 10 a 300 Rad.s*
Deformagdo minima 0,00006
Forca normal 0,005a50 N

Durante o ensaio, o redmetro é ligado a um computador e, com auxilio do software Rheology
Advantage Instrument Control AR, sdo obtidos, a partir de um conjunto de férmulas,
gréficos e tabelas, constando o comportamento reoldégico da amostra em termos de
parametros prontos para analise, como: tensdo de cisalhamento (o), taxa de cisalhamento (y)

e viscosidade (1), determinadas, respectivamente, pelas Equagdes 3.1, 3.2 e 3.3.

o= % Eq. 3.1
. 0
I'2h
= Eg. 3.3
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Onde, R € o raio da geometria, h é a disténcia entre elas, I" é o torque de cisalhamento e 2 €

a velocidade angular.

Este software também é responsavel pelo controle do equipamento e pelas caracteristicas do
ensaio. Ele permite controlar as condi¢ces em que o ensaio serd realizado como a
temperatura, a distancia entre as placas (Gap), a forca normal na superficie de contato
placa/amostra, a intensidade da taxa de cisalhamento aplicada, o tempo em que a taxa de
cisalhamento leva para chegar a seu valor maximo (aceleracdo), o tempo em que ela leva
para chegar ao valor minimo (desaceleracéo) determinado para o ensaio, a quantidade de

leituras realizadas e a duracdo total do ensaio.

O ensaio foi realizado de forma padronizada para reduzir a influéncia do meio externo. A
sala tinha temperatura controlada em 23 °C + 2 °C. E o ensaio foi programado para que 0

equipamento permanecesse na temperatura de 23 °C.

Antes do inicio do ensaio, a amostra € colocada no equipamento e a placa superior € abaixada
até ficar a distancia de 1 mm da placa inferior (Gap). Ao aproxima-las, deve-se verificar a
célula de carga no software os valores de forca normal (entre a placa superior e a amostra)
para que ndo seja superior a 50 N, pois sendo este valor acima, o0 equipamento paralisa o

ensaio para que ndo ocorra danos.

O ensaio de fluxo rotacional foi programado em determinacdes compostas por trés ciclos e
com duas rampas cada, sendo a primeira, conhecida como rampa de ida, com a taxa crescente
de cisalhamento e a segunda, chamada rampa de volta com a desaceleracdo da taxa de
cisalhamento (Figura 3.11). A aplicacdo da taxa na rampa de ida (aceleracdo) foi de 0 a 400
s?, durante um minuto e na rampa de volta (desaceleracéo) foi de 400 a 0 s*%, durante mais
um minuto. Foram coletados 30 pontos por rampa, ou seja, um ponto a cada 2 segundos.
Assim, cada ciclo é executado em dois minutos e, consequentemente, as determinagdes

duram 6 minutos para serem concluidas.
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Figura 3.11 — Procedimento adotado para uma determinacao.

Esta forma de procedimento com trés ciclos € necessaria por apresentar maior confiabilidade
dos resultados. O primeiro ciclo costuma apresentar valores ndo representativos, pois ainda
esta havendo uma homogeneizacao apés a colocacdo da amostra no equipamento. O segundo
ciclo, com a amostra homogeneizada, apresenta valores mais precisos para as caracteristicas
reoldgicas. O terceiro foi realizado para confirmar as caracteristicas reoldgicas da amostra
determinadas no segundo ciclo. Portanto, os resultados do segundo e o terceiro ciclos de

cada determinacéo, foram os utilizados para analise.

Em ambas as etapas (1 e 2), os critérios de coleta dos valores utilizados para composi¢do dos
graficos foram os mesmos. Na Figura 3.12, é mostrado um gréfico tipico de tensdo de
cisalhamento em funcéo da taxa de cisalhamento gerado pelo software utilizado no ensaio.
Nele estéo representados os valores utilizados para determinacédo da viscosidade e da tenséo

de escoamento.
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Figura 3.12 — Representacdo dos valores escolhidos para analise da tensdo de escoamento e
viscosidade das misturas.

Diante de tantos pontos obtidos, 30 por rampa, foi preciso definir quais deles seriam

utilizados na determinacéo da viscosidade e da tenséo de escoamento.

A viscosidade foi tomada nas maiores taxas de cisalhamento, por apresentar uma tendéncia
a estabilidade, mostrando que ndo depende mais do aumento da taxa. Na Figura 3.13 €
possivel perceber as variacdes dos valores da viscosidade em funcdo das taxas de
cisalhnamento. A medida que a taxa de cisalhamento aumenta, a viscosidade tende para um
valor constante. Estes valores, um para cada rampa, foram retirados de uma tabela fornecida
pelo software do equipamento para cada determinacgdo e, em seguida, realizada média entre
eles. Ou seja, a cada determinacdo se obtinha quatro valores de viscosidade: dois das rampas
de ida e dois das rampas de volta. Estes representaram, apds a média, apenas um ponto por
determinacdo. Desta forma, gerados os graficos viscosidade x tempo, apresentados no

capitulo 4.
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Figura 3.13 — Representacdo dos valores escolhidos para analise da viscosidade das
misturas.

Para a tensdo de escoamento, os valores utilizados foram os referentes as menores taxas de
cisalhamento, concordando com a definicéo fisica de ser a menor tensao para que o material
entre em fluxo. Porém, o ensaio apresenta varia¢fes quanto as menores taxas para as rampas

de ida e para as rampas de volta.

Assim, para determinar a tenséo de escoamento nas rampas de ida foi realizada uma projecéo
da curva gerada pelo modelo de Herschel-Bulkley. Desta forma, foi possivel obter a tensédo
de escoamento para a taxa de cisalhamento préxima a zero nas duas rampas de ida de cada
determinacdo (Figura 3.14). Ja nas rampas de volta, como a taxa de cisalhamento era mais
préxima a zero, foram coletados os valores para a tensdo de escoamento da tabela gerada
pelo software do equipamento para cada rampa e, em seguida, de posse dos quatro valores,
foi feita a média entre eles para cada determinacdo. Deste modo, foram realizados os graficos

tensdo de escoamento x tempo, apresentados no capitulo 4.
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Figura 3.14 — Representacdo do método adotado para a determinacdo da tensdo de
escoamento nas rampas de ida.

Para ambos os parametros reoldgicos (tensdo de escoamento e viscosidade) foram analisadas
400 rampas na etapa 1 e 80 rampas na etapa 2. Entre as duas etapas foram realizadas 240
projecdes pelo modelo de Herschel-Bulkley para encontrar a tensdo de escoamento das

pastas. As rampas tiradas do segundo e terceiro ciclos estdo mostradas no apéndice B.

3.4.2.2 Ensaio de reologia tipo fluxo rotacional — Etapa 1

Nessa etapa, 0 ensaio foi iniciado aos 10 minutos contados a partir da mistura dos materiais
secos com a agua. Esse tempo foi necessario para a execucgdo do procedimento de mistura e
colocacdo da amostra no equipamento. O tempo total de ensaio foi de 96 minutos para cada
pasta. Esse tempo foi dividido em 10 determinag6es, com intervalo de quatro minutos entre
uma determinacdo e outra, quando a amostra ficava em repouso, sem rotacdo no
equipamento. Desta maneira, a Ultima determinacdo foi iniciada aos 100 minutos. Esse

procedimento é ilustrado na Figura 3.15.
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Figura 3.15 — Procedimento adotado para o ensaio reoldgico do tipo fluxo rotacional
continuo das pastas modificadas com o PSA A.

Outra caracteristica deste ensaio foi a utilizacdo da mesma amostra do principio ao fim, ou

seja, a amostra preparada, permanecia no equipamento para que fossem realizadas todas as

dez leituras.

3.4.2.3 Ensaio de reologia tipo fluxo rotacional — Etapa 2

Nesta etapa, as pastas apresentaram uma reducdo do teor de aditivo superplastificante para
2%, com excecdo da pasta 0,30 — PSA A que permaneceu com 3% para efeitos de
comparacdo. Isto foi possivel por que todas as misturas desta etapa possuem relacéo a/c =
0,30, diferente da etapa 1 que possuia pastas com relacdo a/c = 0,25. Aqui o teor de 2% de
aditivo superplastificante se mostrou suficiente, conferindo as pastas fluidez necesséria para

a realizacdo do ensaio.

Neste ensaio foram realizadas quatro determinacGes no tempo (0, 2, 4 e 6h). Ou seja, além
da reducdo do teor de aditivo, o tempo de ensaio foi aumentado para 6 horas (em relacéo a

etapa 1).

Para este ensaio, preparou-se uma quantidade de pasta suficiente para coletar quatro
amostras diferentes para cada determinacdo, Figura 3.16. Cada amostra ap0s o ensaio, foi
retirada e descartada. Essa mudanga em relagéo ao ensaio anterior, busca evitar que a amostra
ensaiada fique em constante agitacao pelo equipamento o que reduz o efeito tixotropico do

material e, provavelmente, modifique os parametros reoldgicos da amostra. Antes das
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amostras serem utilizadas, elas recebiam uma pré-mistura durante um minuto, com 500 rpm

apenas, para homogeneizar a pasta que estava ha duas horas em repouso.

(b) (©)

Figura 3.16 — (a) Amostras em repouso para conclusdo de ensaio de reologia da segunda
etapa; (b) pré-mistura por um minuto a 500 rpm antes de serem colocadas no rebmetro e
(c) amostra sendo colocada no equipamento para inicio de mais uma determinacao.

3.4.2.4 Ensaio reoldgico do tipo oscilatorio

O ensaio oscilatorio é utilizado para avaliar a cinética de hidratacdo dos materiais
cimenticios e, assim, perceber se ha qualquer alteracdo no processo de hidratacdo desses

materiais.

O equipamento foi 0 mesmo utilizado para o ensaio de fluxo rotacional, AR G2, fabricado
pela TA Instruments, com a mesma temperatura (23 £ 2 °C) e geometria (gap = 1 mm), mas
com uma programacao propria para este ensaio. A fim de evitar perda da umidade da amostra
ensaiada, foi colocado agua acima da geometria superior do equipamento (Figura 3.10 — b)

e, em seguida, coberto com um anteparo.
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A finalidade deste ensaio ¢ avaliar a consolidagdo dos materiais sem romper a estrutura de
particulas, formada continuamente com o tempo, devido a aplicacdo de deformacoes
pequenas, mantendo a estrutura em repouso. Foram utilizados como parametros, a amplitude
de deformacao de 10, frequéncia de 1 Hz e duracéo de 6 horas, conforme ilustrado na Figura
3.17.

»

2
—

Amplitude de deformacio

Figura 3.17 — llustracdo dos parametros do ensaio reoldgico do tipo oscilatério.

3.4.3 Ensaio de resisténcia a compressao

O ensaio para determinacdo da resisténcia a compressdo das pastas foram realizados no
Laboratério de Ensaio de Materiais do Departamento de Engenharia Civil e Ambiental da
Universidade de Brasilia (LEM/UnB).

Os tracos utilizados nesta parte da pesquisa estdo descritos na Tabela 3.3. Estes foram
submetidos ao ensaio de compresséo axial, nas idades de 7 e 28 dias.

A mistura das pastas seguiu a metodologia descrita no tépico 3.4.1, em seguida foram
moldados corpos de prova prisméticos de 4 cm x 4 cm x 16 cm. A moldagem foi realizada
em duas camadas, com 30 golpes na mesa de consisténcia (flow table), como mostrado na

Figura 3.18. Foram moldados trés corpos de prova por idade.
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Figura 3.18 — Aplicacéo dos 30 golpes durante a moldagem dos corpos de prova prismaticos.

Completada a etapa de moldagem dos prismas, foi feito um acabamento na superficie
exposta e, ainda nas formas, foram envoltos com papel filme para evitar a perda de umidade
para o0 meio. No dia seguinte, os corpos de prova foram desmoldados e levados para camara
Umida e |4 permaneceram submersos em compartimentos saturados de cal, até atingir a idade

para o ensaio (7 e 28 dias).

Este ensaio foi realizado usando uma prensa da marca Dinateste com 100 toneladas de
capacidade; a determinacdo do carregamento foi efetuada com auxilio de uma célula de carga
com indicacdo digital, do Laboratério de Ensaio de Materiais do Departamento de
Engenharia Civil e Ambiental da Universidade de Brasilia (LEM/UnB). Na Figura 3.19 é

mostrado o ensaio sendo executado.

Neste ensaio foram utilizados as duas metades de cada corpo de prova prismatico de 4 x 4 x
16 cm. Foram moldados seis corpos de prova para cada mistura, trés para os 7 dias e trés
para os 28 dias. Desta forma, o ensaio foi desenvolvido de acordo com a norma ABNT NBR
13279:2005 e realizado em 6 metades por idade.
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Figura 3.19 — Realizacdo do ensaio de resisténcia a compressao uniaxial.
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4 APRESENTACAO E ANALISE DOS RESULTADOS

Neste capitulo sdo apresentados e analisados os resultados determinados no programa
experimental, na seguinte sequéncia: caracterizacdo dos polimeros superabsorventes,
propriedades reoldgicas das pastas, foco principal desta pesquisa e, por fim a resisténcia a

compresséo das referidas pastas.
4.1 CARACTERIZACAO DOS POLIMEROS SUPERABSORVENTES

Os ensaios de caracterizacao foram realizados nos quatro polimeros (A, B, C e D) estudados
nessa pesquisa, com intuito de validar técnicas ndo convencionais para qualificacdo de

PSA’s.

4.1.1 Granulometria a laser

Na Figura 4.1 s&o mostrados os resultados de granulometria a laser obtidos para os quatro

PSA’s.
Granulometria a Laser
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Figura 4.1 — Distribuigdo granulométrica dos polimeros estudados.

As curvas apresentadas mostram dois tipos de distribuicdo granulométrica, permitindo

classificar os PSA’s ensaiados em duas formas: mais finos (A e D) e menos finos (B e C).
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A diferenca entre o tamanho e a distribuicdo das particulas desses PSA’s (A, B, C e D) fica
melhor visualizada pela comparagéo dos valores presentes na Tabela 4.1. A partir das curvas
de distribuicdo granulométrica foram obtidos os parametros D1o, Dso € Dgo. Os parametros
D10 e Dgo, estéo relacionados aos didametros de corte da curva de distribuicdo acumulada em
10% e 90%, respectivamente, enquanto que, o parametro Dsp esta relacionado a mediana da
distribuicéo e corresponde ao diametro médio de particula (Dm).

Tabela 4.1 — Resumo do ensaio de granulometria para o PSA’s.

Amostra | Dio (um) | Dso (um) | Deo (um)
PSA A 27 66 102
PSA B 79 154 551
PSA C 67 224 565
PSA D 40 82 118

E possivel observar que os polimeros menos finos (B e C) tem maior abrangéncia de
didmetros de particulas do que os polimeros mais finos (A e D). Os PSA’s B e C possuem
uma varredura de didmetros mais ampla, indo de D1o com 79 um a Dgo com 551 pm, para o
PSA B e de D1p com 67 pum a Dgo com 565 pm, para o PSA C. O mesmo néo foi observado
para os PSA’s A e D com uma varredura de diametros de D10 com 27 pum a Dgo 102 um, para

0 PSA A e Dip com 40 pm a Dgp com 118 um, para o PSA D.

A granulometria do material pode ser definida em funcéo do Dso, ou seja, quanto maior esse
valor, maior serdo as particulas da amostra ensaiada. Desta forma, a ordem crescente da

dimensdo das particulas dos polimeros é: A, D, B e C.

O PSA A estudado neste trabalho foi semelhante ao utilizado na pesquisa de Assmann
(2013), mas em seu trabalho o resultado para a granulometria deste polimero (Dso) foi de
130 um. J& 0 PSA B é semelhante ao polimero utilizado no trabalho de Schrofl et al 2012,
porém em sua pesquisa 0 Dso foi de 324 um. A diferenca entre as granulometrias pode ser
atribuida ao ensaio realizado tanto por Schrofl et al. (2012) quanto por Assmann (2013), pois
ambos utilizaram a técnica de peneiramento por jato de ar, esta quando utilizada em
particulas muito finas, algo em torno de 40um, é prejudicada pela aglomeracéo das particulas
(CALDEIRA; CIMINELLI, 1998), o que n&o ocorre na técnica de granulometria a laser por
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utilizar um liquido dispersante. Assim, o ensaio de granulometria a laser, utilizado nessa
pesquisa, € mais preciso do que o ensaio de peneiramento por fato de ar. Isto permite dizer

que as granulometrias para os outros dois polimeros (C e D) estdo bem representadas.

Desta forma, o ensaio de granulometria a laser é uma técnica adequada para uso em
polimeros superabsorventes, capaz de determinar a granulometria das particulas de maneira

precisa e confiavel.

4.1.2 Microscopio Eletrénico de Varredura

Na Figura 4.2, sdo mostradas as imagens obtidas no MEV, com a mesma distancia de
trabalho (work distance — WD = 25mm), para 0s PSA’s A, B, C e D. As imagens dos

polimeros estdo na mesma escala.
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Figura 4.2 — Imagens geradas pelo microscépio eletrénico de varredura para 0s quatro
polimeros. (a) PSA A, (b) PSA B, (c) PSA C e (d) PSA D.
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Comparando as imagens, percebe-se a técnica MEV permite analisar o tamanho dos PSA’s
de forma qualitativa, ou seja, afirmar qual polimero tem particulas maiores. Observa-se,
assim, como na técnica de granulometria a laser, que existem a classificagdo para os PSA’s:
mais finos (A e D) e menos finos (B e C). Porém, ndo se consegue determinar a distribuicao

granulométrica.

Esta técnica também permite avaliar a forma das particulas. E possivel perceber os dois
métodos de producédo destes polimeros. Os PSA A e B foram produzidos pelo processo de
polimerizagdo por suspensdo inversa, pelo formato esférico de suas particulas. Por outro
lado, os outros dois polimeros foram produzidos por polimerizagdo por gel (ou

polimerizacgéo por solucdo), PSA C e PSA D, pela forma granular de suas particulas.

Adicionalmente a técnica foi usada, também, para identificar os elementos quimicos
presentes em cada amostra de polimero, usando-se a microanélise semi-quantitativa pela
Espectrofotometria por Energia Dispersiva (EDS). Nas Figuras 4.3, 4.4, 45 e 4.6, sdo
mostradas, respectivamente as composi¢des quimicas para os PSA A, B, C e D. Como dito
anteriormente, o processo de metalizacéo foi realizado com ouro, 0 que causou o surgimento

deste elemento nos espectrogramas.
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Figura 4.3 — Esquema representativo para composicao quimica do PSA A. (a) imagem
geral do polimero ampliada, (b) espectrograma da particula esférica e (c) espectrograma da
particula framboidal.

A partir desses espectrogramas € possivel perceber que a composi¢do quimica do PSA A
numa particula esférica é constituida por carbono (C), oxigénio (O) e sodio (Na). Ja para a
particula com formato framboidal foi encontrado, além dos elementos encontrados na
particulas esféricas, o enxofre (S). Acredita-se que esta mudanga de composicdo quimica
seja causada pelo processo de polimerizacgdo, onde particulas mais finas se aglomeram o que

gera mudangas na estrutura das particulas.
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Figura 4.4 — Esquema representativo para composicao quimica do PSA B. (a) imagem
geral do polimero ampliada, (b) espectrograma da particula esférica e (c) espectrograma da
particula granular.

A composicdo quimica apresentada para o0 PSA B é composta por carbono (C), oxigénio (O)
e sodio (Na). Para este caso, as particulas esféricas e framboidais ndo apresentaram
composicdes quimicas diferentes. Diferente do PSA A, o PSA B apresenta diametro bem
superior 0 que pode ter influenciado na formacéo das particulas em formato de framboesas

e, consequentemente, na composi¢do quimica destas.
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Figura 4.5 — Esquema representativo para composicao quimica do PSA C. (a) imagem
geral do polimero ampliada, (b) espectrograma da particula do polimero.

Por outro lado, o PSA C mostrou uma composi¢do quimica formada por carbono (C),
oxigénio (O) e potéassio (K).
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Figura 4.6 — Esquema representativo para composicao quimica do PSA D. (a) imagem
geral do polimero ampliada, (b) espectrograma da particula do polimero.

Por fim, 0 PSA D apresentou uma composicao quimica constituida por carbono (C), oxigénio
(0), enxofre (S), sodio (Na). Pela semelhanca apresentada entre as composi¢es quimicas
dos PSA C e D, acredita-se que o processo de polimerizacdo influencie na formacéo quimica
dos polimeros, mas podem ocorrer variacdes apds a formacéo das particulas, como a jungédo

delas, causando mudancgas em sua composigdo quimica.

A Tabela 4.2 mostra um resumo da composi¢@o quimica obtida para os quatro PSA’s.
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Tabela 4.2 — Composigao quimica dos quatro PSA’s.

Amostra | Forma das particulas | Composi¢ao quimica
esféerica C,OeNa
PSA A
framboidal C,0O,NaeS$S
esférica C,0OeNa
PSA B
framboidal C,OeNa
PSAC granular C,0eK
PSAD granular C,0,NaeS

A técnica de MEV se mostrou satisfatdria para analise do tamanho de amostra, porém de
maneira qualitativa. Também foram obtidos bons resultados para defini¢do das formas das
particulas e, neste caso, auxiliando na determinagdo do processo de produgdo dos PSA’s. Da
mesma forma, a técnica foi adequada para determinar, qualitativamente, a composicao

quimica dos polimeros.

4.1.3 Picndbmetro

Este ensaio foi utilizado para determinagdo da massa especifica dos PSA’s. Na Tabela 4.3

consta os resultados médios para massa especifica dos polimeros utilizados nesta pesquisa.

Tabela 4.3 — Massa especifica dos polimeros superabsorventes.

Amostra | Massa especifica (g/ml)
PSA A 1,456
PSA B 1,560
PSAC 1,486
PSAD 1,451

Buchholz and Graham (1998) apud Jensen (2011) em sua pesquisa adotaram 1,5 g/ml de
massa especifica para o polimero, porém sem ter feito ensaio. Alguns outros valores foram
encontrados na literatura, segundo Manzano et al. (2015), outros pesquisadores adotaram
valores semelhantes para os polimeros superabsorventes que estavam estudando, como
Assmann (2013) com 1,4 g/ml e Jensen (2011) com 1,5 g/ml.
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Assim, de acordo com os resultados obtidos na presente pesquisa, 0 ensaio de massa
especifica feito com o penta-picnémetro parece ser uma técnica eficiente e simples para
mensurar esta propriedade, visto que a massa especifica para os PSA’s ficaram bastante

préximas aos valores encontrados na literatura técnica.

4.1.4 Cilindros graduados

Entre os diversos métodos para se determinar a capacidade de absorcdo dos PSA’s em meio
aquoso, como mostrado no Capitulo 3, o ensaio de cilindros graduados foi o escolhido para
esta pesquisa, pela simplicidade de sua metodologia.

Na Tabela 4.4 sdo mostrados os resultados da absor¢do, em meio aquoso, nos quatro PSA’s

bem como os diametros médios.

Tabela 4.4 — Absorcdo no meio aquoso dos polimeros pelo método dos cilindros graduados
e os resultados de Dsqo.

Amostra | Dso (um) Absorcao (gagua/grsa)
PSA A 66 96
PSA B 154 146
PSA C 224 163
PSAD 82 179

Os PSA’s A, B, C e D apresentaram, nessa ordem, um aumento gradual na capacidade de

absorcdo de agua no meio aquoso.

Confrontando-se os resultados de absor¢do e de granulometria, observa-se que nao houve
uma correlacao linear entre as duas propriedades, ou seja, PSA’s mais finos apresentando
menor absorcdo de agua e, PSA’s menos finos, com maior absorcéo. De fato o PSA A (mais
fino) apresentou menor absorcao, entretanto o PSA C (mais grosso) ndo foi o que apresentou
maior absor¢do. Segundo Assmann (2013), ha uma tendéncia do aumento da capacidade de
absorcéo de &gua com o aumento do tamanho das particulas secas. Isso pode ser explicado
pela severidade dos ions de se difundir em maior profundidade na estrutura do polimero e

na estrutura de ligagdo cruzada das préprias particulas.
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Com excecdo do PSA D, nos demais polimeros observou-se 0 comportamento mencionado
por Assmann (2013). Entretanto, a diferenca de absorcdo entre os polimeros pode ser
associada a diversos fatores relacionados as suas caracteristicas. Com a exce¢ao do meio
externo, igual para todos, podem ter influenciado nesta propriedade: a granulometria dos
PSA’s, a densidade da rede polimérica e a concentracdo de ions interna apresentada por cada
PSA que, como visto pela técnica de MEV, possuem diferentes composi¢des quimicas.

Portanto, ndo apenas a granulometria afeta a capacidade de absor¢cdo de um PSA. O PSA D
apresentou maior absor¢do em meio aquoso 179 gagua/gpsa. ISto pode ser explicado por uma
soma de caracteristicas desse polimero como maior area superficial, maior concentracdo
ibnica e menor densidade de rede polimérica, mostrando que a granulometria e a absorgéao

ndo necessariamente apresentam uma correlacéo direta.

Esteves (2010a) utilizou 0 mesmo polimero usado nesta pesquisa (PSA A) e, estudando
cinco faixas de diametros diferentes deste polimero, encontrou uma relacao néo linear entre
0 tamanho de particulas e capacidade de absorcdo. Além disso, verificou a influéncia do
tamanho das particulas secas sobre a velocidade de absorcdo. A relacdo entre a superficie e
0 volume aumenta com a diminui¢do do diametro das particulas secas, resultando numa

maior velocidade de absorcéo.

O método dos cilindros graduados é uma técnica que apresenta resultados satisfatorios e vem
sendo aplicada por pesquisadores como Esteves (2010a) e Jensen (2011) na determinagéo
da absorcdo de polimeros. Além disso € de facil realizacdo e utiliza-se de equipamentos

usuais em laboratorios de ensaios de materiais de construcéo.

4.1.5 Espalhamento de argamassa — Slump flow

Os resultados dos espalhamentos das misturas com PSA e das misturas de referéncia, com
diferentes quantidades de 4gua, podem ser observados nas Figura 4.7, Figura 4.8, Figura 4.9
e Figura 4.10 para PSA A, PSA B, PSA C e PSA D, respectivamente.
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A comparacéo entre as curvas é feita na idade de 56 minutos, pois se estima que o polimero

ja absorveu o0 maximo de agua que € capaz, assim presume-se que as argamassas possuem a

mesma quantidade de agua disponivel para a mistura. As argamassas de referéncia estdo
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mostradas no gréafico com a unidade (gagua/grsa) que supdem-se ser a capacidade de agua
absorvida pelo PSA. Portanto, a mistura de referéncia (sem o polimero) teve sua quantidade
de agua reduzida em relacdo a mistura contendo PSA da quantidade que se estimou ser
absorvida pela massa de polimero adicionada. Na Tabela 4.5 séo apresentados os resultados

de absor¢do dos PSA’s determinados experimentalmente por esta metodologia.

Tabela 4.5 — Capacidade de absor¢do de 4gua dos polimeros em meio cimenticio pelo
método do espalhamento (slump flow).

Absorc¢éo — Cilindros graduados Absor¢do — Slump
Amostra | Dso (um) (9agua/gpsa) flow (gagua/grsa)
PSA A 66 96 15
PSAB 154 146 8
PSAC 224 163 25
PSAD 82 179 21

Comparando estes resultados com os obtidos no ensaio de cilindros graduados (absorgéo em
meio aquoso), pode-se notar a diferenca de uma ordem de grandeza entre os valores para as
absorcoes. Isto ja era esperado, pela influéncia que o meio causa nessa propriedade. Sabe-se
que o transporte de agua é regido por osmose, assim, a absorcao s € interrompida quando
existe o equilibrio entre as concentragdes, isto ocorre primeiro no meio cimenticio, pela
dissociacdo ionica que o cimento sofre ao entrar em contato com agua, fazendo com que o

polimero tenha menor capacidade de absorc¢éo.

Desta forma, os fatores que influenciam na absor¢do podem ter uma diferente interpretacéo
a depender do meio no qual o PSA se encontre. Por exemplo, 0 PSA A no meio aquoso
obteve a menor absorcdo entre todos os polimeros, ja no meio cimenticio foi superior ao
PSA B. Nota-se que o PSA B é maior que o PSA A, o tamanho, para este caso, passa a
atrapalhar na absorcdo, ndo pela capacidade de expansdo, mas pelo menor tempo que o

polimero tem para absorver agua antes que as solu¢des atinjam o equilibrio.

O PSA C, por ser o maior entre os PSA’s, era esperado que acontecesse 0 mesmo efeito,
porém sua absorcdo foi a maior no meio cimenticio (Tabela 4.5). Isto pode ser explicado
porque o PSA C aparenta ter uma elevada carga idnica em seu interior. Essa caracteristica €
capaz de elevar a capacidade de absorc¢do de um polimero em meio cimenticio, pois, quanto

maior a concentracgao iénica, mais tempo de absorcdo o PSA tem até que ocorra o equilibrio
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com a solucéo externa. Por outro lado, este polimero também néo atingiu a maior absor¢do
em meio aquoso, ao que parece, pela densa cadeia de polimeros que porventura possua.
Acredita-se que, para um PSA submerso em agua, o controle da capacidade de absor¢édo
passa a ser dirigido pela densidade da cadeia de polimeros, pois uma vez que ndo ha alteracao
da concentracdo na solucdo externa, serd essa densidade responsadvel por limitar o

crescimento do PSA e evitar seu rompimento, pelo aumento no modulo elastico do polimero.

Analogamente, 0 PSA D obteve a maior absor¢cdo em meio aquoso, no entanto, em meio
cimenticio teve desempenho inferior ao PSA C. E provavel que o PSA D tenha em sua
estrutura interna menores concentracdo de ions e densidade de cadeia polimérica. Porém

mais estudos sdo necessarios para essa afirmacao.

Segundo Jensen e Hansen (2001a), a absorcéo depende da densidade da rede polimérica: os
maodulos elasticos aumentam e a capacidade de inchamento diminui com o aumento dessa
densidade, ou seja, a energia livre elastica se opde a inchaco do PSA por uma forca de

retracao.

A técnica de espalhamento de argamassas (Slump flow) representa uma interessante
metodologia de medicdo indireta, tendo em vista que é realizada diretamente com o0 PSA em
acao no meio cimenticio. Da mesma forma, utiliza equipamentos simples o que a torna ainda
mais acessivel, fazendo com que diversos autores, como Monnig (2005), Assman (2013) e
Manzano et al. (2015), tenham usado essa técnica para determinar a absorcdo do polimero

em meio cimenticio.

4.2 PROPRIEDADES REOLOGICAS

A seguir sdo apresentados os resultados obtidos para a etapa 1 e, posteriormente, 0s obtidos

para etapa 2.

4.2.1 Etapal

Nessa etapa do programa experimental, os ensaios foram realizados utilizando o PSA A,
com a finalidade de avaliar dois efeitos nas propriedades reolégicas das pastas de cimento:
e ainfluéncia do teor de PSA para uma dada relacéo a/c, ao longo do tempo;

e ainfluéncia da relacédo a/c para um dado teor de PSA, ao longo do tempo.
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Na Tabela 4.6 sdo mostradas as dosagens das pastas utilizadas na etapa 1. Nos tragos
contendo PSA, a 4gua de cura interna foi calculada considerando uma capacidade de
absorcdo do polimero igual a 15 gramas de agua por grama de polimero, conforme

determinado experimentalmente no item 4.1.5.

Tabela 4.6 — Composigédo das pastas da etapa 1 para 100 g de cimento.

. Agua de PSA |, ..
Teor de | Cimento | ; ) cura ) Aditivo
PSA (%)| (@ (a/C)basica| Agua (g) | (a'c) interna (ac)rotsl| seco SP (%)
© (2)

1 Ref-0.25 --- 100,00 0,25 25,00 - --- 0,25 --- 3,00%

2| 025-PSAA-03 0,30 100,00 0,25 25,00 0,045 4,50 0,295 0,30 3,00%

3 Ref-0.30 - 100,00 0,30 30,00 - -—- 0,30 -—- 3,00%

= | 4] 030-PSAAQL 0,10 100,00 0,30 30,00 0,015 1,50 0,315 0,10 3,00%
g 3] 030-PSA A-02 0,20 100,00 0,30 30,00 0,030 3,00 0,330 0,20 3,00%
E 6| 030-PSAA-03 0,30 100,00 0,30 30,00 0,045 4,50 0,345 0,30 3,00%
=3 Ref-0.35 - 100,00 0,35 35,00 - -—- 0,35 -—- 3,00%
8| 035-PSAA-03| o030 | 10000 ]| 0,35 3500 | 0,045 | 4,50 | 0,335 | 0,30 | 3,00%

o Ref-0.40 - 100,00 0,40 40,00 - --- 0,40 --- 3,00%

10| 040-PSAA03 0,30 100,00 0,40 40,00 0,045 4,50 0,445 0.20 3,00%

4.2.1.1 A influéncia do teor de PSA para uma dada relacéo a/c ao longo do tempo

Para avaliar o efeito do teor do PSA A nas propriedades reoldgicas das pastas (tensdo de
escoamento e viscosidade), foram fabricadas quatro pastas, sendo uma de referéncia e mais
trés com diferentes teores de PSA (0,1%, 0,2% e 0,3%). Todas as pastas apresentaram
mesma relagdo a/Coasica = 0,30 (Figura 4.11). Esses teores foram escolhidos apos estudo
prévio realizado nesse PSA por Silva et al. (2013) e Manzano (2014), para mitigar a retracao
autégena em microconcretos de elevada resisténcia quando delimitou-se o intervalo méximo

e minimo dos teores deste polimero.
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Figura 4.11 — Pastas fabricadas para avaliar a influéncia do teor de PSA nas propriedade
reoldgicas da etapa 1.

As curvas de tensdo de escoamento x tempo e viscosidade x tempo das pastas cimenticias de
referéncia e modificadas com o polimero superabsorvente foram analisadas em fungédo dos
modelos reoldgicos expostos na Figura 2.23. No entanto, sabe-se que as curvas apresentadas
nesta figura foram definidas para materiais néo reativos e que ndo dependem do tempo, onde
as curvas de aceleracdo e desaceleracdo sdo sobrepostas, ndo existindo area de histerese entre

as mesmas.

A érea de histerese € encontrada quando nos materiais tixotropicos a curva de aceleragdo
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, sendo

0 inverso se 0 material apresentar reopexia.

Os comportamentos tixotrépico e reopético sdo conceitos aplicados, a rigor, a materiais ndo
reativos e reversiveis e, assim, nenhum destes comportamentos poderia ser utilizado para
avaliacdo reoldgica de materiais cimenticios, que a cada instante apresentam uma nova

estrutura devido as reacOes de hidratacao.

A respeito da observacdo anterior, costuma-se desconsiderar a reatividade do cimento
durante a avaliacdo do ensaio reoldgico e, desta forma, materiais cimenticios podem
apresentar qualquer um dos perfis de curvas apresentados na Figura 2.21, o qual sera fungéo
do tipo de ensaio, do tempo de hidratagdo, da taxa de cisalhamento e, principalmente, da

historia de cisalhamento realizado sobre a amostra antes do ensaio, como 0 processo de
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mistura. Desse modo, as curvas de aceleracdo e desaceleracdo foram analisadas

separadamente e escolhido 0 modelo mais adequado para cada uma delas.

a) Viscosidade

Os valores determinados para a viscosidade foram coletados nas maiores taxas de
cisalhamento, obtidos pela anélise das curvas de comportamento reolégico das quatro
rampas, conforme descrito no topico 3.4.2.1.

Na Figura 4.12 sdo apresentados os resultados de viscosidade x tempo desde 10 minutos até
100 minutos para as quatro pastas da Figura 4.11. Cada ponto no gréfico corresponde a média
de quatro pontos (ver Figura 3.11). Foram analisadas no total 160 curvas (4 pastas x 10

tempos X 4 curvas) para compor este grafico.

Para as quatro curvas de evolucdo da viscosidade no tempo, observa-se que todas elas, com
ou sem 0 PSA, apresentaram 0 mesmo comportamento. Nos primeiros 50 minutos possuem
uma queda mais intensa nos valores deste parametro, seguidos por um decréscimo menos
acentuado ou estabilizacdo desses valores até o final do ensaio. Essa reducdo da viscosidade
com a manutencdo da taxa aplicada ao longo do tempo é um indicio de que essas pastas

possam tem comportamento tixotropico.

As barras verticais representadas em cada curva ao longo do tempo, na Figura 4.12, sdo 0s
desvios-padrao, ou seja, uma medida que mostra o quanto os quatro valores utilizados distam
da média. Deste modo, € possivel perceber a pequena variabilidade entre esses valores,
constatando a boa precisdo e a boa repetitividade, para avaliacdo da viscosidade por meio

deste ensaio.
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Figura 4.12 — Resultados médios de viscosidade para o traco de referéncia e os tragos
contendo diferentes teores de PSA A.

A reducdo da viscosidade ao longo do tempo ndo era esperada, pois, no caso de materiais
cimenticios € comum haver o aumento das propriedades reol6gicas motivado pelo avanco
das reacGes de hidratacdo. Sabe-se que a medida que a hidratacdo do cimento avanca, as
forcas de aglomeracdo aumentam, principalmente pelo aumento da forca idnica e pela
formacédo dos produtos hidratados, sendo suficiente para promover o aumento da viscosidade
do material (BETIOLI, 2007).

A presenca do PSA A, nos teores usados nessa pesquisa, ndo foi capaz de alterar o efeito
tixotopico encontrado. Mas quando analisados os valores de viscosidade da pasta de
referéncia com o das pastas contendo o polimero, percebe-se que o PSA causou um ligeiro
aumento na viscosidade, como pode ser observado na Figura 4.12. Mesmo que, para fins de
engenharia, esses fluidos sejam do mesmo tipo e com as mesmas caracteristicas, por
apresentarem valores de viscosidade numa mesma ordem de grandeza, foi possivel
diferenciar as curvas. Observa-se, ainda na Figura 4.12, que, em todos 0s pontos, a pasta de

referéncia apresentou valores menores de viscosidade em relacdo aos outros tragos,
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chegando a 40 % a diferenca entre os tragos com teor de 0,2% de PSA e o de referéncia,
indicando que o PSA parece influenciar na viscosidade.

Por outro lado, os baixos teores de PSA utilizados nessa pesquisa, ndo demonstraram
influéncia entre si, ndo permitindo uma correlagéo entre teor e alteracdo da viscosidade de
modo que eles apresentaram comportamento muito préximos entre si. E possivel que em
teores mais elevados o PSA possa tornar a pasta mais viscosa e tornar evidente o efeito que
venha a desempenhar. Poréem, nesses teores baixos, usualmente estudados para mitigar a
retracio autdgena, ndo causaram alteragBes expressivas na viscosidade. E provavel que a
fluidez das pastas seja responsavel por ndo permitir as alteracdes a ponto do rebmetro captar

neste tempo de ensaio, para essa metodologia aplicada.

A respeito do uso préatico dessas pastas, € possivel perceber, pela tixotropia apresentada, que
elas s@o de facil aplicacdo, pois precisam de pouca energia para serem bombeadas, injetadas

Oou mesmo projetadas.

b) Tenséo de escoamento

A determinacdo dos valores de tensdo de escoamento foram realizadas a partir da média
entre quatro pontos obtidos, como descritos no tépico 3.4.2.1, porém o comportamento deste
parametro ndo apresentou a baixa variabilidade observada para a viscosidade. Ao contrario,
os dois resultados das rampas de ida e os dois da rampa de volta mostraram-se bastante

dispersos razdo pela qual resolveu-se apresenta-los separadamente.

Na Figura 4.13, sdo apresentados, separadamente, os valores médios determinados pelas
rampas de ida e pelas rampas de volta. Desta forma, com a elevada diferenca entre eles, é
possivel perceber que uma analise com média e desvio padrao considerando os quatro pontos

(das rampas de ida e de volta) ndo seria representativa.
Algumas curvas tanto de ida, quanto de volta, apresentaram comportamento atipico,

exibindo valores negativos para tensdo de escoamento, o que fisicamente é impossivel.

Nesses casos foram adotados o valor zero.
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Figura 4.13 — Resultados médios de tensdo de escoamento para o traco de referéncia e 0s
tracos contendo diferentes teores de PSA obtidos: (a) pelas rampas de ida e (b) pelas
rampas de volta.

Os valores da tensdo de escoamento encontrados pelas rampas de ida sdo expressivamente
superiores aos encontrados pelas rampas de volta, o que confirma o observado no tdpico
referente a viscosidade: as pastas tem propriedades tixotropicas, ou seja, diminuicdo dos

parametros reoldgicos com a manutencédo da taxa, ao longo do tempo.

Essa diferenca aconteceu em todas as pastas desta etapa. Isso fez com que a tensédo de
escoamento fosse avaliada de forma diferente do proposto inicialmente. Os valores
utilizados para analise da tensdo de escoamento desta pesquisa, foram os determinados
somente pelas duas rampas de ida em cada determinacdo. A escolha desta analise foi baseada
na definicdo de tensdo de escoamento: tensdo necessaria para que o material entre em fluxo.
Essa é a situacdo que a amostra se encontra antes de iniciar a rampa de ida (aceleracao), ou
seja, em repouso. Na rampa de volta (desaceleracdo), ao ser determinada a tensdo de

escoamento, o material esta submetido a alguma taxa e, portanto, ja esta em fluxo.

N&o ha consenso para este ensaio na literatura, foram encontradas diversas formas de
determinacéo da tensdo de escoamento. Para Betioli (2007) e Sato et al. (2013), os valores
da tensdo de escoamento sdo retirados a partir da rampa de ida. J& Romano (2013),
Mechtcherine et al. (2015) e Secrieru (2016) assumem as rampas de volta na determinacéao

da tensdo de escoamento.
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A Figura 4.13 — a) mostra os resultados de tenséo de escoamento obtidos com valores da ida,
como definido para andlise deste parametro reolégico.

Este tipo de ensaio apresentou baixa regularidade nos valores encontrados para tensdo de
escoamento, ndo permitindo uma percepcdo da a¢do do polimero seja comparando a pasta
de referéncia com as demais contendo o PSA, ou mesmo, apenas as que contem PSA entre
si. Isto pode ter sido causado pela elevada fluidez das pastas, contendo 3% de aditivo
superplastificante, o que parece impedir uma boa sensibilidade da tenséo de escoamento, por

parte do equipamento, na metodologia realizada.

Desta forma, resolveu-se nao avaliar a tensao de escoamento para a outra analise, ainda nesta
etapa, contendo apenas o PSA A. Porém na segunda etapa, com a redu¢do do teor de aditivo
superplastificante, uma nova anéalise sera feita deste pardmetro reolégico, visando identificar

alguma influéncia dos PSA’s ampliada pelo menor teor do aditivo usado.

No que se refere a aplicacdo pratica, esta pasta mostrou, pela tixotropia apresentada, que é
um material facil de se trabalhar pelas baixas energias exigidas. Porém, esse comportamento
reoldgico associado aos baixos valores da tensdo de escoamento indicam que essa pasta pode
apresentar problemas de aderéncia ao ser projetada numa parede, pois essa agitacdo pode
reduzir a tensdo de escoamento (tixotropia) a tal ponto que essa pasta comece a escoar pela

parede na qual foi projetada.

4.2.1.2 A influéncia da relacdo a/c para um dado teor de PSA ao longo do tempo
Para avaliar o efeito da relacdo a/c nas propriedades reoldgicas de pastas de alta resisténcia
(viscosidade e tensdo de escoamento) ao longo do tempo, foram fabricadas oito pastas

variando-se a relacéo a/c (0,25; 0,30; 0,35 e 0,40) e mantendo-se o teor de PSA fixo em 0,3%

(Figura 4.14). Essas relacdes foram escolhidas porque as pastas sdo de alta resisténcia.
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ETAPA 1 - PSA A
3% - 5P

Ref - 0,25 Ref - 0,30 Ref - 10,325 Ref - 0,40

|: a4 4-0,3 |: P3A A-0,3 |: PSA A-0,3 |: PSA A-0,3

Figura 4.14 — Pastas fabricadas para avaliar a influéncia de diferentes relacdes a/c e um
mesmo teor de PSA A nas propriedades reologicas da etapa 1.

a) Viscosidade

Na Figura 4.15 sdo apresentados os resultados de viscosidade x tempo para as oito pastas da

Figura 4.14, ao longo do tempo.

A magnitude encontrada para as relacoes a/c (de 0,25 a 0,40) desta analise, foi condizente
com aanterior (Figura 4.12), onde os valores de viscosidade para as pastas ensaiadas (relagdo

a/c = 0,30 e 3% de aditivo superplastificante) foram de aproximadamente 1 Pa.s.

E possivel perceber que o polimero superabsorvente influencia na viscosidade. Observa-se
que, para uma mesma relacdo a/c, a pasta contendo PSA apresentou aumento deste parametro
guando comparada com a referéncia. Este efeito se mostrou mais intenso a medida que a
relagdo a/c diminuiu, podendo indicar uma maior influéncia do PSA em menores valores de

viscosidade.
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Figura 4.15 — Resultados médios da viscosidade plastica para os traco de referéncia e 0s
tracos com teor de PSA A fixo com diferentes relagdes a/c.

Porém, para a viscosidade, maior que o efeito do polimero é o efeito da relagcdo a/c,
mostrando uma influéncia ao ser variada. Observa-se que a relagdo a/c = 0,25 apresentou
viscosidade de 1,4 Pa.s aos 10 min de ensaio. A medida em que a relacdo a/c aumentou, a
viscosidade decresceu de forma expressiva, chegando a valores proximos de 0,1 Pa.s, para a
relacdo a/c = 0,40. Uma mudanca de uma ordem de grandeza, indica que essas pastas (relacao

a/lc = 0,25 e 0,40), possuem comportamentos distintos quanto a viscosidade.

Este comportamento era esperado, pois quanto menor o contelldo de agua existente na
mistura, menor sera a quantidade de &gua livre para o movimento das particulas solidas

formadas, o0 que acarreta no aumento da viscosidade do material.

O equipamento utilizado com a metodologia empregada, ndo mostrou boa sensibilidade com

0 aumento da fluidez das pastas. Nota-se a reducdo de variabilidade nos valores de
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viscosidade & medida que a relacdo a/c aumenta e, as pastas com maior quantidade de dgua
(relacdo a/c = 0,40) permaneceram com a viscosidade constante ao longo dos 100 minutos

de ensaio.

Também foi possivel observar o efeito tixotropico presente em todas essas pastas, ou seja,
diminuicdo da viscosidade com a permanéncia da taxa de cisalhamento aplicada ao longo do
tempo. Para explicar a causa deste efeito, comecgou-se a investigar o teor elevado do aditivo

superplastificante e as caracteristicas de execucao do ensaio.

4.2.1.3 Ensaios complementares

Algumas hipoteses foram levantadas a respeito do comportamento tixotropico das pastas.
Uma delas foi a influéncia das caracteristicas de realiza¢do do ensaio, onde foi utilizada uma
s amostra de cada pasta para a realizacdo de todas as determinagdes, ou seja, as rampas de
ida (aceleragdo) e de volta (desaceleracdo), ao longo de 100 minutos. Sabendo que o
intervalo entre o fim de uma determinacéo e o inicio de outra durou quatro minutos, acredita-
se que, 0 pouco tempo de repouso (quatro minutos) a qual a amostra foi submetida, possa
ser responsavel por impedir a consolidacdo da estrutura das pastas, causando a reducdo de

seus parametros reoldgicos.

Outra hipotese para a explicacdo desse comportamento foi o elevado teor do aditivo
superplastificante usado (3% em relagdo a massa de cimento). Mechtcherine et al. (2015),
utilizando 2% do mesmo aditivo superplastificante usado nessa pesquisa, relataram que 0s
parametros reoldgicos de suas argamassas decresceram ao longo do tempo e atribuiram este
comportamento ao alto teor de aditivo utilizado. Ainda segundo os pesquisadores, este efeito

causado pelo aditivo é recorrente na literatura.

Desta maneira, com o teor elevado de 3% de aditivo superplastificante e a constante agitacéo
submetida a amostra pelo procedimento do ensaio adotado nesta etapa da pesquisa, acredita-
se gue essas caracteristicas estariam retardando a formacao dos produtos hidratados, adiando
o inicio de pega. Isso motivou a realiza¢do de um ensaio oscilatorio para observar a evolugéo

da componente elastica (G’) e, assim, perceber se isso de fato estava ocorrendo.

O ensaio oscilatério foi feito na pasta de referéncia (com relagdo a/c = 0,30, contendo 3% de

aditivo superplastificante, sem adicdo de polimero superabsorvente) foi aplicada uma
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deformacdo de 10 rad, uma frequéncia de 1Hz, durante 6 horas, periodo bem superior aos
100 minutos do ensaio de fluxo rotacional, para avaliar o desenvolvimento da componente
elastica (G’). Na Figura 4.16 € apresentado o resultado desse ensaio. Nota-se que ndo houve
0 inicio de pega até as 6 horas, evidenciando que o tipo do procedimento do ensaio ndo é o
causador deste efeito e sim o aditivo superplastificante que, mesmo sendo de pega normal,
na dosagem utilizada, causou retardo na pega. Exceto nos minutos iniciais, a componente G’
ndo apresentou um crescimento acentuado ou qualquer mudanca brusca em seu
comportamento, gerado pela maior taxa de hidratacdo. Segundo Schultz e Struble (1993),

um aumento intenso nos valores de G, ocorre devido a maior taxa de reacdo de hidratacao.

Manzano (2014), ao determinar o tempo de transicdo suspensao-solido (tempo zero) em um
microconcreto de referéncia (relacdo a/c = 0,30), contendo 2,6% do mesmo aditivo SP,
encontrou o tempo de 7 horas e 54 minutos, corroborando com o resultado encontrado nesta

pesquisa, onde as 6 horas a pasta ensaiada ndo iniciou a pega, como visto na Figura 4.17.

1,000E5 3

10000

10,00

1.000 [rrrrreTTT [rrrrrTTTT [rrrrreTTT prorrrTT [rrrereTTT [rrrrrTeTT [rorrTeTTT [rrrrrrTTT I

0 50.0 100.0 1500 200.0 250.0 300.0 350.0 400.0

Tempo (min)

Figura 4.16 — Evolugdo das componentes elastica (G”) obtida a partir do ensaio reoldgico
do tipo oscilatdrio.

Observando a Figura 4.16, resultado da presente pesquisa, nos primeiros 35 minutos,
aproximadamente, ha um rapido crescimento de G’ devido a aglomeragdo intensa gerada

pelo aumento da forc¢a ibnica da suspensdo com a dissolugéo das fases anidras.
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Apds este periodo, a taxa de crescimento de G* diminui, apresentando um aumento linear
em relagdo a escala logaritmica. Esta diminui¢do na taxa de crescimento dessa componente
indica que, durante este periodo, acima de 40 minutos, o fenémeno de consolidagédo é mais
lento. Esse quadro se mantém por todo o ensaio, impedindo o surgimento de uma maior taxa
de reacdo de hidratacdo, o que confirma a interferéncia do aditivo superplastificante no inicio
de pega.

Desta forma, foi estabelecida a realizacdo de uma segunda etapa de ensaios reoldgicos com
um teor menor de aditivo superplastificante. Estabeleceu-se o teor de 2% procurando
minimizar o efeito causado pelo aditivo SP na formagdo de uma estrutura interna nas
misturas feitas. Também foi ampliado o tempo de ensaio para seis horas com quatro
determinacfes espacadas em duas horas cada uma. Em toda determinacdo, uma amostra

nova foi utilizada da mesma mistura realizada inicialmente.

422 Etapa?2

Nessa etapa do programa experimental foram utilizadas 6 pastas, (Tabela 4.7). Os ensaios
de fluxo rotacional foram realizados para avaliar a influéncia da adi¢cdo dos quatro tipos de
PSA’s (A, B, C e D) nas propriedades reoldgicas, para uma mesma rela¢do a/Ctotal.

Tabela 4.7 — Composicdo das pastas da etapa 2 para 100 g de cimento.

. Agua de PSA §
Teor de | Cimento | . ) cura ) Aditvo
PSA (%)| (@ (aclbasica| Agua (g) | (a'ch interna (ac)rotal| seco SP (%)
© (2)

1 Ref-0.30 --- 100,00 0,30 30,00 --- -—- 0,30 -—- 2,00%
[ I 030-PSA A 0,333 100,00 0,30 30,00 0,05 5,00 0,350 0,333 | 2,00%
g- 3 030-PSAB 0,625 100,00 0,30 30,00 0,05 5,00 0,350 0,625 | 2,00%
E 4 030-PSAC 0,200 100,00 0,30 30,00 0,05 5,00 0,350 0,200 | 2,00%
= s 030-PSAD 0,238 100,00 0,30 30,00 0,05 5,00 0,350 0,238 | 2,00%
6 |0.30-PSA A-SP-3 0,333 100,00 0,30 30,00 0,05 5,00 0,350 0,333 | 3,00%

Para avaliar tal efeito foram fabricadas seis pastas com relagdo a/Cpasica = 0,30 sendo uma de
referéncia e mais quatro contendo um tipo diferente de PSA (A, B, C e D). As misturas com
PSA tiveram incremento de mesma quantidade de dgua de cura interna a a/Cpasica, COM intuito
de que todas as pastas apresentassem a mesma relacdo a/Ctotal = 0,35. Como 0s polimeros

apresentaram diferentes capacidades de absorcédo, ficou-se a agua de cura interna (a/ci =

106



0,05). Dessa forma, a quantidade de PSA foi variavel. A sexta pasta foi produzida novamente
com o PSA A, porém contendo 3% de aditivo, para fins comparativos (Figura 4.17).

2% - 5P

Ref- 0,30

[ ETAPA 2 —PSA: A, B,C, D ]

— 0 30-P3AA

—{ 030-P3AB

0,30-P5AC

—{ 0,30-P3AD

(T

—| 0,30-P3A A 5P-3

Figura 4.17 — Pastas fabricadas para avaliar a influéncia de cada PSA (A, B, C e D) nas
propriedades reoldgicas da etapa 2.

4.2.2.1 Comparacgdo das pastas contendo PSA A

Na etapa 2, os valores utilizados para formacéo dos graficos de viscosidade x tempo e tensao
de escoamento x tempo seguem o que ja foi explicado anteriormente: para a viscosidade foi
realizada a média entre os quatro pontos (duas rampas de ida e duas rampas de volta) para a
maior taxa de cisalhamento do gréfico viscosidade x taxa de cisalhamento (Figura 3.13) e;
para a tensdo de escoamento foi feita a média entre os valores obtidos na projecdo das duas
rampas de ida do gréafico tensdo de cisalhamento x taxa de cisalhamento (Figura 3.14), pelo

modelo de Herschel-Bulkley.

a) Viscosidade
Na Figura 4.18 sdo apresentados os resultados de viscosidade x tempo para as duas pastas
contendo o PSA A. Os desvios-padrdo (barras verticais ao longo das curvas) mostram uma

pequena variabilidade dos quatro pontos que compdem a média, indicando que o ensaio de

fluxo constitui uma técnica adequada para determinacgdo da viscosidade.
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Com a reducéo do teor do aditivo superplastificante foi possivel se observar a elevacéo da
viscosidade com o tempo. Nota-se que, com a excec¢do do primeiro ponto, a pasta 0,30 —
PSA A (contendo 2% de superplastificante), apresentou a curva de viscosidade superior a da

pasta contendo 3% do aditivo, como era esperado.

E possivel perceber dois comportamentos distintos na curva de viscosidade referente a pasta
com 3% de aditivo superplastificante. Primeiramente, no inicio do ensaio até as duas horas,
a pasta tem viscosidade quase constante. Este periodo € superior a analise realizada na etapa
1 (100 minutos). Isto mostra que o elevado teor do aditivo usado na etapa 1 retardou a pega

de tal modo que ndo houve aumento da viscosidade nas primeiras duas horas.

1,8

1,6

—
\
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Viscosidade (Pa.s)
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0 2 4 6
Tempo (h)

==0--0,30-PSAA-5P 2% ==0==0,30-PSAA-SP3%

Figura 4.18 — Resultados médios de viscosidade para as pastas 0,30 — PSA A e 0,30 — PSA
A SP-3, contendo 2% e 3% de aditivo superplastificante, respectivamente.

O crescimento da viscosidade observado, ndo indica uma mudanca de tixotropia para
reopexia, pois seria preciso analisar a area de histerese entre as curvas de ida e volta de uma
determinacédo. Este aumento era esperado por se tratar de um material cimenticio e ocorre

pelo avanco das reagdes de hidratacdo do cimento.
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b) Tens&o de escoamento

Na Figura 4.19 sédo mostrados os resultados de tensdo de escoamento x tempo, obtidos com

as duas rampas de ida pelo modelo de Herschel-Bulkley.

35,00

30,00
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Tensao de escoamento (Pa)

0,00
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Tempo (h)

== = 030-PSAA-SP2% e {e=0,30-PSAA-5P3%

Figura 4.19 — Resultados médios de tensdo de escoamento para as pastas 0,30 — PSA A e
PSA A SP-3, contendo 2% e 3% de aditivo superplastificante, respectivamente.

A pasta com 3% de aditivo superplastificante apresentou tensao de escoamento constante até
a leitura realizada as quatro horas, periodo bastante superior aos 100 minutos de ensaio na
etapa 1. Por outro lado, a pasta com 2% do mesmo aditivo, mostrou maior evolucao da tensédo
de escoamento a partir da segunda leitura. Com isso, se observa que a reducdo do aditivo
superplastificante parece diminuir a influéncia no tempo de pega da pasta, elevando os
valores dos pardmetros reoldgicos. Este efeito se mostrou mais pronunciado na tenséo de
escoamento. A reducdo do teor do aditivo parece ter melhorado a sensibilidade da

metodologia usada para analise deste parametro.

4.2.2.2 Influéncia dos diferentes tipos de PSA nos parametros reolégicos

Nesta parte da etapa 2 serdo mostrados 0s estudos dos parametros reoldgicos desenvolvidos
para as cinco pastas com 2% de aditivo superplastificante (uma de referéncia e quatro com
diferentes PSA), ensaiadas com uso da técnica de fluxo rotacional (misturas 1, 2, 3,4 e 5 da
Tabela 4.7).
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a) Viscosidade

Na Figura 4.20 sdo apresentados os resultados de viscosidade x tempo destas pastas.
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Figura 4.20 — Resultados médios de viscosidade para o traco de referéncia e 0s tracos
contendo quatro diferentes tipos de PSA’s (A, B, C e D).

Aqui é possivel observar que todos os polimeros aumentaram a viscosidade das pastas em
relacdo a pasta de referéncia, pois somente em um ponto a pasta de referéncia teve
viscosidade maior que as pastas contendo polimeros. Isto pode ser explicado por duas
hipGteses: a primeira é a falta de exatiddo nos valores de absor¢do dos PSA. Por néo se ter
certeza de que a metodologia usada é suficientemente precisa para se determinar a absor¢édo
do polimero superabsorvente no meio cimenticio, os valores encontrados podem subestimar
a absorg¢do dos PSA’s e, portanto, uma vez que o PSA absorva mais dgua do que o estimado,

havera reducédo de agua disponivel na mistura e, consequente, aumento da viscosidade.

A outra hipotese de justificativa para 0 aumento da viscosidade é a presenca do PSA, ou seja,
a sua adicao gera aumento de particulas finas que podem ser associadas com a presenca de
agregados miados tornando as suspensdes mais concentradas, reduzindo a distancia média

entre elas, o que favorece a aglomeracéo e, desta forma, causam aumento dos parametros
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reologicos. Além disso, as particulas inchadas do PSA podem modificar o gradiente de
velocidade e causar mudanga na circulacdo dos fluidos, o que afeta diretamente a
viscosidade. Para Toledo Filho et al. (2012), acredita-se que ocorra aumento da tensao de
escoamento e da viscosidade plastica causados pela presenca fisica das particulas de PSA

inchadas.

A cinética de absorcdo e dessor¢do dos polimeros superabsorventes também séo
caracteristicas determinantes neste aspecto e podem causar modificacdes nos parametros
reoldgicos dos materiais. Esta cinética pode ser influenciada pela estrutura molecular e
tamanho das particulas de PSA. Mechtcherine et al. (2015) estudaram dois tipos PSA’s com
diferentes cinéticas de dessorcdo. Eles observaram, para um tipo de PSA, que a liberacédo de
parte inicial da &gua absorvida, causou uma redu¢do no crescimento da viscosidade plastica,
enquanto que o outro tipo de polimero ndo liberando parte da agua absorvida, mostrou um
aumento constante deste parametro nas argamassas estudadas. Analogamente, esta pode ser
a explicacdo para a leitura realizada as seis horas, onde a pasta de referéncia apresentou
maior viscosidade do que as pastas contendo PSA. Por este motivo € importante um

conhecimento da cinética de absor¢éo e dessorcao dos polimeros.

Quanto a comparacao entre as curvas contendo polimero, ainda na Figura 4.22, inicialmente,
percebe-se que ndo ha variaces expressivas da viscosidade entre elas. Por outro lado, é
possivel avaliar os comportamentos mostrados pelas curvas e correlacionar com as
caracteristicas dos PSA’s. Por exemplo, o PSA B além da sua baixa absorcao (8 gagua/gesa),
parece liberar a 4gua retida rapidamente ou sobre qualquer taxa exercida, isto pode ser visto

pela quase manutencédo da viscosidade entre 0 e 2h.

Por outro lado, O PSA A parece ser o polimero que por mais tempo retém agua em seu
interior. Observa-se que a pastas contendo este polimero tem a maior viscosidade ao término
do ensaio e sua curva apresenta uma constante crescente, o que possivelmente indique uma
melhor retengdo da &gua absorvida. Ja os PSA C e D, apesar de uma pequena diferenca de
comportamento na determinagdo realizada as 4 horas, provavelmente gerada por uma
liberacdo do liquido absorvido por parte do PSA C, estes polimeros apresentaram curvas
muito préximas. Observa-se que iniciam o ensaio com valores préximos a 0,8 Pa.s e ao final
do ensaio exibem valores proximos a 1,4 Pa.s, mostrando que ndo ha diferenca entre seus

comportamentos e sua influéncia no parametro da viscosidade.
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b) Tens&o de escoamento

Na Figura 4.21 sdo apresentados os resultados de tensdo de escoamento x tempo para as

cinco pastas estudadas.

Tensdo de escoamento (Pa)

Tempo (h)
= =PSAA e={O=PSAB e={O=PSAC O« PSAD e Ref-0,30

Figura 4.21 — Avaliacdo da tenséo de escoamento (ida) para uma pasta de referéncia e
outras quatro com adi¢do de diferentes PSA’s (A, B, C e D).

As curvas de tensdo de escoamento apresentaram maior magnitude em relagédo a etapa 1,
como era esperado, pela reducdo do teor de aditivo superplastificante de 3% para 2%. O
crescimento deste parametro com o tempo, acredita-se ser pela formacdo dos produtos
hidratados.

Por outro lado, a reducdo do teor de aditivo superplastificante, associado ao aumento do
tempo de duragdo do ensaio ressaltaram algumas caracteristicas dos PSA’s nessas curvas. E
possivel observar algumas mudangas pontuais provavelmente causadas pelo tipo do PSA,
assim como vistas nas curvas de viscosidade. Por exemplo, o PSA B, realmente, parece
liberar a 4gua absorvida quando existe presenca de alguma pressao, no caso a realizacao de
mais uma determinacdo durante o ensaio, isso é visto na reducdo do crescimento da curva
de tensdo de escoamento. Os PSA’s C e D parecem influenciar da mesma forma os
parametros reoldgicos talvez por apresentarem 0 mesmo tipo de producdo e,

consequentemente, mesmo formato de particulas. Por fim, o PSA A parece reter o liquido
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em seu interior por mais tempo do que 0s outros, evitando que sua curva tanto de viscosidade

quanto que tensdo de escoamento ndo apresente grandes variagdes.

Apesar das observagdes acerca das caracteristicas dos PSA’s, ndo foi possivel perceber
diferencas entre os comportamentos das curvas apresentadas. Acredita-se que o0 ensaio de
fluxo rotacional ndo seja uma técnica adequada para andlise da tensdo de escoamento.
Mechtcherine et al. (2015) relataram em sua pesquisa que a tensdo de escoamento, pela forte
dependéncia do processo experimental e da historia do cisalhamento a qual o material foi
submetido, ndo é tdo confidvel quanto a viscosidade. Além disso, o conhecimento maior a
respeito da viscosidade apresenta melhor aplicabilidade em processos tecnoldgicos, por

exemplo, bombeamento de materiais cimenticios de que a tensdo de escoamento.

4.3 RESISTENCIA A COMPRESSAO

As pastas estudadas para avaliar a resisténcia a compressao sao apresentadas na Figura 4.22.
A intencdo é investigar se ha diminuicdo na resisténcia a compressao das pastas modificadas

com os PSA’s, nos teores usados nesta pesquisa.

RESISTENCIA A
COMPRESSAD

—

— Ref-0,30 Ref-0,35

— 0, 30-P3AA

0,30-P5AB

—| 030-F3AC

—| 030-P5AD

o

Figura 4.22 — Representacdo esquematicas das pastas utilizadas na etapa de propriedades
mecanicas.

Na Tabela 4.8 apresentam-se 0s resultados de resisténcia média a compressao determinada
para 0s corpos de prova cubicos das pastas apresentadas na Figura 4.22 e respectivos

coeficientes de variacdo (entre parénteses), nas idades de 7 e 28 dias. Também s&o mostradas
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as porcentagens de reducdo na resisténcia a compressao de cada mistura em relacdo as
misturas de referéncia (Ref-0,30 e Ref-0,35). Foram utilizadas essas duas misturas de
referéncia para efeitos comparativos com as pastas contendo os quatro tipos de PSA, a Ref-
0,30 por apresentar a mesma relacdo a/Cossica € @ Ref-0,35 por ter a mesma relagado a/Cotal
(Tabela 4.7).

O critério utilizado para analise de valores espurios foi baseado na norma ABNT NBR
7215:1996. Porém, esta pesquisa, por se tratar de pastas, adotou o desvio relativo superior a
10% para eliminag&o de dado espurio e ndo 6% como dito pela norma no caso de argamassas.
As tabelas contendo os detalhes desta parte estdo dispostas no apéndice A.

Tabela 4.8 — Valores de resisténcia média a compresséo dos cubos e percentuais de
reducdo em relagdo as pastas de referéncia (relacdo a/c = 0,30 e 0,35), das misturas
contendo diferentes tipos de PSA.

Traco | Ref-0,35 | Ref-0,30 |0,30-PSA A]0,30 - PSA B]0,30-PSA C[0,30-PSA D
Resisténcia 2| 7 dies 76,8 86,4 63,3 74,2 49,2 63,7
COMpressio (3,1%) (7,2%) (7,0%) (2,7%) (7,4%) (4,9%)
P . 79,1 87,0 71,2 74,6 62,6 72,0
(MPa) 28 dias
(7,3%) (7,7%) (4,5%) (4,6%) (6,4%) (3,3%)
Reducdo da | 7 gias .18 -3 -36 -17
resisténcia
(Ref-0,35) .
%) 28 dias -10 -6 -21 -9
Reducdo da | 7 dias 11 27 14 -43 -26
resisténcia
(Ref-0,30) .
% 28 dias -9 -18 14 -28 17

* entre parénteses estéo os valores de coeficiente de variagéo.

Na Figura 4.23 é mostrado o grafico gerado com as médias dos resultados de resisténcia a

compressédo dos cubos nas idade de 7 e 28 dias.
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Figura 4.23 — Resultados médios de resisténcia a compressdo das pastas de referéncia (a/c
=0,35 e a/c = 0,30) e modificadas com os quatro PSA’s desta pesquisa (A, B, C e D),
ensaiadas aos 7 e 28 dias.

Observa-se que as pastas contendo PSA, apresentaram valores de resisténcia menores do que
a pasta de referéncia com relacéo a/c = 0,30, tanto aos 7 quanto aos 28 dias, chegando a uma
reducdo de até 43%, aos 7 dias, quando comparada com a pasta contendo PSA C. Isto mostra
uma interferéncia dos polimeros nesta propriedade, como era esperado. Este efeito pode ser
atribuido, provavelmente, a alteracdo na microestrutura da pasta de cimento depois da
desinchamento do PSA, deixando poros vazios maiores e, portanto, aumentando a
porosidade. O mesmo foi verificado por Jensen e Hansen (2002), Piérard et al. (2006),
Mechtcherine et al. (2014), Silva et al.(2014), quando observaram que 0 uso do PSA como

agente de cura interna, pode levar a reducdo da resisténcia a compressao.

A Tabela 4.9 apresenta algumas das caracteristicas que provavelmente interfira nos valores

de resisténcia a compressao das pastas.

Tabela 4.9 — Principais caracteristicas dos PSA’s.

Tipo de Diametro médio Absor¢do em meio cimenticio Teor de PSA
PSA (um) (gagua/gpsa) (%)
PSA A 66 15 0,333
PSA B 154 8 0,625
PSAC 224 25 0,200
PSAD 82 21 0,238
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Ao se analisar as redugdes apresentadas pelas pastas contendo os PSA’s (A, B, C e D), ¢
provavel perceber possiveis influéncias de suas caracteristicas. Notou-se uma semelhanca
na magnitude da resisténcia a compressao das pastas contendo o PSA A e D (polimeros mais
finos), acredita-se que isto tenha ocorrido por que esses polimeros apresentaram valores
préximos para o tamanho das particulas inchadas e capacidade de absorcéo, o que causou a
mesma influéncia nessa propriedade das pastas.

Por outro lado, os polimeros grossos (PSA C e B) mostram influenciar de forma diferente
na resisténcia a compressao das pastas. A pasta com PSA C obteve menor resisténcia, ao
passo que, a pasta contendo PSA B apresentou maior resisténcia entre os polimeros. Isto
parece confirmar a influéncia do diametro atingido pelas particulas inchadas e,
consequentemente, da capacidade de absorcdo dos polimeros. E provavel que a menor
absorcdo do PSA B resulte em menor didametro de particulas inchadas em relagdo as
particulas do PSA C, com a maior absorc¢ao. Contudo, mais estudos seriam necessarios para

comprovar a materializacao dessa relagdo nesses polimeros.

Notou-se que as pastas contendo PSA sofreram elevada reducdo quando comparadas com a
mistura Ref-0,30. Porém, ao fazer a mesma anéalise em relacéo a pasta Ref-035, a diferenca
entre as resisténcia foi menor, como era esperado, pela menor resisténcia apresentada por
esta pasta. A mistura contendo PSA B teve diferenca da ordem de 3% e 6% na resisténcia a
compressdo aos 7 e 28 dias, respectivamente, comparada a pasta Ref-0,35. Desta maneira,
a intengdo é mostrar que a influéncia do polimero esteja sendo prejudicado pela analise feita,
pois sdo comparadas misturas com quantidades de agua total diferentes. A medida que a
agua de cura interna é passivel de participar das rea¢6es de hidratacdo, entdo uma mistura

com relacdo a/c = 0,30+0,05 se assemelha mais com uma mistura com relacéo a/c = 0,35.

Observa-se este efeito ao analisar as mistura contendo PSA B que apresentou uma diferencga
de 3% e 6% na resisténcia a compressao aos 7 e 28 dias, respectivamente, quando comparada
a pasta Ref-0,35. O mesmo se repetiu para os demais PSA’s, como pode ser visto na Tabela

4.8.
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5 CONSIDERACOES FINAIS

Neste trabalho propds-se, inicialmente, uma investigacdo das caracteristicas de quatro
polimeros superabsorventes (A, B, C e D) usados como agente de cura interna para mitigar
a retracdo autbgena em materiais cimenticios de alta resisténcia, usando técnicas ndo
convencionais. Buscou-se validar essas técnicas para auxiliar outros pesquisadores a utilizar
0s ensaios mais adequados para obter a propriedade desejada. Esta pesquisa, teve como foco
principal avaliar a influéncia de quatro PSA’s nos parametros reologicos (viscosidade e
tensdo de escoamento) em pastas de cimento Portland ao longo do tempo. Por fim, estudou-
se a resisténcia a compressao dessas pastas, buscando encontrar alguma interferéncia dos

PSA’s nessa propriedade.

Motivou este trabalho o fato de existirem poucas pesquisas em periddicos internacionais,
correlacionando o PSA com o comportamento reoldgico de materiais cimenticios, capazes
de informar implica¢6es praticas no uso desse novo material. Utilizou-se o método reologia
rotacional de placas paralelas, que garante maior precisdo nos parametros reoldgicos obtidos,

em detrimento dos ensaios de um sé parametro geralmente feitos na construcéo civil.

51 CONCLUSOES

A partir do desenvolvimento do programa experimental e dos resultados obtidos, foi possivel

conceber as principais conclusdes desta pesquisa.

A caracterizagdo dos PSA’s por meio do uso de técnicas ndo convencionais, mostrou ser
adequada para as caracteristicas analisadas. A seguir, sdo feitas as consideracdes a respeito

das metodologias utilizadas.

e Atécnica de granulometria a laser se provou bastante apropriada na determinacéo do

tamanho das particulas ao ser usada em polimeros superabsorventes.

e A microscopia eletronica de varredura (MEV) apresentou resultados satisfatorios que
permitem, qualitativamente, observar o tamanho e a composi¢ao quimica dos PSA’s
e, determinar a forma das particulas, auxiliando na determinagdo do processo de

producdo dos PSA’s.
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e A massa especifica foi executada pelo ensaio no penta-picndmetro e obteve
resultados préximos aos encontrados em polimeros semelhantes por outros

pesquisadores, mostrando que essa € uma técnica adequada.

e A técnica de cilindros graduados é uma metodologia simples, de facil execucéo e se
mostrou apropriada para determinar a capacidade de absor¢do dos polimeros

superabsorventes em meio aquoso satisfatoriamente.

e O método de espalhamento de argamassas (slump flow) foi uma metodologia
adequada para a determinacdo da capacidade de absor¢do dos PSA's, quando
utilizados como agentes de cura interna em materiais cimenticios. Este ensaio
mostrou resultados aceitaveis e, por ndo necessitar de equipamentos sofisticados,

vem sendo muito usado por pesquisadores.

Os estudos reoldgicos da etapa 1, para analise da influéncia do teor de PSA A nas pastas
com mesma relacdo a/c = 0,30, mostraram um comportamento tixotropico tanto das pastas
de referéncia como para as misturas contendo o PSA. Este efeito foi atribuido ao elevado
teor de aditivo superplastificante utilizado (3%), por apresentar acdo retardadora da pega,

este efeito ndo era previsto no catdlogo do fornecedor.

As pastas com adicdo de PSA A exibiram aumento na viscosidade em relacdo as pastas de
referéncia, mostrando que o polimero causa interferéncia neste parametro reoldgico. Por
outro lado, ndo foi possivel distinguir uma relacdo entre teor do polimero e variagdes na
viscosidade, nas pastas com mesma relagéo a/c. Adicionalmente, a elevada variabilidade dos
valores encontrados na tenséo de escoamento impediram a observacdo de alguma tendéncia
de comportamento, mostrando que a técnica de reologia rotacional de fluxo com rampas de
aceleracdo e desaceleragédo parece nao ser adequada para investigar este parametro. Acredita-
se que pela elevada fluidez das pastas, 0 método nao foi capaz de perceber as alteracdes até

0s 100 minutos realizados de ensaio.
Para analise reoldgica de um mesmo teor de PSA A, variando a relacdo a/c, foi observado

que o polimero aumenta a viscosidade e este efeito € mais intenso a medida que a relagao

a/c diminui. Porém, a variacao da relagdo a/c se mostrou mais pronunciado do que a presenca
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do PSA nas propriedades reoldgicas. O comportamento tixotrépico se manteve ocasionado

pelo alto teor de aditivo superplastificante.

Na etapa 2, os quatro PSA’s (A, B, C e D) mostram influéncia no parametro da viscosidade.
Mesmo com teor de agua de cura interna fixa (nas pastas contendo polimero), infere-se que
a presenca do PSA proporcione um efeito fisico. As particulas inchadas dos polimeros séo
maiores do que os graos de cimento, entdo o PSA atuaria como um agregado miudo, o que
geraria um aumento na viscosidade. Por outro lado, a tensdo de escoamento, mesmo com a
reducdo do teor de aditivo, ndo se mostrou como uma propriedade confiavel quando obtida

por esta metodologia, defende-se que a elevada fluidez das pastas seja o principal motivo.

Em relacdo a resisténcia a compressao, os polimeros apresentaram uma influéncia negativa
nesta propriedade, reduzindo até 43% quando comparada com a mistura de referéncia com
relacdo a/c = 0,30. Porém, acredita-se que o polimero seja penalizado ao ser feita essa
correlacdo, pois a dgua de cura interna participa das reacfes de hidratacdo e, assim, a
comparacao deveria ser feita com a pasta de referéncia com relacéo a/c = 0,35. Comparando
com esta relacdo a/c, o PSA B apresentou reducdo da ordem de 3% e 6% na resisténcia a

compresséo aos 7 e 28 dias, respectivamente.

Observou-se que o PSA B apresentou a menor influéncia negativa na resisténcia a
compressao, seguidos pelos PSA’s A e D que interferiram na mesma intensidade, enquanto
0o PSA C mostrou a maior reducio desta propriedade. E provavel que, dentre as
caracteristicas dos polimeros, o didmetro das particulas inchadas seja a principal causa deste
efeito, pela maior alteracdo na microestrutura das pasta de cimento gerada pelo aumento do

tamanho dos poros vazios deixados pelo polimero.

5.2 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Para pesquisas posteriores sugere-se ampliar o estudo desenvolvido fazendo uso de
técnicas complementares para a analise reoldgica como: ensaio oscilatorio de
varredura de deformacéo e squeeze flow, conforme apresentado nos itens 2.2.3.1 e
2.2.3.3. Da mesma forma, realizar ensaios de mini-slump e cone Marsh para

determinar a tenséo de escoamento e a viscosidade, respectivamente.
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e Devem ser desenvolvidas pesquisas com o intuito de avaliar da influéncia de PSA’s
como agentes de cura interna, nas propriedades reoldgicas (tensdo de escoamento e
viscosidade) ao longo do tempo, em microconcretos e concretos de alta resisténcia,
por meio da utilizacdo de redmetros (de pastas e concretos) e ensaios

complementares de trabalhabilidade.
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APENDICE A

A Tabela A.1 apresenta os resultados individuais de resisténcia a compressédo das seis pastas

propostas na Figura 4.22, nas idades de 7 e 28 dias.

Tabela .1 - Resultados individuais de resisténcia a compressdo dos concretos classe C80,
nas diversas idades estudadas.

Resisténciaa | Resisténciaa
Ccp compressao 7 | compressao 28
dias (MPa) dias (MPa)
1A - -
1B 73,8 76,0
Ref 0,35 2A 79,3 82,6
2B 77,9 78,1
3A - 86,8
3B 76,1 71,9
1A 80,1 81,5
1B 94,4 85,3
Ref 0,30 —22 82,9 -
2B 91,8 95,2
3A . 80,2
3B 82,9 92,6
1A 67,3 70,3
1B 68,3 69,2
PSA A 2A 62,4 73,3
2B - 75,7
3A 58,8 -
3B 59,4 67,6
1A 72,1 71,4
1B 72,3 79,4
PSA B 2A 76,4 -
2B 74,4 76,6
3A 75,8 74,0
3B - 71,5
1A 46,2 58,1
1B 44,5 58,9
2A - 60,1
PSAC 2B 52,1 65,6
3A 51,0 67,4
3B 52,4 65,2
1A 61,1 75,1
1B 59,8 -
BSA D 2A - 70,7
2B 67,3 68,8
3A 65,2 72,8
3B 65,1 72,8

Nota: As células assinaladas com °-’, significa que o ensaio foi avariado devido a uma ruptura errada
ou o valor se afastou da média mais que 10%.
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APENDICE B

O estudo de reologia feito para as pastas fabricadas nas duas etapas (etapas 1 e 2), foi
realizado a partir do redbmetro de pastas juntamente com seu software que forneceu os
graficos de tensdo de cisalhamento x taxa de cisalnamento e viscosidade x taxa de
cisalhamento necesséarios a obtencdo dos gréaficos (tensdo de escoamento X tempo e

viscosidade x tempo) em que foram feitas as analises reologicas.

As Figuras B.1 a B.40 representam os gréficos obtidos na etapa 1 para a analise da influéncia
do teor de PSA numa dada relacéo a/c, ao longo do tempo.
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Figura B.1 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,30 aos 10
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.2 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,30 aos 20

minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.3 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,30 aos 30

minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.6 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,30 aos 60

minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.7 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,30 aos 70

minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.8 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,30 aos 80

minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.9 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,30 aos 90

minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.10 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,30 aos 100
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.11 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,1 aos
10 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.12 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,1 aos
20 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.13 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,1 aos
30 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.14 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,1 aos
40 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.15 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,1 aos
50 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.16 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,1 aos
60 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.17 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,1 aos
70 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.18 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,1 aos
80 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.19 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,1 aos
90 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.20 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,1 aos
100 minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.21 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,2 aos
10 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.22 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,2 aos
20 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.23 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,2 aos
30 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.24 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,2 aos
40 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.25 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,2 aos
50 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.26 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,2 aos
60 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.27 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,2 aos
70 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.28 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,2 aos
80 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.29 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,2 aos
90 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.30 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,2 aos

100 minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.31 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,3 aos

10 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.32 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,3 aos
20 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.33 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,3 aos
30 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.34 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,3 aos
40 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.35 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,3 aos
50 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.36 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,3 aos
60 minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.37 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,3 aos
70 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.38 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,3 aos
80 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.39 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,3 aos
90 minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.40 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A-0,3 aos
100 minutos gerados pelo software do redmetro.

As Figuras B.41 a B.100 representam os graficos obtidos ainda na etapa 1 para a analise da
influéncia da variacdo da relacdo a/c para um dado teor de PSA, ao longo do tempo. Nao
serdo mostrados os graficos de Ref — 0,30 e 0,30-PSA A-0,3, pois estes foram apresentados

na andalise acima.
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Figura B.41 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,25 aos 10
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.42 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,25 aos 20

minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.43 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,25 aos 30

minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.44 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,25 aos 40
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.45 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,25 aos 50

minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.46 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,25 aos 60

minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.47 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,25 aos 70

minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.48 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,25 aos 80
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.49 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,25 aos 90
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.50 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,25 aos 100
minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.51 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,25-PSA A-0,3 aos
10 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.52 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,25-PSA A-0,3 aos
20 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.53 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,25-PSA A-0,3 aos
30 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.54 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,25-PSA A-0,3 aos
40 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.55 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,25-PSA A-0,3 aos
50 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.56 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,25-PSA A-0,3 aos
60 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.57 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,25-PSA A-0,3 aos
70 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.58 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,25-PSA A-0,3 aos
80 minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.59 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,25-PSA A-0,3 aos
90 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.60 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,25-PSA A-0,3 aos

100 minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.61 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,35 aos 10

minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.62 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,35 aos 20
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.63 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,35 aos 30
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.64 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,35 aos 40
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.65 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,35 aos 50
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.66 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,35 aos 60
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.67 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,35 aos 70
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.68 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,35 aos 80
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.69 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,35 aos 90
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.70 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,35 aos 100
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.71 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,35-PSA A-0,3 aos
10 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.72 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,35-PSA A-0,3 aos
20 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.73 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,35-PSA A-0,3 aos
30 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.74 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,35-PSA A-0,3 aos
40 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.75 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,35-PSA A-0,3 aos
50 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.76 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,35-PSA A-0,3 aos

60 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.77 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,35-PSA A-0,3 aos

70 minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.78 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,35-PSA A-0,3 aos

80 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.79 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,35-PSA A-0,3 aos

90 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.80 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,35-PSA A-0,3 aos
100 minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.81 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,40 aos 10
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.82 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,40 aos 20
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.83 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,40 aos 30
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.84 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,40 aos 40
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.85 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,40 aos 50
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.86 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,40 aos 60
minutos gerados pelo software do redmetro.

150,0
Ref - 0,40t =70 min T ArResults-0059f, Continuous ramp step 39
H ArResults-0059f, Continuous ramp step 40
;125 0 O ArResults-0059f, Continuous ramp step 41
a ' < ArResults-0059f, Continuous ramp step 42
€100,0
0
()
475,00
©
350,00 5
$
B, BaP® Bee
25,00 H P &% £l
] geHBE T
TR FREEEEE
0-p R R B R
-25,00 . ‘ . ‘ . ‘ . ‘ . ‘ . ‘ . ‘ .
0 50,00 100,0 150,0 200,0 250,0 300,0 350,0 400,0

shear rate (1/s)

Figura B.87 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,40 aos 70
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.88 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,40 aos 80
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.89 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,40 aos 90
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.90 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref-0,40 aos 100
minutos gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.91 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,40-PSA A-0,3 aos
10 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.92 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,40-PSA A-0,3 aos
20 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.93 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,40-PSA A-0,3 aos
30 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.94 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,40-PSA A-0,3 aos
40 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.95 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,40-PSA A-0,3 aos
50 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.96 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,40-PSA A-0,3 aos
60 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.97 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,40-PSA A-0,3 aos
70 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.98 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,40-PSA A-0,3 aos
80 minutos gerados pelo software do redbmetro.
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Figura B.99 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,40-PSA A-0,3 aos
90 minutos gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.100 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,40-PSA A-0,3
aos 100 minutos gerados pelo software do redmetro.

As Figuras B.101 a B.120 representam os graficos obtidos na etapa 2 para avaliar o efeito

de quatro diferentes PSA’s na reologia de pastas, com mesma agua de cura interna.
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Figura B.101 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref — 0,30 a 0 hora
gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.102 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref — 0,30 as 2
horas gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.103 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref — 0,30 as 4
horas gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.104 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta Ref — 0,30 as 6
horas gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.105 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A a0
hora gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.106 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A as 2

horas gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.107 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A as 4

horas gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.108 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA A as 6
horas gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.109 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSAB a0
hora gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.110 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA B as 2
horas gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.111 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA B as 4
horas gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.112 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA B as 6
horas gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.113 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA C a0
hora gerados pelo software do rebmetro.

186



600,0

0,30-PSA Ct=2h | | O SAP2-UnB-0097f, Continuous ramp step 9

SAP2-UnB-0097f, Continuous ramp step 10
- < SAP2-UnB-0097f, Continuous ramp step 11
§O0,0 — 4 SAP2-UnB-0097f, Continuous ramp step 12
2]
400,0- g
s |
= oW & *
o ¥

Om,§
300,0 ol T ¢
[ O % o&
< Un<e ¢
Oy Cé
n Om 0%
200,0 —| oSy o%
SEC®
el I
2y °*
100,0 H Hg V¥
Lg%
ol &7
W e
Gy ~®
Ky @
0
I T T T T T T T
0 50,00 100,0 150,0 200,0 250,0 300,0 350,0 400,0

shear rate (1/s)

Figura B.114 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA C as 2

horas gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.115 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA C as 4
horas gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.116 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA C as 6
horas gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.117 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA D a 0
hora gerados pelo software do rebmetro.

188



600,0

0,30-PSA Dt =2h || O SAP2-UnB-0098f, Continuous ramp step 9

SAP2-UnB-0098f, Continuous ramp step 10
- < SAP2-UnB-0098f, Continuous ramp step 11
§00,0 - 4 SAP2-UnB-0098f, Continuous ramp step 12
2]

d
400,0- . w?
. Lk
300,0 ¥
S8
[} L ] @
< g‘g
) ‘g’
200,04 g% d
e
o 5
100,0 g
=l R
2} ‘@ L
R 2" (28
e Radi
0-m B8 7 : : : : : : : : : ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
50,00 100,0 150,0 200,0 250,0 300,0 350,0 400,0

shear rate (1/s)

Figura B.118 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA D as 2
horas gerados pelo software do redmetro.
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Figura B.119 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA D as 4
horas gerados pelo software do rebmetro.
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Figura B.120 — Resultados dos dois ciclos (quatro rampas) para a pasta 0,30-PSA D as 6
horas gerados pelo software do redmetro.
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