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RESUMO

Santos, Fabricio Bassani. Influéncia do C3;A em pastas de cimento Portland: avaliacdo das
propriedades reoldgicas. Campinas, Faculdade de Engenharia Civil Arquitetura e Urbanismo,

Universidade Estadual de Campinas, 2004. 107 pag. Dissertacao.

A producdo de concretos com elevado desempenho quanto a fluidez, propriedades reoldgicas e
durabilidade, demanda o conhecimento das caracteristicas fisico-quimicas dos cimentos,
intervenientes no desempenho dos mesmos. O presente trabalho estuda a influéncia do teor do
Cs;A, tendo por objetivo contribuir para a compreensdo dos fatores que determinam o
comportamento reolégico das pastas de cimento. Foram selecionados trés cimentos nacionais
com diferentes teores de C3;A e com minimos teores de adi¢des presentes. Efetuou-se a
composi¢do de um cimento e uma escoéria de alto-forno, obtendo-se também trés diferentes teores
de Cs;A. Estes materiais foram moidos em laboratdrio para equalizacdo das suas dreas especificas.
A avaliacdo do comportamento reoldgico embasou-se na determinacio da viscosidade das pastas
através de ensaios com um viscosimetro rotativo e, indiretamente, correlacionando a area de
espalhamento obtida pelo ensaio do abatimento do mini-tronco de cone. O método do abatimento
do mini-tronco de cone ndo se mostrou satisfatorio para a avaliagdo do comportamento reoldgico
dos materiais estudados. Através dos resultados obtidos com o viscosimetro rotativo foi possivel
determinar a viscosidade aparente, em funcio do tempo - as quais indicaram um comportamento

reoldgico caracteristico para as diferentes amostras e misturas avaliadas.

Palavras-chave: cimento, C3A, reologia, viscosimetro, abatimento do mini-tronco de cone.
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ABSTRACT

Santos, Fabricio Bassani. Influence of C3A on Portland cement pastes: valuation of the rheologic
properties. Campinas, Faculdade de Engenharia Civil Arquitetura e Urbanismo, Universidade

Estadual de Campinas, 2004. 107 pages. Master thesis.

The production of high performance concrete with special rheologic properties, fluidity and
durability, demands the knowledge of physical and chemical characteristics of the used cement.
The herein research studies the C3A influence on cement pastes, in order to add knowledge to all
the aspects that can contribute to its rheologic behavior and, consequently, to mortars and
concretes. It was select three Brazilian cements with different amounts of Cz3A and minimum
additions to the clinker. It was made a composition of the cement and blast furnace granulated
slag in order to obtain three different amounts of C3A. These materials were grind to have the
same specific surface. The rheological behavior was studied through determination of the
viscosity of the cement pastes, and correlating it with the spread surface obtained by the Kantro
test. This test method was not efficient in showing the real rheologic behavior of the studied
materials. It was possible to determinate the apparent viscosity with time through the use of a
viscometer device, which has shown a peculiar rheological behavior to the different specimens

and mixtures studied.

Keywords: cement, C3A, rheology, viscometer, Kantro test.
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1. INTRODUCAO

1.1. CONTEXTO

A construgdo civil brasileira vivencia um novo paradigma com relagdo a tecnologia e utilizagdo
dos concretos. A demanda crescente por concretos com caracteristicas especiais de resisténcia e
trabalhabilidade demonstra o interesse da engenharia nacional em superar cada vez mais o0s
limites técnicos de desempenho e utilizacdo do produto concreto. Através do uso de novos
aditivos e adi¢des tem se produzido concretos com elevado desempenho quanto a fluidez,
propriedades reoldgicas, resisténcias mecanicas e durabilidade.

Por outro lado, também € crescente a preocupacdo de produtores e pesquisadores quanto a
compreensdo das interacOoes entre estes novos materiais € as propriedades fisico-quimicas
resultantes destes novos concretos. Apesar dos esfor¢os de pesquisa no campo da quimica e
microestrutura, grande parte do que se produz hoje, em termos de engenharia do concreto, ainda

baseia-se no empirismo.

Nao obstante toda a pesquisa e desenvolvimento realizado no século passado, ainda restam
muitas dividas com relacdo a compreensdo do material concreto, desde sua concepg¢ado, produgdo,

utiliza¢do e comportamento em servigo.



Contribuem para este contexto, o fato de o concreto ser um material compdsito, cujas matérias
primas apresentam grande variabilidade, e seu processo de fabricagdo estar condicionado ao
desenvolvimento inerente das técnicas de construcio civil e engenharia. A complexidade dos
fendmenos intervenientes no processo da cadeia de producdo e utilizacdo do concreto é outro

fator que também contribui para este panorama.

Um aspecto relevante para a compreensdo do processo de pesquisa e desenvolvimento do
concreto, € a dificuldade em se adaptar com efici€ncia os avangos tedricos e experimentais na
area de pesquisa a pratica da engenharia do concreto. O maior obstidculo advém da grandeza da
escala de producao aliado a caréncia de recursos técnicos, peculiar aos ambientes de utilizacao do

produto concreto.

Didaticamente, estuda-se o concreto sob duas condi¢des distintas, no estado fresco e no estado
endurecido, sendo que o real entendimento das partes depende de uma visdo global de todo o
conjunto, pois ambos estdgios sdo igualmente importantes e interdependentes. Analisando-se o
concreto no estado fresco, a trabalhabilidade € considerada sua mais importante propriedade
caracteristica, pois define as condi¢cdes para que o mesmo possa ser transportado, lancado e
adensado eficientemente. E sem ddvida um dos aspectos de maior interesse por parte dos
pesquisadores, devido a sua grande importancia no contexto das técnicas executivas e qualidade

do produto final.

A ASTM C 125/93 define a trabalhabilidade como a propriedade que determina o esforco
necessario para manipular uma quantidade de concreto fresco com uma perda minima de
homogeneidade. O termo manipular inclui as operagdes como transporte, lancamento,

adensamento e acabamento.

A andlise das caracteristicas da trabalhabilidade estd inserida no estudo da reologia do concreto,
da argamassa e da pasta de cimento. O estudo da reologia e seus métodos de avaliacdo fornecem
subsidios cientificos de especial interesse para caracterizar a trabalhabilidade de um concreto

através de parametros quantitativos.



A mistura de cimento e dgua constitui a denominada matriz de cimento do concreto. E a fase
continua do material onde ocorrem as reacdes de hidratacdo do cimento e conseqiientemente o

processo de endurecimento do concreto, conferindo as caracteristicas peculiares do produto final.

O comportamento reoldgico da matriz no estado fresco, neste estudo referida simplesmente como
pasta de cimento, € um dos principais fatores determinantes na trabalhabilidade de argamassas e
concretos. Caracteristicas importantes como perda de abatimento e segregacdo podem ser
correlacionadas ao comportamento reoldgico desta fase, a qual envolve e lubrifica os agregados,

influenciando as propriedades mecanicas de todo o conjunto.

Um aparelho freqiientemente utilizado para se mensurar os parametros reoldgicos de um fluido é
0 viscosimetro rotativo, capaz de determinar a viscosidade aparente e a tensdo limite de
cisalhamento. Estes sdo parametros reoldgicos das pastas de cimento que também podem ser

correlacionados com a trabalhabilidade de uma argamassa ou concreto.

Dentre os compostos presentes na composi¢cdo quimica do cimento, 0 primeiro a iniciar as
reacOes de hidratacdo é o C3;A, influenciando a perda de fluidez do sistema dgua-cimento logo
nos primeiros instantes da hidratag¢do. Este trabalho visa o estudo da influéncia do composto C;A
na reologia de pastas de cimento, através de ensaios com cimentos industriais € cimentos

compostos em laboratdrio, com escoria de alto-forno.

Os cimentos usados foram o CPP-Classe G, o CPV-ARI PLUS e o CPB-40, selecionados em
funcdo de dois parametros basicos, a necessidade de obter-se diferentes teores de C3A e a
condicdo de minima presenca de adi¢des ao cimento. Através de dados fornecidos pelos
fabricantes pode-se inferir um perfil de teores de Cs;A de 2,3%, 7,1% ¢ 9,0% (em massa),

representados pelas amostras do CPP-Classe G, CPV-ARI PLUS e CPB-40, respectivamente.

Composicdes nos teores de 70%, 34% e 0% de escoria, foram realizadas com o cimento CPV-
ARI PLUS, obtendo-se teores de C3A de 2,1%, 4,7% e 7,1%, respectivamente em funcdo da

percentagem de cimento substituido por escoria.



Foram realizados ensaios de andlise térmica diferencial (ADT), difracdo de raios — X, drea
especifica por adsor¢dao de nitrogénio (BET) e area especifica Blaine, para a caracteriza¢do dos
materiais. Concomitantemente, foram realizadas moagens em laboratério de amostras dos
cimentos CPP CLASSE G, CPB 40 e escéria, de modo a equalizar a finura destes com relagdo ao

cimento CPV-ARI PLUS.

1.2. OBJETIVO

Avaliar a influéncia do teor de C3;A na reologia de pastas de cimento, com relacdo aos parametros
viscosidade aparente, tensdo limite de escoamento e espalhamento, obtidos com a utilizacdo do

viscosimetro rotativo Brookfield e com o ensaio de abatimento do mini tronco de cone.

Através dos resultados dos ensaios realizados e considerando os perfis de teores de CzA obtidos
nas amostras, analisar a correlacdo entre o teor de C3A e a variacdo respectiva nos parametros
reoldgicos avaliados. Em segundo plano, objetivou-se correlacionar a viscosidade aparente e a

tensdo limite de escoamento com o espalhamento.

1.3. IMPORTANCIA DO TEMA

Em 2000, o consumo mundial de cimento, principal constituinte do concreto, atingiu a ordem de
1,75 bilhoes de toneladas, sendo o consumo de cimento no Brasil, no mesmo ano de 39,4 milhdes
de toneladas (BNDES, 2001). Os valores do consumo de cimento no Brasil e no mundo
expressam em numeros, a importancia estratégica quanto a importancia da compreensdo deste

material.



O Brasil € um pais com tradicdo no conhecimento e uso de concretos para as mais variadas
aplicacdes, de estruturas em geral a obras com caracteristicas especiais, como por exemplo a
constru¢do de barragens e obras de aproveitamento hidraulico. Por outro lado, existe uma
caréncia de pesquisas com a relacdo aos ‘“concretos fluidos”, bastante utilizados em pisos
industriais, obras que requerem caracteristicas especiais de trabalhabilidade, e na drea de pré-

fabricados.

Atualmente, existe uma tendéncia na engenharia nacional voltada a utilizacdo crescente de
concretos fluidos com o emprego de aditivos superplastificantes. Sao comuns no mercado termos
como ‘“‘concreto auto-adensavel”, ‘“concreto auto-nivelante” e “concreto reodindmico”. Sao
expressoes cunhadas para descrever a condi¢do de tralhabilidade de determinados tipos de
concretos; muito embora a comunidade técnica brasileira ainda esteja relativamente defasada com
relacdo ao entendimento da interacdo entre os materiais empregados nestes concretos (altos

consumos de cimento e aditivos) e seu comportamento quanto a fluidez.

Segundo METHA e MONTEIRO (1994), “a trabalhabilidade ndao € uma propriedade intrinseca
do concreto, pois deve ser relacionada ao tipo de construcio e métodos de lancamento,
adensamento e acabamento”. A trabalhabilidade € uma propriedade que é funcdo de dois

componentes principais, a fluidez e a coesao, definidas simplificadamente como:

1. Fluidez — propriedade que descreve a facilidade de mobilidade;

2. Coesdo — propriedade que descreve a resisténcia a exsuda¢do ou a segregacdo

Tradicionalmente avalia-se a trabalhabilidade pela medida de consisténcia, sendo usada como um
indice da mobilidade ou fluidez do concreto fresco. O ensaio para medi¢do da consisténcia do
concreto universalmente usado é denominado ensaio de abatimento do tronco de cone,
padronizado no Brasil pela norma NBR 7223/93. Concreto - Determinagdo da Consisténcia pelo
Abatimento do Tronco de Cone. A sua avaliagdo € feita por métodos qualitativos e nao

quantitativos.



O estudo da reologia permite a avaliagdao quantitativa de parametros como fluidez e coesao, sendo
uma etapa importante para a compreensio e projeto do comportamento do concreto no estado
fresco. Tal fato torna-se mais evidente quando deparamo-nos com concretos com propriedades
especiais de fluidez, tal como os especificados com altas dosagens cimento e adi¢do de um ou

mais aditivos quimicos, tensoativos e/ou modificadores de viscosidade.

A ciéncia dos corpos continuos na qual esté inserido o estudo da reologia de um material envolve
a aplicacdo de modelos matematicos e a avaliacdo de varidveis relativamente dificeis de serem
representadas em ensaios de laboratdrio. Isto € especialmente verdade quando se estudam
materiais ceramicos singulares como o concreto. A interacdo entre os agregados e a matriz de
cimento introduz varidveis, como por exemplo, o atrito interno produzido pelos agregados

graudos, que dificultam a anélise do comportamento reoldgico do concreto.

Os pesquisadores procuram contornar esta situagdo através de modelos que correlacionam o
comportamento reologico do concreto ao comportamento reoldgico da pasta de cimento,

porquanto esta seja relativamente mais simples de ser avaliada.

A relacdo entre a reologia da pasta de cimento e a reologia do concreto ainda nao foi
completamente estabelecida, porem estd claro que variacdes no comportamento reoldgico da
pasta afetam o concreto. A principal razdo deste insucesso advém das condi¢des de medicao das
propriedades reoldgicas da pasta de cimento, as quais nunca sdo idénticas as experimentadas pela

pasta de cimento no concreto (FERRARIS, 1999).

Por outro lado, a avaliacdo da reologia de pastas de cimento € uma ferramenta de importancia
para o estudo do desempenho de determinados cimentos, adi¢des, aditivos quimicos e as
correlagdes resultantes entre estes materiais. Em determinadas situacdes, € uma etapa vantajosa
para o pesquisador ou produtor, o estudo preliminar do comportamento destes materiais em pasta,
isolando varidveis inerentes a producao e avaliacdo do concreto, e facilitando o desenvolvimento

das misturas com melhor desempenho.



1.4. PESQUISAS NA AREA

Em ambito internacional as pesquisas na drea da reologia de pastas de cimento e concretos sao
variadas, envolvendo principalmente centros universitarios e instituicdes publicas. As ultimas

décadas foram especialmente prolificas para a pesquisa no campo da reologia dos concretos

fluidos.

E provdvel que a maior utilizacio de aditivos superplastificantes e, conseqiientemente, de
concretos com consisténcia fluida, com abatimentos acima de 200 mm, tenha despertado o
interesse da comunidade cientifica em estudar o comportamento reoldgico destes materiais. O
desenvolvimento e a disseminagcdo dos aditivos superplastificantes a base de policarboxilato
possibilitou a producao de concretos com indices de fluidez até entdo impraticaveis, sendo um

fator que também contribui para este contexto.

Em territério nacional o campo da reologia dos materiais cimenticios foi pouco explorado. Pode-
se delinear historicamente o interesse por esta area, em fung¢do do préprio desenvolvimento da

tecnologia do concreto no Brasil, com relagdo a utilizacdo de concretos com alta fluidez.

Apenas nos ultimos anos, os produtores e consumidores de concreto, conscientizaram-se das
vantagens inerentes da utilizagdo de concretos com consisténcias mais plasticas. Alguns fatos

exemplificam os argumentos expostos anteriormente:

e a utilizacdo de aditivos superplastificantes ainda € bastante timida no mercado brasileiro,
estima-se uma participa¢do inferior a 20% do volume total produzido em usinas de

concreto;

e do volume total de concreto produzido em centrais misturadoras, 90% dos concretos

produzidos no Brasil possuem abatimento entre 50 e 150 mm;



e a cadeia produtiva de concreto no Brasil € letdrgica em relacdo a novas tecnologias e

materiais, provavelmente reflexo da condi¢do sistémica de atraso do setor.

O préximo item apresenta uma sintese das pesquisas e pesquisadores de maior relevancia nos

altimos anos.

1.4.1. PESQUISAS NACIONAIS

No Brasil, algumas das pesquisas mais importantes foram estudos sobre a utilizacdo de
superplastificantes em concretos fluidos e pastas de cimento, realizadas na Escola Politécnica da
Universidade de Sdo Paulo. Alguns professores t€ém contribuido em orientacdes de pesquisas
nesta drea, como por exemplo, a Prof. Maria Alba Cincotto, o Prof. Paulo Helene e o Prof.

Antonio Figueiredo.

Pesquisas nacionais descrevem a utilizacdo de ensaios em pasta de cimento como alternativas aos
processos convencionais de avaliacdo dos concretos fluidos, correlacionando os resultados
obtidos em concretos, com os obtidos em pastas através de métodos como o ensaio denominado
“abatimento do mini tronco de cone” (ALVES, 1994; RAGO, 1999; HARTMANN, 2002 e
MONTE, 2003).

Alves (1994) apresenta os aspectos relevantes para a caracterizacao dos concretos fluidos e a
influéncia dos aditivos superplastificantes. Propdem também, como alternativa, o estudo auxiliar

de pastas de cimento com relagdo ao efeito fluidificante dos aditivos.



Dentre os estudos que tratam sobre a reologia de pastas, Rago (1999), apresenta uma visiao dos
conceitos da ciéncia da reologia e sua aplicagdo em materiais como o concreto, argamassa €
pastas de cimento. Os conceitos sobre reologia de pastas e suspensdes foram entio aplicados em
métodos de ensaios para a determinacdo das caracteristicas reoldgicas das pastas de cimento e

cal.

Outro trabalho sobre a utilizagdo de concretos fluidos e aditivos superplastificantes foi realizado
por Hartmann (2002). Neste estudo a autora propde, a exemplo de trabalhos anteriores, o estudo
auxiliar do comportamento de pastas cimento Portland e aditivos superplastificantes como forma

de avaliagdo preliminar ao estudo do concreto.

Em Goiania, sob a orientagdo do Prof. André Luiz Geyer, Sena (2002) em sua dissertacdo de
mestrado estuda o comportamento mecanico no estado fresco e endurecido de concretos auto-

adensdveis, com a utilizacao de aditivos superplastificantes base policarboxilato.

Com relagdo a avaliagdo dos métodos de ensaio destinados a verifica¢do da eficiéncia de aditivos
superplastificantes em pastas de cimento Portland, Monte (2003) realizou um estudo comparativo
entre os dois ensaios mais utilizados - o tempo de escoamento pelo de funil de Marsh e o
espalhamento pelo ensaio do abatimento do mini tronco de cone -, e a determinacdo da

viscosidade através de um viscosimetro rotativo Brookfield.

Na drea de concretos refratarios pode-se destacar estudos realizados pela equipe departamento de
Engenharia de Materiais da Universidade de S@o Carlos, sobre orientacdo do Prof. Dr. Victor
Pandolfelli. Nesta d4rea, por exemplo, estudaram-se as correlagdes entre a distribuicdo
granulométrica e a reologia, com o objetivo de prever qualitativamente a fluidez do concreto

(PILEGGI, PANDOLFELLI e RODRIGUES, 1996).



1.4.2. PESQUISAS INTERNACIONAIS

Um dos nomes mais importantes no campo da reologia do cimento e concreto seja a pesquisadora
Chiara F. Ferraris, do National Institute of Standards and Technology (NIST) dos EUA. Este
instituto tem apresentado publicacdes relevantes na drea como: ‘“Portland-Cement Concrete
Rheology and Workability: Final Report”, o qual apresenta um estado da arte da reologia e
trabalhabilidade do concreto, e publicagdes interessantes como o “Guide to Rheological
Nomenclature: Measurements in Ceramic Particulate Systems” (FERRARIS e GAIDIS, 1992;
FERRARIS e HACKLEY, 2001).

Outros centros de pesquisa podem ser citados como a Universidade de Sherbrooke, Canada,
destacando-se os pesquisadores Carmel Jolicoeur e Pierre-Claude Aiticin, com trabalhos sobre a
utilizacdo de aditivos superplastificantes e o comportamento reoldgico de pastas de cimento e

concretos (AITICIN, 2000).

Outros pesquisadores como G. H. Tattersall (TATTERSALL, 1991), da Universidade de
Sheffield, Francois de Larrard (HU e LARRARD, 1996), do Laboratoire Central des Ponts et
Chaussées e P.F.G. Banfill (BANFILL, 2003), da Universidade de Edinburgh, sdo conhecidos

por suas inumeras contribui¢des ao estudo da drea de reologia de materiais cimenticios.
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2. CIMENTO PORTLAND

2.1. CONSIDERACOES INICIAIS

Os fendmenos de hidratagdo e as propriedades resultantes do material hidratado estdo diretamente
relacionados com a constitui¢do quimica e fisica do cimento Portland anidro. Por outro lado, a
composi¢do quimica e as caracteristicas fisicas significantes para desempenho do cimento com

material cimenticio, dependem do processo de fabricagdo e das matérias primas utilizadas.

Pequenas variacdes na composi¢cdo fisico-quimica de um tipo de cimento podem representar
mudancgas significativas no desempenho do mesmo, tanto no estado plastico como no estado
endurecido. Por estas razdes, o estudo dos materiais constituintes e dos fendmenos de hidratacao

dos cimentos, sdo essenciais para a compreensdo reologia do cimento Portland.

As consideracdes expostas neste capitulo sdo baseadas na referéncia The Cement Chemestry de

Taylor (1997).
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Taylor (1997), define o cimento Portland como o produto do aquecimento da mistura de pedra
calcdria e argila, ou outros materiais de composi¢do similar e suficiente reatividade, a uma
temperatura de aproximadamente 1450 'C, ocorrendo a fusdo incipiente e a produ¢do de nédulos
de clinquer. Aproximadamente, 5% de sulfato de célcio é adicionado ao clinquer, sendo a mistura

finamente moida denominada cimento.

O sulfato de célcio € adicionado com a finalidade de controlar as velocidades dos tempos de
pega, conseqlientemente influenciando também o desenvolvimento das resisténcias,
principalmente nas primeiras idades. Sua importancia deve-se ao fato de que nos primeiros
estagios da hidratacdo, a velocidade das reacdes ¢é definida principalmente pela relacao

sulfato/alumina presente no sistema dgua-cimento.

Descrito como gesso ou gipsita, o sulfato de célcio hidratado (CaSO4.2H,0), pode ser parcial, ou
totalmente substituido por outras formas de sulfato de cdlcio, tais como a bassanita
(CaS04.1/2H,0) ou, a propria anidrita (CaSOy4). Algumas especificagdes permitem a adigdo de
outros materiais durante o estdgio de moagem, como por exemplo, o material carbondtico

(NEVILLE, 1997).

Cada cimento tem a sua composi¢ao quimica balanceada de acordo com suas matérias primas e
processo de fabricacdo, razdo pela qual, € Gnico em suas caracteristica. A seguir sdo descritos
alguns dos fatores que determinam as propriedades de um cimento durante o processo de

fabricagdo:

1. A quantidade e morfologia dos compostos presentes no clinquer sdo determinadas em
funcdo das diferencas nas matérias primas, nos equipamentos de producdo e também,

devido aos tipos de combustiveis utilizados para o aquecimento dos fornos rotativos.
2. A éarea especifica e granulometria das particulas de cimento sdo determinadas em fungdo

das diferencas nos processos de resfriamento do clinquer, nos tipos e processos de

moagem, do clinquer e adi¢des.
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3. O teor de adi¢do de sulfato de cdlcio € balanceado, principalmente, em funcdo da

quantidade e reatividade da fase aluminato presente no clinquer.

2.2. COMPOSICAO QUIMICA

A composig¢do tipica de um cimento Portland estd na faixa de 67% CaO, 22% Si0,, 5% Al;Os,
3% Fe,O3 e 3% de outros componentes €, normalmente contem quatro fases principais
denominadas de Alita, Belita, Aluminato e Ferrita. A hidraulicidade do cimento Portland resulta
das reagdes das fases principais com a dgua. Outras fases, como os sulfatos alcalinos e 6xido de

calcio estdo presentes em menores quantidades.

A Alita € o constituinte mais importante nos clinqueres do cimento Portland comum, constituindo
cerca de 50-70%. E o silicato tricélcico (CasSiOs), modificado em composi¢do e estrutura
cristalina por substituicdes iOnicas. Reage relativamente ripido com a 4gua e, no cimento
Portland comum € a fase mais importante para o desenvolvimento da resisténcia em idades

abaixo de 28 dias.

A Belita constitui em torno de 15-30% do clinquer do cimento Portland comum. E o silicato
dicélcico (Ca,Si04), modificado por substituicdes idnicas e, normalmente presente como
polimorfismo na forma 3. Reage lentamente com a dgua, pouco contribuindo para a resisténcia
durante os primeiros 28 dias, entretanto € bastante importante no aumento da resisténcia em
idades avancadas. Apos um ano, as resisténcias obtidas da alita e belita na forma pura sdo

aproximadamente iguais, nas mesmas condi¢cdes comparativas.

O Aluminato constitui geralmente em torno de 5-15% do clinquer do cimento Portland comum. E
o aluminato tricédlcico (Ca3Al,Og), substancialmente modificado em composic¢io e algumas vezes
também em sua estrutura por substitui¢des idnicas. Reage rapidamente com a dgua, e pode causar
um tempo de inicio de pega indesejavel, a menos que um agente controlador de pega, usualmente

0 gesso, seja adicionado.
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A Ferrita constitui em torno de 5-15% do clinquer do cimento Portland comum. E o
ferroaluminato tetracélcico (CasAlFeQOs), substancialmente modificado em composi¢do através da
variagdo da relacdo Al/Fe e substitui¢cOes i0nicas. A taxa de rea¢cdo depende de sua composicao e
outras caracteristicas; em geral o C4AF reage no inicio da hidratacdo, mas lentamente ou muito

lentamente a idades avangadas.

Outros compostos secunddrios sao o MgO, TiO,, KO e NaO,. Estes dois ultimos sdo

denominados élcalis do cimento e influenciam a velocidade da hidratacdo de um cimento.

2.3. PROPRIDADES DO CIMENTO PORTLAND

Neste item serdo abordadas as propriedades do cimento Portland que podem influenciar a
velocidade de hidratacdo. A drea especifica de um cimento, estimada pela finura Blaine €
considerada umas das propriedades fisicas mais significantes com relacdo a reatividade potencial,

taxa de liberagdo do calor de hidratacdo e comportamento reolégico.

A darea especifica e o teor de C3A sdo os principais fatores determinantes da reologia de um

cimento Portland. Outros fatores sdo enumerados a seguir:

e teor de sulfato de cdlcio expresso em massa de SOs presente no cimento;

e teor de C5S;

e teor de C4AF;

e presenca de adi¢des;

e grau de cristalizagdo e quantidade de material amorfo no clinquer ap6s o resfriamento;

e teor de alcalis;
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Nem todos os fatores mencionados anteriormente t€ém influéncia determinante na reologia de um
cimento. Na realidade, apenas uma andlise de conjunto, para cada situacdo particular, pode

estabelecer a relevancia de uma varidvel especifica.

O cimento Portland pode ser entendido como um conjunto de matérias-primas e adi¢des
balanceadas, de acordo com o tipo de utilizagdo e em funcdo das préprias caracteristicas fisico-
quimicas das matérias processadas. A abstracdo deste conceito permite compreender e estimar as
varidveis de hidratacdo mais significantes em determinado instante. Por exemplo, através da
combinacdo entre varidveis como a finura (4rea especifica), o teor de C3A, o teor de gipsita e o
teor de adicdes, € possivel obterem-se cimentos de tipos diferentes, com propriedades “plasticas”

similares no estado fresco.

Um fato bastante comum pode exemplificar o argumento exposto anteriormente: apesar de serem
tipos de cimentos diferentes, com quantidades de adi¢do de escéria diferentes, os cimentos CP II-
E e CP III comercialmente utilizados, possuem tempos de pega e resisténcias iniciais
relativamente proximas. Como o clinquer € o0 mesmo, para ambos os cimentos, esta similiraridade
¢ normalmente conseguida através de aumentos na finura do CP III. Outras possibilidades

também sdo possiveis através de mudancas na prépria formulagao do cimento.

O teor de aluminatos, essencialmente o teor de Cs;A, € provavelmente uma das principais
caracteristicas determinantes na reologia de um cimento. Como esta influéncia traduz-se
principalmente nos primeiros minutos da hidratacdo, algumas das varidveis citadas podem ser
desconsideradas, por interferirem significativamente em estdgios posteriores, fora do escopo

desta pesquisa. Alguns exemplos sdo: o teor de C3S e C4AF.

A drea especifica pode ser definida como a drea externa total das particulas de um sélido
pulverulento, referido a unidade de massa e mais raramente, a unidade de volume. Sua utiliza¢do
¢, muitas vezes, fundamental no controle das propriedades tecnoldgicas de argilas, ceramicas,

bem como nos materiais aglomerantes (AMORIM, 2000).
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Com relacdo ao cimento Portland, a 4rea especifica € umas das propriedades determinantes na
velocidade das reacdes de hidratacdo, devendo ser avaliada no estudo do fendmeno reoldgico.
Para a avaliacdo da area especifica dos materiais utilizados nesta pesquisa, fora efetuados ensaios

de finura Blaine, BET e curva granulométrica do cimento por difracdo a laser.
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3. REOLOGIA

3.1. CONCEITUACAO

Reologia € a ciéncia que compreende o estudo da deformacao e fluidez da matéria (HACKLEY e
FERRARIS, 2001). O termo reologia foi criado por E. C. Bingham, em 1929, originado da

palavra grega “rhein” que significa escorrer.

No estudo da deformacdo e o escoamento da matéria, sendo o termo escoamento avaliado pelas
relagdes entre tensdo, deformacdo, taxa de deformacdo e tempo (BANFILL, 2003). A reologia
estuda o comportamento do escoamento de todos os tipos de materiais, s6lidos e liquidos.
Contudo, aplica-se principalmente ao estudo dos materiais com propriedades intermedidrias entre

os “sélidos ideais” e os “liquidos ideais”.

Os campos de aplicagdo da reologia sdo variados, englobando o estudo de diferentes materiais
como o asfalto, tintas, lubrificantes, pldsticos, borrachas e metais em estado liquido, os quais
fornecem uma visdo das numerosas disciplinas envolvidas. A industria, em geral, é uma
beneficidria direta dos avancos recentes na drea da ‘“bioreologia”, reologia de polimeros e

reologia de suspensdes (BARNES, 1989).
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As aplicacdes dos modelos reoldgicos na engenharia contribuem para o solucionamento das
questdes relacionadas aos materiais que nado obedecem, ou niao apresentam um comportamento

eléstico linear, em uma determinada circunstincia especifica.

A relacdo tensdo-deformacgao-tempo do concreto, no estado endurecido, esta sujeita a fendmenos
particulares tais como fluéncia e relaxagdo, os quais sdo interpretados como manifesta¢des de um
comportamento intermedidrio entre um corpo sélido e liquido. Em razdo deste fato, o concreto

endurecido € considerado, de acordo com os modelos reoldgicos, um material “viscoeldstico”.

Atualmente, hd uma tendéncia internacional quanto ao estudo da caracterizacdo reoldgica de
concretos, argamassas, cimentos e adi¢oes, € suas aplicagdes praticas com relagdo desempenho

destes materiais na engenharia.

A descricdo do comportamento reolégico de um cimento, por exemplo, é importante na
adequacdo do produto as diversas possibilidades de aplicacdo, fornecendo também um

retroalimentagdo para sua produgio e controle.

E uma disciplina de dificil compreensdo por distanciar-se da intui¢do comum, envolvendo
equagdes e modelos matematicos complexos, conjugando a avaliacdo das caracteristicas fisico-

quimicas dos materiais em estudo.

3.2. PERSPECTIVA HISTORICA

A contextualiza¢do histérica da reologia € de grande importincia para a compreensdao dos
conceitos inerentes e fundamentais a disciplina. Uma sintese dos fatos histdricos € apresentada a
seguir, com a introdu¢cdo de dois marcos relevantes para a ci€ncia dos materiais e para o

nascimento ulterior da reologia como ciéncia.
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Em 1678, Robert Hooke desenvolveu a “Teoria da Elasticidade”. Neste trabalho Hooke define
um corpo material de caracteristicas peculiares denominado de “sélido ideal”. Também
denominado de “corpo eldstico” ou “s6lido hookeano”, este material quando submetido a uma
forca sofre uma deformagdo proporcional a forca ou tensdo aplicada. Esta relacdo linear é

definida matematicamente pela equagao:

oc=F.¢ (3.1,

Na Equacio 3.1., £ ¢ uma constante do material denominada de Mddulo de Elasticidade e & é a

deformacao especifica adimensional do material. A representacdo desses materiais, originalmente
proposta por Robert Hooke, assemelha-se ao modelo de uma mola mecéanica, cuja extensdao &

proporcional a forca aplicada, segundo a propria constante da mola definida como k.

F=k.x (3.2)

Por outro lado, em 1687 Isaac Newton publicou o “Principia”, onde entdo aparece o conceito de
um corpo material denominado de “liquido ideal”. Tal material, também denominado de “fluido
newtoniano”, apresenta uma relacdo constante de proporcionalidade entre a tensdo de

cisalhamento aplicada e a taxa de deformacao ao cisalhamento do fluido.

Esta relacdo linear € mais bem compreendida introduzindo-se o conceito de viscosidade. Todos
os fluidos reais apresentam a caracteristica, quando submetidos a uma forca qualquer, de oferecer

resisténcia a sua mudanga de forma.
Essa “falta de fluidez” ou resisténcia ao escoamento ¢ denominada viscosidade e tracando-se um

paralelo entre os corpos sélidos e liquidos, pode-se comparar esta propriedade a elasticidade ou,

modulo de elasticidade dos solidos.
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3.3. VISCOSIDADE

A defini¢do do coeficiente de viscosidade é apresentada, usualmente, supondo-se o escoamento
de um fluido entre duas placas planas paralelas, ocasionado pelo deslocamento de uma delas
relativa em relacdo a outra (VIEIRA, 1971). Aplicando-se uma for¢ca constante em uma das
placas, inicia-se um movimento, onde as laminas paralelas entre as placas deslocam-se entre si a

velocidade constante até que a forca seja removida (MONTE, 2003).

Neste esquema teremos um fluxo laminar confinado entre as duas placas, movendo-se em
resposta a uma tensdo de cisalhamento provocada pelo deslocamento relativo das placas e
produzindo um gradiente de velocidade. Este gradiente de velocidade é denominado de taxa de

cisalhamento e equivale a taxa de incremento da deformacao por cisalhamento.

Nestas condi¢des a tensdo de cisalhamento € expressa pela equacao:

t=F/A (3.3.)

Onde F' ¢ a forca e A, a drea de superficie de contato. Pode-se entdo definir a tensdo de

cisalhamento como sendo a tensido necessdria para romper o atrito interno entre as “laminas” do

fluido, a uma determinada taxa de deformacao por cisalhamento (MONTE, 2003).

A taxa de deformacgdo no cisalhamento, comumente denominada de taxa de cisalhamento, é

definida matematicamente através da equagao:

y' = (dv/dx) (3.4)
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Observando-se a Equacdo 3.4. pode-se inferir que a taxa de cisalhamento € expressa pela
derivada da velocidade (v), com relacdo a derivada da distancia (x), entre as laminas paralelas de
um fluxo. Ou seja, a derivagdo da velocidade na direcdo ortogonal ao perfil de deslocamentos

representa o gradiente de velocidade do fluido.

Para um fluido Newtoniano, a constante de proporcionalidade entre 7 e y' é o coeficiente de

viscosidade, definido pela razdo entre a tensdo de cisalhamento e a taxa de deformacdo por

cisalhamento:

n=t/y (3.5.)

Onde 7 ¢ a tensdo de cisalhamento, em (Pa,) e ' € a taxa de cisalhamento em (s‘]). A letra grega

n representa a viscosidade plastica, em (Pa.s).

Barnes et al (1989) qualifica a viscosidade como sindnimo de “atrito interno” e pondera que o seu

valor € representativo da “resisténcia a fluidez” de um fluido. A forca por unidade de area, ou
tensdo de cisalhamento (7), necessdria pra produzir o escoamento do fluido é proporcional ao
gradiente de velocidade, ou taxa de cisalhamento (y"). Em suas préprias palavras: “se vocé dobra

a forca, vocé dobra o gradiente de velocidade’.

A viscosidade 77 € uma fun¢do da natureza do fluido, da temperatura e da pressao. E também
funcdo da taxa de cisalhamento, ou seja, a viscosidade € influenciada pela intensidade da tensdo

de cisalhamento.
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3.4. FLUIDOS NEWTONIANOS

Os fluidos newtonianos como a dgua e a glicerina, nas condi¢cdes usuais de escoamento nas
aplicagOes praticas da engenharia, podem ser considerados como apresentando viscosidade

independente da taxa de cisalhamento (VIEIRA, 1971).

Em outras palavras, para um fluido newtoniano, a viscosidade € constante e ndo € influenciada
pela intensidade da tensdo de cisalhamento, razdo pela qual pode ser descrita por um dnico valor

caracteristico.

No caso de um fluido newtoniano, o escoamento persiste enquanto a tensdo for aplicada. Por
outro lado, para um sélido hookeano, uma tensdo de cisalhamento aplicada resulta em uma
instantanea deformacao. Adquirido o estado deformado, ndo ha incremento de movimento, mas a

deformacao persiste ao longo do tempo em que a tensdo € aplicada (BARNES et al, 1989).

A viscosidade € uma propriedade fundamental que descreve o escoamento dentro do
comportamento dos materiais Newtonianos. O comportamento Newtoniano é o mais simples
possivel para um fluido, entretanto, muitos fluidos ndo se comportam desse modo, inclusive as

suspensdes como, por exemplo, as pastas de cimento.

3.5. FLUIDOS NAO-NEWTONIANOS

Segundo Barnes et al (1989), as propriedades dos materiais, como o mddulo de elasticidade e a
viscosidade podem mudar de acordo com a “intensidade” da tensdo aplicada. Estas mudancgas
podem ocorrer instantaneamente ou ao longo do tempo, e podem representar um aumento ou uma

diminui¢do relativa ao pardmetro em estudo do material.
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De modo geral, os fluidos ndo-newtonianos podem ser classificados em trés grandes grupos. O

primeiro grupo engloba os fluidos em que a taxa de cisalhamento y' é fungdo somente da tensio
de cisalhamento 7. O segundo grupo engloba os fluidos em que a relagdo entre 7 e y’ depende

somente da histdria prévia do escoamento. O terceiro grupo engloba os fluidos que apresentam

caracteristicas simultaneas de fluidos newtonianos e de sélidos elésticos (VIEIRA, 1971).

Em outras palavras os fluidos ndo-newtonianos podem ser divididos em:

e 1°. Fluidos ndo dependentes do tempo;
e 2°. Fluidos dependentes do tempo;

¢ 3°. Fluidos viscoeldsticos.

Os fluidos do primeiro grupo apresentam uma “viscosidade aparente”, também denominada de
“viscosidade relativa”, com significado andlogo ao da viscosidade propriamente dita, sob o ponto
de vista do seu comportamento nos escoamentos. Por esta razdo, € possivel um tratamento geral
para os fluidos newtonianos e para os fluidos ndo-newtonianos do primeiro grupo (VIEIRA,

1971).

Como a relagdo entre a tensdo e a taxa de cisalhamento ndo ¢ linear, o tipo desta relacdo ¢é
utilizado para classificar e descrever os tipos de fluidos nao-newtonianos. Neste caso utilizam-se
as curvas de viscosidade para descrever o comportamento reoldgico do material em estudo. As
suspensoes em geral sdo fluidos ndo-newtonianos, como por exemplo, a pasta de cimento

(RAGO, 1999).

Para os comportamentos mais complexos, onde as taxa de cisalhamento ndo € linearmente
proporcional a tensdo de cisalhamento aplicada, diferentes relacdes podem ser observadas.Neste
caso, sdo necessarios dois parametros para descrever o comportamento do fluido: a tensdo de

escoamento e a viscosidade plastica.

O modelo de Bingham € o mais aplicado para determinar as propriedades reoldgicas do concreto
e da pasta de cimento no estado fresco.
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Tensdo de
cizalhamento

MODELD DE BINGHAM

|

Tenzao limite
de ezcoamento

T axa de cizalhamento

Figura 3.1. Curva caracteristica para um fluido Binghaniano

Quando uma suspensdo € cisalhada, as aglomeracdes existentes vao sendo gradualmente
quebradas e a taxa em que ocorrem estas mudancas estruturais depende da taxa de cisalhamento e
do tempo que o material estd em cisalhamento. Na pasta, pode-se obter a mesma correspondéncia

sendo que as particulas sélidas, neste caso, sdo os graos de cimento.
Para determinar esses parametros sao usados redmetros ou viscosimetros. O redmetro aplica uma
tensdo de cisalhamento no sistema e uma deformacdo pode aparecer, desde que a tensdo seja

suficiente para romper a fric¢@o entre as particulas.

A tabela a 3.1. apresenta uma classificacao resumida dos materiais quanto a reologia e cita alguns

exemplos de materiais conhecidos:
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Tabela 3.1. Classificacdo dos materiais quanto a reologia.

REOLOGIA

SOLIDOS SOLIDOS FLUIDOS NAO- FLUIDOS
ELASTICOS VISCOELASTICOS NEWTONIANOS NEWTONIANOS

) Pasta de
aco estrutural Concreto endurecido )
cimento

3.6. VISCOELASTICIDADE

A palavra “viscoelasticidade” significa a existéncia simultdnea de propriedades vicosas e
eldsticas em um material. Segundo Barnes et al (1989), é razodvel assumir que todos os materiais

reais sao viscoeldsticos, ou seja, coexiste o cardter viscoso e elastico.

O conceito de viscoelasticidade pode ser mais facilmente entendido fazendo-se uma analogia
com os materiais poliméricos. Um polimero amorfo pode se comportar como um vidro a baixas
temperaturas, como um soOlido com as caracteristicas de uma borracha a temperaturas

intermedidrias € como um liquido viscoso a medida que a temperatura é aumentada

(CALLISTER JR, 2000).

Para deformacdes relativamente pequenas, o comportamento mecanico do polimero amorfo a
temperaturas baixas pode ser eldstico, obedecendo a lei de Hooke, Equagdo 3.1; e nas
temperaturas mais altas, prevalece o comportamento viscoso, tal qual o de um liquido. Por outro
lado, em temperaturas intermedidrias, exibe caracteristicas mecanicas que sdo uma combinacdo
desses dois extremos (assemelha-se a uma borracha). Tal condi¢gdo € conhecida por

viscoelasticidade (CALLISTER JR, 2000).
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3.1. METODOS PARA AVALIACAO DA REOLOGIA

A pasta de cimento € um sistema heterogéneo polifasico, do tipo sélido-liquido, constituido por
graos de cimento anidro e particulas de produtos de hidratacdo. Em razdo das dimensodes

reduzidas das particulas presentes no sistema € considerada como um tipo de suspensao.

O método de ensaio ideal para a avaliacio do comportamento reoldgico de uma suspensdo é
ensaio através de redmetros. Entretanto, também podem ser conseguidas boas correlacdes a partir

do uso de viscosimetros.

Nesta pesquisa, também se optou pela utilizacdo do ensaio do mini-abatimento. Este ensaio ndo é
especifico para a avaliacdo da reologia, porém ¢ um método de ensaio simples e bastante

disseminado nas pesquisas com pastas de cimento.

3.1.1. VISCOSIMETRO ROTATIVO

Através do viscosimetro rotativo determina-se o torque necessdrio para mover uma haste imersa
no material estudado, valor este também relaciondvel a tensdo de cisalhamento. A Figura 3.2.
apresenta o viscosimetro rotativo utilizado nos ensaios de reologia. Este aparelho é composto
basicamente de um motor sincronizado, engrenagens de transmissdo € uma mola calibrada de

cobre-berilio. Uma extremidade da mola estd ligada ao eixo de rotac¢do e a outra ao mostrador.
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Figura 3.2. Viscosimetro rotativo Brookfield modelo LVT

Quando um torque € aplicado a haste, a mola sofre uma deflexdo, lida no mostrador através de
um ponteiro, indicando em porcentagem de escala o valor do torque obtido. Esta leitura é
convertida em valores de viscosidade conforme a calibragdo do conjunto mola-velocidade de

rotacao da haste.

Para uma dada velocidade, a resisténcia aoo fluxo, indicada pelo grau de deflexdo da mola, é
proporcional a velocidade de rotacdo da haste e esta relacionada ao seu tamanho e geometria. O
aparelho utilizado é um viscosimetro rotativo modelo Brookfied, constituido de diferentes hastes
e oito velocidades de rotacdo. As medidas feitas usando a mesma haste e diferentes velocidades

representam o desenvolvimento do comportamento reoldgico do material.
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3.1.2. ESPALHAMENTO PELO ABATIMENTO DO MINI-TRONCO DE CONE

Também chamado de mini-slump ou ensaio de Kantro, este teste desenvolvido inicialmente para
a utilizacdo de superplastificantes é indicado para estudos sobre a compatibilidade dos sistemas

cimento-aditivo.

No caso da avaliacdo de pastas de cimento € possivel obterem-se correlagdes entre a viscosidade
e o espalhamento da mesma através do ensaio de abatimento do mini-tronco de cone. A medida
de espalhamento consiste em determinar o didmetro atingido por uma pasta que preenche um

molde tronco-conico e, quando este € retirado, tende a se espalhar.
A curva abatimento-tempo depende da tensdo de escoamento e da viscosidade. Visto que o

abatimento total € funcdo da tensdo limite de escoamento, pode-se assumir que o fator tempo €

provavelmente controlado pela viscosidade.
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4. MATERIAIS

4.1. SELECAO DOS MATERIAIS

Os materiais utilizados nesta pesquisa foram os cimentos CPP-Classe G, CPV-ARI PLUS e CPB-
40. Também foi utilizada uma escéria de alto forno de procedéncia conhecida, comumente
empregada como adi¢do ao concreto pré-misturado e doravante denominada simplesmente como

Escoria.

Segundo os objetivos anteriormente propostos dois pardmetros basicos foram definidos como

critérios de selecao dos cimentos:
e [°. A obten¢do de cimentos com diferentes teores de C3A em sua composi¢do final.
e 2°. A obten¢do de cimentos com o minimo possivel de adi¢des ao clinquer presentes.
Estes parametros objetivaram a obten¢do de uma matriz simplificada da composicao quimica dos

compostos do cimento, de modo a isolar o mdximo possivel a varidvel C3A das demais varidveis

responsaveis pelo desenvolvimento da hidratagdo.
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respectivas normas ABNT.

Tabela 4.1. Materiais selecionados e teor de adigdes.

A Tabela 4.1. descreve os cimentos utilizados e os valores permissiveis de adi¢des segundo as

Material Norma brasileira Clinqu(e‘;;)e gesso [r)rree(:e‘::tee :((1:2(;):2
Escéria - 0 -
CPP-Classe G NBR 9831 100 <1
CPV-ARI PLUS NBR 5733 95-100 <1
CPB-40 NBR 12989 75-100 5

* Dados fornecidos pelo fabricante, baseado em calculos estequiométricos.

** Dados fornecidos pelo fabricante.

Os teores de adicOes presentes nos cimentos selecionados indicaram que a segunda condic¢do foi
alcancada. Os valores inferiores a 1% obtidos para o cimento para os cimentos CPP-Classe G e
CPV-ARI PLUS sao considerados impurezas presentes no material devido aos processos de

fabricacdo e estocagem.
Com relacdo ao cimento CPB-40, considera-se que a adicdo de 5% de material carbondtico ndo

influird significativamente no desenvolvimento da hidratacdo, pois a principio interfere muito

pouco na propor¢ao de C;A presente deste cimento.

4.2. CIMENTOS

A seguir sdo descritos os cimentos utilizados e as suas caracteristicas relevantes para a pesquisa.
A caracterfsticas fisico-quimicas dos materiais fornecidas pelos fabricantes estdo detalhadas no

Anexo — A.
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4.2.1. CPPG-Classe G

O Cimento Portland para Pogos Petroliferos Classe G constitui um cimento de aplicacao bastante
especifica, qual seja a cimentacdo de pocos petroliferos. A utilizacdo do CPP-Classe G deve-se
ao seu baixo teor de C3;A e a inexisténcia de adi¢des. Segundo Kattar e Almeida (1997), no
cimento para pocos petroliferos nao se observam outros componentes além de clinquer e do gesso

para retardar o tempo de pega.

O cimento para pogos petroliferos (CPP) é regulamentado pela NBR 9831 — Cimento Portland
destinado a cimentag¢do de pocgos petroliferos — Especificagdo e pela NBR 9830 — Cimento
Portland destinado a cimenta¢do de pogos petroliferos — Determina¢do das propriedades

reologicas — Método de Ensaio.

A denominacdo “Classe G” deve-se ao enquadramento na norma americana API 10-A (American
Petroleum Institute — Specification 10-A), a qual especifica a utiliza¢do desta classe de CPP para

a cimentacdo de pogos petroliferos e de gds, com profundidades até 2440 m.

Considerando sua aplicacdo especifica, este tipo de cimento diferencia-se dos padrdes normais de
um cimento Portland destinado a construcdo civil. E um cimento de consumo pouco expressivo
na demanda geral de cimentos Portland, sendo a empresa Petrobrés seu principal consumidor em

ambito nacional.

O CPP ¢ utilizado apenas na produgdo de pastas de cimento (no campo denomina-se calda de
cimento), com caracteristicas adequadas para garantir as propriedades reoldgicas necessdrias as
condi¢cdes de pressdo e temperatura elevadas, presentes em grandes profundidades, durante o
processo de cimentacdo das paredes internas dos pocos petroliferos (KATTAR e ALMEIDA,
1997).
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A norma NBR 9831 prescreve os métodos para a determinacdo das propriedades reoldgicas
destinadas a cimentac@o de pocos petroliferos, como viscosidade pléstica, limite de escoamento,
gel inicial, gel final e consisténcias a 1 e 5 minutos. Estas propriedades sdo determinadas através

de ensaio com um viscosimetro rotativo, similar ao utilizado no presente trabalho.

4.2.2. CPB-40

O Cimento Portland Branco é um tipo de cimento especialmente produzido para aplicagdes
arquitetdnicas em concreto aparente, pré-fabricados, ou qualquer aplicacdo onde a estética é um
fator determinante no aspecto final do concreto. A justificativa para a utilizacao deste cimento é

seu alto teor de C5A.

No Brasil o CPB é regulamentado pela norma NBR 12989 — Cimento Portland branco —
Especificacdo, sendo classificado em dois subtipos: estrutural e nao estrutural. O CPB-40 ¢ um
cimento do tipo estrutural, fato este que contribui para o seu baixo teor de adi¢io de material

carbonatico.

Segundo Kattar (1997), a cor branca do cimento € conseguida através da utilizacdo de matérias-
primas com baixos teores de 6xidos de ferro e manganés e, por condi¢des especiais durante o
processo de fabricagdo, especialmente com relacdo aos processos de resfriamento e moagem do

clinquer.
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4.2.3. CPV-ARIPLUS

O cimento Portland de alta resisténcia inicial, ou cimento Portland tipo CPV-ARI, € um cimento
com a capacidade de desenvolver altas resisténcias mecédnicas nas primeiras idades. E na
realidade um tipo particular (especial para obten¢do de resisténcias iniciais) do cimento comum,
ou CPI, o qual € normalizado como um cimento sem adi¢des (KATTAR, 1997). O CPV-ARI é

especificado com um teor méximo permitido de 5% de adicdo de material carbonatico.

O desenvolvimento da alta resisténcia inicial é conseguido através da otimiza¢do da composicao
do clinquer e, posteriormente, pelo aumento da finura de moagem do cimento, de modo que, ao

reagir com a dgua, o mesmo adquira elevadas resisténcias, com maior velocidade.

O cimento Portland de alta resisténcia Inicial CPV-ARI PLUS ¢é um tipo especial de CPV-ARI
desenvolvido para a obtencdo de resisténcias inicias superiores as prescritas na norma NBR 5733
— Cimento Portland de alta resisténcia inicial — Especificagdo. Possui como caracteristica
especial a inexisténcia de adicdes, razdo determinante na escolha deste cimento, assim como

devido ao seu alto teor de C3A (em torno de 7%).
O CPV-ARI é empregado em obras que necessitem de rapidez de desforma ou resisténcias

mecanicas iniciais elevadas, sendo comumente utilizado no setor de pré-fabricados, concreto

protendido, constru¢do de edificios, obras de arte e pisos industriais.

33



4.2.4. AREA ESPECIFICA DOS CIMENTOS

A andlise comparativa das areas especificas Blaine dos cimentos CPV-ARI PLUS e CPB-40,
fornecidas pelos fabricantes e descritas na Tabela 4.2., permite inferir uma variacdo em torno de
1000 cm?*/g. Devido  importancia desta propriedade no desenvolvimento da taxa de hidratacdo e
conseqiientemente no comportamento reoldgico das pastas, esta desigualdade indica a
necessidade de aumentar-se a area especifica do CPB-40, de modo a minimizar o efeito desta

varidvel nos ensaios de reologia.

Tabela 4.2. Resumo dos diferentes cimentos utilizados na pesquisa.

Cimentos Area es?c‘i;izt;lg Blaine Teor de C;A (%)
CPP-Classe G nao fornecido 2,3
CPV-ARI PLUS 4642 7,1
CPB-40 3782 9,0

A d4rea especifica Blaine do cimento CPP-Classe G ndo foi fornecida, entretanto através dos
ensaios de caracterizacdo, averiguou-se também a necessidade de moagem para equalizar esta
propriedade com o cimento CPV-ARI PLUS. A descri¢ao das operagdes de moagem encontra-se

no Capitulo 5, referente ao programa experimental.

Os teores de C3A fornecidos pelos fabricantes sido valores baseados em calculos estequiométricos
a partir da andlise dos 6xidos do clinquer e, portanto consideram a composi¢ao potencial dos

compostos do cimento.

A determinacdo quantitativa das fases de um clinquer pode ser obtida através de dois métodos
distintos, a contagem de pontos através de microscopia Otica e a andlise quantitativa por difracao
de raios — X. Este ultimo também pode ser utilizada em cimentos, entretanto aplicagdo deste

método apresenta alguns problemas caracteristicos (TAYLOR, 1997).
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O método de andlise quantitativa por difracao raios — X seria o adequado para a comparacao dos
teores dos compostos dos cimentos descritos, porém € um ensaio de dificil acesso. Tendo em
vista, a impossibilidade de averiguar-se os teores de CszA nos materiais de pesquisa, as
consideragdes efetuadas no programa experimental, anélise dos resultados e conclusdes, baseiam-

se nos teores fornecidos pelos fabricantes.

4.3. ESCORIA

A escoria granulada de alto-forno € o subproduto da fabricagdo do ferro gusa nos alto-fornos.
Resulta da combinacdo dos minerais de ganga do minério de ferro, das cinzas do coque e da cal
utilizada como fundente. E constituida em sua maior parte de aluminossilicatos de célcio sob a
forma vitrea, ocorrendo, secundariamente, sulfetos de cdlcio e manganés, e 6xidos de ferro e

manganés (BATTAGIN, 1988).

A escoéria de alto-forno finamente moida é considerada um material cimenticio, pois apresenta
potencial hidraulico. Entretanto, esta reacdo € considerada relativamente lenta e sem aplicacoes
praticas na construcdo civil. Porém, adicionada ao cimento, ou a cal, apresenta propriedades

cimentantes similares ao préprio cimento Portland.
A hidratacdo da escoria ocorre através de dois mecanismos distintos. Por ativacido, quando sdo
utilizados ativadores quimicos, como o silicato de sodio (processo menos usual) e por

combinag¢do com o hidréxido de calcio liberado na hidratagdo do clinquer.

A reacdo da escoria com o Ca(OH), resultante do processo de hidratacdo do cimento Portland é

esquematicamente descrita a seguir:

ESCORIA+ CH + H — C-S-H 4.1.)
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Face as suas propriedades hidraulicas, este subproduto das industrias siderdrgicas é largamente
empregado como adi¢do ao clinquer na producdo de cimentos como o CP II-E (Cimento Portland
composto tipo E) e CP III (Cimento Portland de alto-forno). A escoéria de alto-forno também pode

ser utilizada como adi¢do ao concreto, durante as operagdes de mistura e producao do mesmo.

A principais razdes para adi¢io de escoria ao cimento Portland, ou ao concreto sdo mencionadas

a seguir:
e diminuicdo dos custos de produ¢do do cimento e/ou concreto;
e modificacdo das propriedades do cimento Portland ocasionando vantagens sobre o
cimento comum, tais como baixo calor de hidratacdo, inibicdo da reacdo dalcali-

agregado, baixa permeabilidade;

e diminuicdo do consumo de energia especifico para fabricacio do cimento, com

conseqiiente diminui¢do de custos de produgao;

e aspecto ecoldgico, com a destinagdo apropriada dos residuos siderdrgicos;

e fator estratégico, devido a preservagao das jazidas de calcério.

4.4. CPV-ARI PLUS COMPOSTO COM ESCORIA

A composicdo da escoria como adicdo ao cimento CPV-ARI PLUS originou-se do

questionamento da seguinte premissa:
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Como obter cimentos comerciais utilizados no mercado de construcdo civil nacional, com
diferentes teores C3A, sem variagoes significativas nos demais compostos presentes nos

cimentos?

Naturalmente existem no mercado cimentos com variados teores de Cs;A, porém a utilizacdo
destes cimentos ndo permitiria isolar as varidveis desejadas na matriz de varidveis caracteristicas
dos materiais pesquisados. Este fato € mais bem compreendido quando se analisa o proprio

conceito de um cimento, sob o ponto de vista de fabrica¢do e desempenho.

Em sintese, um cimento é uma mistura de matérias primas peculiares de procedéncias
determinadas, dosadas e processadas de tal forma a obter-se um material cimentante apropriado

para determinados fins especificos.

Desta forma, uma opg¢ao pratica para realizacdo desta pesquisa foi a composicdo de um cimento
determinado, com alto teor de C3A e sem adicdes presentes, com uma escoria de procedéncia
conhecida. A vantagem desta metodologia reside no fato de obter-se cimentos compostos,
procedentes do mesmo clinquer e da mesma escoria, os quais também apresentam distribuicao

granulométrica e drea especifica, semelhantes.

Através da adi¢do de escoria foi possivel obter-se teores de C3;A satisfatorios para o estudo. A
idéia da composi¢do pode ser resumida em “diluir-se” a quantidade de alumina do CPV-ARI

PLUS com a adi¢do da Escoria.

As modificagdes que a composicdo de cimento com escéria introduzem no fendmeno de
hidratacdo s@o descritas pela literatura em geral e priatica de campo, como uma redugdo da
velocidade das reagdes de hidratacdo. Normalmente, quando se compara um cimento e, 0 mesmo
composto com escoria, observam-se aumentos nos tempos de inicio e fim de pega e diminui¢des

nas resisténcias iniciais, para o cimento composto.
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Efetuou-se a composicao da Escéria ao CPV-ARI PLUS, nos teores de 0%, 34% e 70 % em

massa, obtendo-se entdo, trés tipos de cimentos distintos:

e CPV-ARI, para o teor de adi¢do de 0 % de Escéria;

e CP II-E, para o teor de adi¢do de 34 % de Escéria;

e CP 111, para o teor de adi¢do de 70 % de Escoéria.

Os cimentos entdo compostos sdo similares aos fornecidos no mercado. A diferenca provavel

deve-se a distribuicdo granulométrica dos cimentos compostos, conseqiiéncia do processo de

moagem da escoria, realizado em moinho de bolas de laboratério. Este tipo de moagem, em

circuito aberto, pode introduzir modificagdes consideraveis na curva granulométrica do material

durante o processo de moagem e, conseqiientemente na hidraulicidade da escoria.

A Tabela 4.3. apresenta a descri¢do das composi¢des entre o CPV-ARI PLUS e a Escéria, bem

como os teores de CsA resultantes.

Tabela 4.3. Descricdo dos cimentos compostos e teores de C3A resultantes.

Teor de cimento

Teor de escoria

Teor de C;A

Tipo de cimento

Materiais (%) em massa (%) composto
(%)
Escoria - 100 0 -
30 70 2,1 CP 1II
CPV-ARI PLUS 66 34 4,7 CPII-E
100 0 7,1 CPV-ARI
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4.5. ADITIVOS

A ASTM C 125/92 define o aditivo como “um material, além da 4gua, agregados, cimentos
hidraulicos e fibras, empregado como um constituinte do concreto ou argamassa e adicionado na

betoneira imediatamente antes ou durante a mistura’.

No Brasil, o termo aditivo € usado comumente para expressar substancias quimicas adicionadas
ao concreto, argamassa ou pasta de cimento, até um limite mdximo em torno de 5%, geralmente

dosado em volume sobre a massa de cimento ou aglomerante.

A utilizacdo de aditivos no mercado nacional € bastante difundida no setor das concreteiras e em
obras de maior acuidade técnica. Do total de aditivos consumidos no mercado nacional é

expressiva a participacdo de trés tipos: plastificantes, polifuncionais e superplastificantes.

Os aditivos polifuncionais sdo basicamente aditivos plastificantes, ou combinagdes dos mesmos,
desenvolvidos com a capacidade de serem utilizados em maiores dosagens, sem provocarem

alteragdes significativas nos tempos de pega e resisténcias iniciais do concreto.

Tendo em vista a ampla utilizagdo de aditivos no que concerne a producdo de concretos,
argamassas e pastas de cimento, as suas influéncias devem ser avaliadas nas pesquisa da drea.

Este fato foi determinante no uso de aditivos neste trabalho.

A literatura internacional sobre a influéncia de aditivos quimicos, principalmente
superplastificantes, na reologia de materiais cimenticios é variada. E opinido corrente entre os
pesquisadores que, dentre os quatro compostos principais do cimento Portland, o C3A é o que
primeiramente reage com os aditivos, adsorvendo em sua superficie as moléculas e ions

constituintes dos aditivos.
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Aid et al (2002), em pesquisas com superplastificantes a base de polinaftaleno sulfonato, relata
que em pastas de cimento o retardamento é fortemente influenciado pelo teor de C3;A. Com
relagdo as pastas de cimento, a drea especifica e o teor de C3A governam a fluidez inicial e o

comportamento reoldgico, o que € acentuado quando se utilizam aditivos quimicos.

Os aditivos utilizados nesta pesquisa sdo do superplastificantes. A norma brasileira referente a
aditivos é a EB-1763/93 — Aditivos para concreto de cimento Portland — Especifi¢do, onde sdo

encontradas defini¢Ges, requisitos de desempenho e condicdes de aceitacao e rejeicao.

Os aditivos superplastificantes sao denominados aditivos redutores de dgua de alta eficiéncia,
permitindo a reducdo de até 30% da agua de amassamento do concreto. Os aditivos
superplastificantes t€ém em sua composi¢ao principal, polimeros sintetizados que nao apresentam
o efeito secunddrio de retardamento, razdo pela qual, podem ser adicionados ao concreto em

dosagens maiores entre 1 a 3 % sobre a massa de cimento.

Os superplastificantes mais utilizados sdo a base de condensados de formaldeidos de melamina
sulfonada, formaldeido de naftaleno sulfonato e lignossulfonatos isentos de agucares. Existe a
tendéncia crescente da utilizacdo dos superplastificantes a base de policarboxilatos, os quais

permitem a obtencdo de baixas relagdes dgua/cimento e altas resisténcias iniciais e finais.

Sinteticamente, o0 mecanismo de atuacdo dos superplastificantes pode ser descrito como o efeito
de dispersao das particulas de cimento, evitando a sua tendéncia a floculagdo e aumentando a

fluidez do sistema dgua-cimento.

Segundo METHA e MONTEIRO (1994), os superplastificantes atuam no sentido de carregar as
particulas de cimento equidirecionalmente causando a sua repulsdo. As forcas de atragcdo
existentes entre as particulas de cimento floculadas seriam neutralizadas pela adsor¢do dos
polimeros anidnicos carregados negativamente, como os naftalenos e melaminas, devido a

presenca de grupos SO3 na superficie das particulas de cimento.
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Os principais componentes ativos dos superplastificantes sdo agentes tensoativos, os quais
concentram-se na interface dgua-cimento, alterando as forgcas de natureza fisico-quimica que
atuam nessa interface. As substincias sdo adsorvidas pelas particulas, tornando estavel a sua

dispersao.

Essas cargas ddo origem a formagdo, em volta de cada particula de cimento, de um revestimento
de moléculas orientadas de dgua, o qual impede que as particulas se aproximem muito entre si.
As particulas passam a ter uma maior mobilidade e a 4gua, sem a influéncia restritiva do sistema

floculado, fica disponivel para lubrificar a mistura, elevando a fluidez do sistema.
Um dos efeitos da dispersdo no sistema agua-cimento € a exposi¢cdo de uma maior &drea
superficial das particulas de cimento em contato com a dgua, de modo que a hidratacdo se

processa a velocidades maiores nos primeiros estagios.

A Tabela 4.4. apresenta as caracteristicas fisico-quimicas dos aditivos utilizados na pesquisa.

Tabela 4.4. Caracteristicas dos aditivos utilizados na pesquisa.

. Teor de sélidos | Massa especifica " N
Aditivos (%)* (g/em’ 2 250C) * pH Composicao
38.0 4 2.0 120 £ 0,02 3+ 1 Nafataleno su}lfonato
. formaldeido
Superplastificante
343+1,7 1,10 £ 0,02 75+1 Policarboxilato

* Dados fornecidos pelo fabricante.
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5. PROGRAMA EXPERIMENTAL

5.1. SINTESE DO PROGRAMA EXPERIMENTAL

O programa experimental consiste no detalhamento da metodologia de pesquisa, das operacdes
de preparacdo e caracterizacdo das materiais selecionados. Também estdo descritos os ensaios
propostos e os procedimentos utilizados para a realizacdo dos mesmos, incluindo os ensaios

exploratorios.

Coletados os materiais adequados aos critérios da pesquisa, foram realizados ensaios preliminares
para a caracteriza¢do dos materiais com relacio a sua area especifica Blaine. Todos os ensaios de
area especifica Blaine foram realizados com o equipamento BlaineStar, o qual, foi definido como

parametro de controle da area especifica dos materiais.

Também foram realizados ensaios de caracterizac@o fisico-mécanica dos cimentos estudados,
porém os resultados obtidos apresentaram valores inconsistentes com os resultados de area
especifica (antes e depois da moagem) e com os valores fornecidos pelos fabricantes. Nao
obstante os ensaios terem sido realizados em um laboratério qualificado, o autor considera que
sucederam um ou mais erros (execu¢do dos ensaios, troca das amostras ou contaminacao das

amostras).

42



O objetivo dos mesmos era contribuir para a anélise dos ensaios reoldgicos comparando-se, por
exemplo, dados como os tempos de inicio e fim de pega, de um determinado cimento, antes e
depois da moagem. Face ao exposto anteriormente, as consideragdes realizadas nos capitulos

seguintes baseiam-se nos dados fornecidos pelos fabricantes.

Os valores representados na Tabela 5.1. demonstram que os materiais apresentam diferencas
significativas quanto a area especifica Blaine. O valor maximo igual a 4510 cm?/ g foi obtido para

o CPV-ARI PLUS, sendo entdo, definido este cimento como referéncia para os demais materiais.

Tabela 5.1. Resultados preliminares dos ensaios de drea especifica Blaine dos materiais.

Materiais Finura Blaine (cmzlg) cglilt:;f:z?a iﬁ;ﬁ;ﬁg?ﬁ (?;;)
Escoéria 3700 17,8
CPP-Classe G 3225 28,3

CPV-ARI PLUS 4510 -

CPB-40 3315 26,3

As diferencas de area especifica Blaine entre os materiais demonstram a necessidade de elevar-se
os valores deste parametro nos cimentos CPP-Classe G, CPB-40 e Escoéria, em relagdo ao valor
descrito para o CPV-ARI PLUS; de maneira que esta caracteristica ndo interfira no

desenvolvimento da velocidade de hidratacdo e conseqiientemente nos ensaios de reologia.
O procedimento para elevar a finura de um material pulverulento, como o cimento ou escéria, € a

moagem através de moinhos de bola ou disco. As operacdoes de moagem das amostras estao

descritas a seguir.
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5.1.1. DESCRICAO DAS OPERACOES DE MOAGEM

Amostras de cimento e escoria coletadas foram pesadas e fracionadas para as operacOes de
moagem. A moagem foi realizada em um moinho de bolas de laboratério com capacidade para

aproximadamente 10 Kg de material por “partida”.

O procedimento de moagem ¢€ realizado através do método de tentativas. Coloca-se o material no
moinho e inicia-se a moagem por determinado tempo. Em seguida, o material moido é submetido

ao ensaio de drea especifica Blaine para avaliar a efici€éncia do processo.

Apo6s o término de cada partida, foi realizada a homogeneizagdo conjunta das partidas anteriores
com a ultima. A avaliacdo da cominuic¢do das particulas do material foi realizada antes e depois
de cada homogeneizagdo, para garantir a validade das compara¢des, maximizando o processo e

minimizando as variagdes no resultado final.

As diferencas de darea especifica Blaine entre as partidas de um mesmo material foram
compensadas através das operagcdes de homogeneizacdo e controle (diminui¢do ou aumento) do

tempo de moagem.
As operacdes de moagem consistiram das seguintes etapas:

secagem do material em estufa a 110 °C até constancia de massa;
limpeza do moinho com areia de quartzo (moagem por 103 minutos);
carregamento do moinho com o material;

moagem do material pelo tempo definido;

1
2
3
4
5. coleta de amostra do material moido para ensaio de Blaine;
6. nova moagem do material pelo tempo corrigido;

7 retirada do material;

8.  Homogeneizagdo das varias moagens de um mesmo material (40 minutos);
9 ensaio de Blaine com o material homogeneizado;

10. limpeza do moinho para moagem com material diferente.
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Foram realizadas diversas etapas de moagens variando-se o tempo de moagem até a obtencao da
finura de referéncia. Ap6s moagem completa de um material foi realizada a homogeneizacao de
todas as partidas, em um homogeneizador do tipo “Y”. Apds a homogeneizacdo o material foi

novamente ensaiado quanto a finura para obtencao da finura Blaine final da amostra.

Foram realizadas 16 partidas de material, totalizando 60 Kg de Escoria, 40 Kg de CPP-Classe G e
40 Kg de CPB-40. A Tabela 5.2. apresenta os resultados de area especifica Blaine final e as

diferenca em relagdo ao valor de referéncia:

Tabela 5.2. Comparagdo dos resultados dos ensaios de drea especifica Blaine, antes e depois da moagem.

. . Blaine inicial Tempo médio Blaine final Varlagilo ?m
Materiais (em%g) de moagem (em?/g) relacio a
g (min) g referéncia (%)*
Escoria 3700 50 4520 0,2
CPP-Classe G 3225 108 4470 0,9
CPB-40 3315 80 4620 2,4
CPV-ARI PLUS 4510* - 4510* -

A andlise dos resultados de area especifica depois da moagem apresenta uma variagdo maxima de

2,4% em relacdo ao cimento de referéncia.

5.1.2. PREPARACAO DAS AMOSTRAS

Com as amostras de Escoria moida foram realizadas as composi¢des anteriormente descritas para

a obtencdo das amostras de cimento composto com escoria.
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Posteriormente, todos os materiais foram novamente fracionados, nomeados e embalados em
sacos plasticos para a realizagdo dos ensaios de caracterizacdo dos materiais moidos e ensaios de
reologia. A Tabela 5.3. apresenta a descricdo geral das amostras utilizadas no programa
experimental, bem como as nomenclaturas utilizadas em funcdo da sigla do tipo de cimento,

presenca de escoria e teor de C3A.

Tabela 5.3. Descri¢do geral das amostras utilizadas no programa experimental.

Material Denominacio | Teor de escéria Teor de C;A Cimento
da amostra (%) (%) composto
CPP-Classe G CPPG 02 - 2,3 CPP
CPVE 02 70 2,1 CP III
CPV-ARI PLUS CPVE 05 34 4,7 CPII-E
CPV 07 0 7,1 CPV - ARI
CPB-40 CPB 09 - 9,0 CPB

5.1.3. ENSAIOS REOLOGICOS

Neste item sdo detalhados o procedimento de mistura e os ensaios para a avaliacio do

comportamento reoldgico das pastas, de acordo com as etapas descritas no item 5.1.
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5.1.3.1. PROCEDIMENTO DE MISTURA DAS PASTAS

Objetivando racionalizar o programa experimental e minimizar os erros de ensaio, optou-se por
utilizar procedimentos de mistura semelhantes para ambos os diferentes ensaios. Como serd
comentado no item referente aos ensaios exploratérios, o procedimento de misturas das pastas
revelou-se de extrema importancia para realizacdo dos ensaios com o viscosimetro e

conseqiientemente, para obtencao de resultados consistentes € com o menor desvio possivel.

O procedimento de mistura das pastas aqui descrito foi baseado no método utilizado por Monte
(2003) e € o resultado das adaptacdes desenvolvidas nos ensaios exploratérios. A Tabela 5.4.
descreve as operacdes de mistura e preparacdo das pastas para os ensaios com O viscosimetro

Brookfield, com os seus respectivos tempos.

Tabela 5.4. Descri¢cdo do procedimento de mistura utilizado nos ensaios com o viscosimetro.

Item Operacoes Observacoes Tempo (s)

1 Colocar a dgua (70%) e depois o cimento na cuba

2 Ligar o misturador Velocidade baixa 30
3 Desligar e escarificar a cuba 30
4 Ligar o misturador e cobrir com pano imido Velocidade alta 60
5 Desligar e colocar o restante da dgua (30%) mais o aditivo 20
6 Ligar e cobrir com pano umido Velocidade alta 240
7 Preparar o espécime para o ensaio 80
8 Tempo de descanso do espécime 80

Tempo total antes do inicio do ensaio 9 min
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A Tabela 5.5. descreve as operacdes de mistura e preparagdo das pastas para os ensaios do

método do abatimento do mini-tronco de cone, com 0s seus respectivos tempos.

Tabela 5.5. Descri¢c@o do procedimento de mistura utilizado nos ensaios de abatimento do mini-tronco de cone.

Item Operacoes Observacoes Tempo (s)

1 Colocar a dgua (70%) e depois o cimento na cuba

2 Ligar o misturador Velocidade baixa 30
3 Desligar e escarificar a cuba 30
4 Ligar o misturador e cobrir com pano imido Velocidade alta 60
5 Desligar e colocar o restante da dgua (30%) mais o aditivo 20
6 Ligar e cobrir com pano imido Velocidade alta 240
7 Preenchimento do mini-tronco de cone 60
8 Tempo de espera para a primeira medida (leitura 0) 60

Tempo total antes do inicio do ensaio 8,3 min

Ambos os procedimentos de mistura anteriormente descritos foram realizados da mesma maneira
para todas as etapas da pesquisa, ou seja, para pastas com e sem aditivo. A Figura 5.2. apresenta o

aspecto final das pastas com aditvo apds o procedimento de mistura.
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Figura 5.2. Aparéncia da pasta logo ap6s a realizagdo do procedimento de mistura.

5.1.3.2. VISCOSIMETRO ROTATIVO BROOKFIELD

Os ensaios com o viscosimetro rotativo Brookfield objetivam a determinagdo da viscosidade das
pastas ensaiadas. A norma americana que regulamenta a utilizacdo do viscosimetro Brookfield é
a ASTM D 2196/99 — Standard Test Methods for Rheological Properties of Non-Newtonian
Materials by Rotational (Brookfield type) Viscometer.

Nesta norma estdo detalhados os materiais e métodos de ensaios para utilizagdo do aparelho. A

ASTM D 2196/99 define trés tipos de métodos para a determinacdo das propriedades reoldgicas

de fluidos ndao-newtonianos, os Métodos de Teste A, B e C.
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O Método de Teste A consiste simplesmente na determinagdo da viscosidade aparente para uma
determinada velocidade constante de rotagdo da haste do aparelho. Os Métodos de Teste B e C
consistem na determinacdo do fendmeno ‘‘shearthinning” e propriedades tixotrOpicas. As

viscosidades de um material sdo determinadas para uma serie pré-estabelecida de velocidades

segundo o tipo do viscosimetro empregado.

O viscosimetro Brookfield utilizado € o modelo LVT, o qual possui oito velocidades diferentes
de rotacdo. Para cada velocidade de rotagdo sdo definidos fatores de conversdo para transformar
as leituras na escala (correspondentes aos torques aplicados na mola de niquel-berilio), em
valores de viscosidade em mPa.s. Estes fatores de conversio (Tabela 5.6.) levam em

consideragdo as velocidades aplicadas e as caracteristicas geométricas das hastes utilizadas.

Tabela 5.6. Fatores de conversdo para as hastes do viscosimetro rotacional Brookfield modelo
LVT (ASTM, 1999).

. Fatores de multiplicacdo (LVT)
Velocidade (rpm)
Haste 1 Haste 2 Haste 3 Haste 4
0,3 200 1000 4000 20000
0,6 100 500 2000 10000
1,5 40 200 800 4000
3 20 100 400 2000
6 10 50 200 1000
12 5 25 100 500
30 2 10 40 200
60 1 5 20 100

O Método de Teste B permite a obtencdo de curvas caracteristicas do comportamento reolégico
do material segundo as velocidades aplicadas, enquanto que, o Método de Teste A fornece apenas
o valor da viscosidade aparente para uma determinada viscosidade. A determinacdo de
viscosidades segundo duas ou mais velocidades, melhor caracteriza um material que ndo obedece

a lei de Newton, do que a medida de uma viscosidade isolada (ASTM D 2196).
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O Meétodo de Teste B recomenda a leitura do ponteiro na escala do aparelho apds 10 revolugdes
da haste, para cada velocidade aplicada, resultando em um tempo de ensaio igual a 126 minutos.
Rago (1999), utilizou o Método de Teste B, com o mesmo aparelho usado nesta pesquisa e
avaliou como melhor op¢do para ensaios com pasta de cimento a leitura apds trés revolugdes da

haste, para cada velocidade.

Como o Método de Teste B consiste nas leituras da série de velocidades ascendentes e
descendentes, somando-se 0s tempos necessdrios para se completar trés revolucdes para cada
velocidade, obtemos o tempo total de ensaio igual a 38 minutos. Ou seja, este método de ensaio

avalia as propriedades reoldgicas de um material em fun¢do do tempo (tixotropia).

z
E
E
3
g

Figura 5.3. Detalhe do Método de Teste B apds a realizacdo do ensaio.
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De acordo com as considera¢des expostas optou-se por utilizar o Método de Teste B, em razao
deste método de ensaio ser o mais indicado para descrever o comportamento reolégico de

materiais como a pasta de cimento.

Ressalta-se que os métodos de teste da norma ASTM D 2196 sdo designados para a determinacdo
das propriedades reoldgicas de materiais como resinas, tintas e revestimentos organicos. Estes
materiais possuem caracteristicas bastante diferentes das apresentadas pelas pastas de cimento, ou
seja, as consideragdes mencionadas neste trabalho sdo adaptagdes praticas e podem nao

representar corretamente 0s objetivos originais previstos nesta norma.

5.1.3.3. ABATIMENTO DO MINI-TRONCO DE CONE

As pesquisas na literatura sobre o ensaio de abatimento do mini-tronco de cone indicaram que o
procedimento de ensaio com maior potencial para correlacionar-se a perda de fluidez, em funcado
do tempo, e a avaliacdo do comportamento reoldgico de uma pasta € o Relatério 10.053 — Estudo
da Perda de Fluidez com o Tempo de Pastas de Cimento Portland com Aditivos

Superplastificantes através do Método do Mini-Slump (EPUSP, 1991).

Algumas adaptacdes foram incluidas no procedimento de mistura e posteriormente no proprio

método de ensaio.
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A Tabela 5.7. descreve sinteticamente o método utilizado nos ensaios de abatimento do mini-

tronco de cone.

Tabela 5.7. Descri¢cdo do método utilizado nos ensaios de abatimento do mini-tronco de cone.

Operacoes Observacoes Tempo

Leitura (0 min)

Recolhimento da pasta - 1
Descanso com pano timido - 8
Ligar e cobrir com pano imido velocidade baixa 1
Ligar e cobrir com pano imido velocidade alta 3
Preenchimento do mini-tronco de cone - 1
Tempo de espera para a leitura - 1

Leitura (15 min)

Repeticdo dos procedimentos anteriores

Leitura (30 min)

Repeti¢do dos procedimentos anteriores

Leitura (45 min)

Repeticdo dos procedimentos anteriores

Leitura (60 min)

5.1.4. ENSAIOS DE CARACTERIZACAO

Os ensaios mencionados neste item foram realizados com o objetivo auxiliar na caracterizacdo

dos materiais e contribuir para a anélise dos resultados dos ensaios reoldgicos
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5.1.4.1. ADSORCAO DE NITROGENIO - BET

Este método de ensaio fornece a drea superficial de um sdlido pulverulento através da
comparacdo das pressdes resultantes da adsorcdo fisica do gds nitrogénio nas superficies das
particulas. E um método bastante utilizado para determinar a drea especifica de materiais muito
finos devido a capacidade do gés nitrogénio penetrar nos microporos das particulas, de tal forma

que, os resultados obtidos sdo bastante representativos da drea especifica real do material.

De acordo com o que ja foi comentado anteriormente, a drea especifica € uma das principais
caracteristicas que influenciam a taxa de hidratagdo de um cimento, razao pela qual, o especial
interesse em se conhecer esta propriedade nos materiais estudados, comparando-se estes valores

com os de drea especifica Blaine.

5.1.4.2. ANALISE TERMICA DIFERENCIAL - ADT

Este ensaio foi realizado com o objetivo de caracterizar o desenvolvimento da hidratacdo do
cimento de acordo com a sua composi¢cdo quimica. Consiste na da elevacdo gradual da
temperatura do material ensaiado e de uma amostra padrdo, sendo entdo, analisadas as diferencas

comparativas nas reacoes (endotérmica e exotérmicas) induzidas.

No planejamento inicial constatou-se que, para caracterizar o desenvolvimento da velocidade de
hidratacdo de um cimento, outros ensaios seriam mais adequados, como por exemplo, o ensaio de
calor de hidratacdo da pasta, através de um calorimetro, ou o método da garrafa de Langavant,

realizado em argamassas.
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5.1.4.3. DIFRACAO DE RAIOS - X

A andlise por Difragdo de Raios — X tem carater qualitativo e baseia-se na identificagdo das
substancia (fases cristalinas) presentes em cada amostra. A importancia deste ensaio reside na sua
capacidade de indicar os compostos mais provaveis presentes nos materiais estudados. A andlise
¢ feita a partir dos picos que aparecem nos difratogramas, os quais sdo caracteristicos para cada

substancia, sendo possivel identifica-las.

As interpretacdes devem levar em conta a presenca de fases cristalinas, representadas por picos
de variadas intensidades, e de fases amorfas caracteristicas para cada tipo de material analisado.

Neste trabalho foram realizados ensaios de todos os materiais estudados.

5.2. VARIAVEIS DE PESQUISA

A seguir estdo descritas as varidveis definidas relevantes para o programa experimental e para a
andlise dos resultados dos ensaios para determinacdo do comportamento reolégico. Inicialmente
o programa experimental havia definido parametros como relagdo a/c, teor de aditivo e tipo de
aditivo, como varidveis independentes. Modificacdes na definicdo e andlise das varidveis da

pesquisa foram necessdrias devido as razoes expostas a seguir.

Os testes exploratorios para a adequacao dos métodos de ensaio propostos € concomitantemente
para a determinacdo das faixas de viscosidade e fluidez apropriadas aos mesmos demonstraram a
inviabilidade de tais considera¢des. Em primeiro lugar, a grande dificuldade de obterem-se as
faixas de viscosidade que permitissem leituras confidveis. E posteriormente observou-se que as
séries de ensaios realizadas de acordo com as premissas originais ndo apresentaram resultados

que permitissem uma anélise consistente das mesmas.

55



Para esclarecer esta questdo, cita-se um dos fatos ocorridos nos ensaios exploratérios. Os
resultados dos ensaios (mini-abatimento e viscosimetro) com diferentes teores de aditivos
superplastificantes (1%, 1,2%, 1,5%, 2% em relagdo a massa de aglomerante) nido diferiram
quanto ao comportamento reoldgico. Aumentando-se os teores, logicamente, diminui-se a
viscosidade e aumenta-se a fluidez, entretanto, isto nao se traduziu em tendéncias visiveis na

reologia das pastas. Outros aspectos serdo comentados nos ensaios exploratorios.

5.2.1. PARAMETROS FIXADOS

A seguir estdo descritos os parametros fixados segundo o plano de metodologia de pesquisa:
5.2.1.1. Area especifica Blaine

A éarea especifica Blaine dos materiais estudados foi definida em fun¢do do cimento de referéncia
CPV-ARI PLUS, em torno 4510 cmZ/g. Os cimentos CPP-Classe G, CPB-40 e a Escéria foram
moidos igualar esta propriedade. Os resultados dos ensaios de drea especifica Blaine posteriores a
moagem dos materiais corroboraram esta condicao.

5.2.1.2. Procedimento de Mistura e Ensaio

O procedimento foi definido como um conjunto padronizado e uniforme de operacdes de mistura

e ensaio, com relacdo ao tempo. Este conjunto de operacdes foi controlado utilizando-se um

crondmetro, para minimizar erros e variagdes aleatorias.
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5.2.1.3. Relacao agua/cimento

A relacdo a/c € um parametro importante para determinar as faixas de viscosidade e fluidez
adequadas para a realizacdo dos métodos de ensaio propostos. Embora tenham sido
experimentadas diferentes relagdes relacdo a/c, os resultados obtidos nos ensaios exploratorios
niao foram satisfatérios. Em razdo deste fato optou-se por fixar a relagdo a/c em 0,3 para as
misturas com aditivos e 0,6 para as misturas sem aditivos.

5.2.1.4. Temperatura e Umidade Ambiente

Os ensaios reoldgicos foram realizados em temperatura (23 + 2)°C e umidade (em torno de 70%)
constante, em laboratério climatizado. Os materiais foram mantidos neste ambiente por periodo
suficiente para a estabilizacdo da temperatura.

5.2.1.5. Agua de Mistura

A 4gua utilizada nas misturas foi 4gua potavel fornecida pela SABESP, sendo acondicionada em

reservatorios dentro de laboratdrio para a estabilizagao da temperatura.

5.2.2. VARIAVEIS INDEPENDENTES

5.2.2.1. Teor de C3A (amostras)

O teor de C3A ¢ varidvel independente da pesquisa.O tipo e composi¢do dos cimentos estudados

determinam o teor de C3A de uma amostra.
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5.2.2.2. Tipo de Aditivo

Foram utilizados dois tipos de aditivos superplastificantes no preparo das pastas.

5.2.3. VARIAVEIS DEPENDENTES

5.2.3.1. Viscosidade

A viscosidade relativa das pastas € a principal varidvel dependente. E determinada em ensaio no

viscosimetro rotativo Brookfield segundo a norma ASTM D 2196/99.

5.2.3.2. Tensao limite de Escoamento

Varidvel obtida pela regressao linear das curvas de viscosidade aparente.

5.2.3.3. Espalhamento

E a medida de espalhamento determinada através do ensaio do método do mini-abatimento do

tronco de cone.
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6. RESULTADOS E ANALISES

Neste capitulo sdo apresentados os resultados obtidos nos ensaios de drea especifica por adsorcao
de nitrogénio (BET), andlise térmica diferencial (ATD) e difrac@o de raios — X. Os resultados sdao

avaliados e comentados segundo os objetivos inicialmente propostos.

Em seguida, s@o apresentados e discutidos os resultados dos ensaios de viscosidade através do
viscosimetro rotativo Brookfield e espalhamento pelo método do abatimento do mini-tronco de

cone.

6.1. AREA ESPECIFICA - BET

O método BET foi proposto para determinar a drea de superficie reativa das particulas dos
materiais. O delineamento do plano experimental partiu da premissa que, tendo em vista a
precisdo metodolégica do ensaio BET em relacdo ao ensaio Blaine, o primeiro forneceria
resultados de drea especifica mais precisos do que o método de Blaine. Propunha-se a correlagdao
entre os resultados dos dois métodos, objetivando a diminui¢do das limita¢des inerentes ao ensaio

Blaine.
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O plano de pesquisa original estabelecia a drea especifica Blaine apenas como parametro de
controle da finura dos materiais, antes e depois da moagem. No ensaio Blaine, a drea especifica é
obtida em fungdo da correlacdo entre o tempo de percolacdo de um fluido, através de um material

pulverulento e a distribui¢ao média do tamanho dos seus graos.

E o método de permeabilidade padrdao de determinacdo da superficie especifica do cimento e, o
valor expresso pelo ensaio de Blaine ndo € uma propriedade fundamental como o peso ou, o
volume, é um parametro caracteristico do método para um determinado material pulverulento

(RAWLE, 1997).

Em razdo das explanagdes anteriores, a area especifica fornecida pelo método BET seria
considerada como o parametro final para avaliar-se as correlacdes existentes entre esta
propriedade de uma amostra e os resultados dos ensaios reolégicos do mesmo material. Embora
essa linha de raciocinio tenha consisténcia tedrica, ndo foi possivel estabelecer tal correlacdo na

pratica, como demonstram os valores dos resultados apresentados a seguir.
Observando-se os resultados dos ensaios de area especifica BET apresentados na Tabela 6.1.,
pode-se inferir que os mesmos apresentaram uma ordem de grandeza superior aos valores obtidos

no ensaio do método Blaine.

Tabela 6.1. Resultados dos ensaios de area especifica pelo método Blaine e BET.

Materiais Finura 2Blaine Area especzifica BET
(cm?/g) (cm/g)

Escoéria 3700 40680

ESC 00** 4520 85435*

CPP Classe G 3225 32930

CPPG 02%* 4470 59890*

CPB-40** 3315 42210

CPB 09** 4620 51650*

CPV 07 (CPV-ARI PLUS) 4510 41640

* Resultados obtidos através da média de dois ensaios com amostras diferentes.
** Materiais moidos.
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Em principio, ndo se deve comparar a drea especifica de um material através de métodos
diferentes, pois cada método apresenta uma maneira particular de representar a area especifica de
um material. Entretanto, as diferencas entre os dois métodos ensaiados extrapolaram as

expectativas referentes aos valores mencionados na literatura.

De acordo com Rawle (1997), o ensaio Blaine fornece geralmente valores de drea especifica que
variam entre 2500 cm?/g para cimentos Portland comuns e 5000 cm?/g para cimentos Portland de
altas resisténcias iniciais. Os valores obtidos pelo ensaio de drea especifica Blaine sdo muito
inferiores ao que seria obtido pelo método BET, ja4 que uma drea especifica maior estd acessivel

as moléculas de nitrogénio.

O ensaio BET ¢ reconhecidamente um método apropriado para a determinacao da 4rea especifica
de materiais pulverulentos bastante finos, iguais ou superiores a finura usual dos cimentos. Para
valores de drea especifica Blaine da ordem de 5000 cm?/ g, obtem-se resultados de drea especifica
BET em torno de 8000 - 12000 cmZ/g. Os valores obtidos pelo ensaio de drea especifica Blaine
sdo muito inferiores ao que seria obtido pelo método BET, pois uma drea especifica maior esta
acessivel as moléculas de nitrogénio (RAWLE, 1997), entretanto, as determinacdes através deste
método apresentaram valores de drea especifica excessivamente altos, segundo os valores

referenciados na bibliografia.

A primeira suspeita foi de que os ensaios, ou resultados tivessem sido corrompidos por algum
motivo indeterminado. No entanto, indagacdes realizadas com os técnicos responsdveis pela
realizacdo dos testes, com relacdo ensaios anteriores, de cimentos semelhantes, confirmaram os

valores da mesma ordem de grandeza dos aqui obtidos.
No grafico de colunas da Figura 6.1. sdo comparados os valores dos dois métodos e as variacdes

correspondentes, sendo que a menor diferenca encontrada foi igual a 823%, para a amostra CPV

07 e a maior diferenca encontrada foi igual a 1790%, para a amostra ESC 00 (escéria moida).
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Figura 6.1. Resultados de drea especifica dos ensaios Blaine e BET.

As variacdes nos resultados dos ensaios BET para diferentes espécimes de uma mesma amostra
estdo representadas na Figura 6.2. Os coeficientes de varia¢do calculados com base nos dados sdo

de 3,8%, 19,5% e 28,3%, para as amostras ESC, CPPG 02 e CPB 09, respectivamente.
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Figura 6.2. Andlise comparativa entre resultados de ensaios de area especifica BET.
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Os dados apresentados demonstram que resultados os ensaios BET para as amostras estudadas
ndo permitiram inferir uma correlagdo entre os dois métodos de determinacdo da area especifica.
E devido as variabilidade dos resultados BET entre ensaios de um mesmo material, optou-se por

ndo se considerar os resultados de drea especifica BET na avaliacdo final da finura dos materiais.

O ensaio pelo método Blaine, ndo obstante sua variabilidade inerente, apresentou resultados
significativamente mais confiaveis do que os fornecidos pelo método BET. Apesar de nio
fornecer a area especifica real dos materiais ensaiados, entende-se que neste trabalho, os dados
obtidos através do ensaio Blaine sdo mais confidveis do que os obtidos pelo ensaio BET, para a

ajudar na interpretacdo do comportamento dos materiais com relacao aos ensaios reolégicos.

Os resultados determinados pelos ensaios Blaine confirmaram as expectativas com relacdo aos
valores de drea especifica encontrados, confirmando também os dados fornecidos pelos

fabricantes (Anexo A).

Na andlise dos dados expostos, corrobora em favor da representatividade dos valores de area
especifica Blaine, o fato de terem sido repetidos em laboratérios diferentes com diferencas
minimas nos resultados. Por ultimo, os ensaios pelo método Blaine foram realizados
extensivamente durante o processo de moagem dos materiais, assim como descrito no capitulo

referente ao programa experimental.

6.2. ANALISE TERMICA DIFERENCIAL E DIFRACAO DE RAIOS - X

Nestes experimentos a forma, posicdo e numero de picos sdo uteis para andlise qualitativa,
enquanto a drea sob os mesmos € de interesse quantitativo no caso do diagrama do ATD

(BERNAL, 2002).
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A andlise consiste basicamente na interpretacdo do cardter exotérmico e endotérmico dos picos
ATD, de acordo com sua origem fisica ou quimica. Os termogramas e diagramas de andlise
térmica diferencial (Anexo C) demonstraram-se representativos das variacdes de entalpia dos
processos exotérmicos e endotérmicos, indicando picos e variacdes de massa associados a

substancias e compostos presentes na amostra.

Entretanto, ndo foi possivel interpretacdes e conclusdes sobre a taxa de hidratacdo dos cimentos

analisados, basicamente por dois motivos:

- falta de referéncias em ensaios com materiais similares, quanto as reagdes € pProcessos

descritos nos diagramas, os quais indicassem as possiveis tendéncias representadas;

- inexperiéncia dos técnicos que analisaram os resultados, com relacdo aos objetivos

descritos.

Desde modo, considera-se que este ensaio ndo foi adequado para as finalidades propostas.
Entretanto, reitera-se que o mesmo foi realizado como um ensaio alternativo. Os difratogramas e
a descric¢do das substancias representadas pelos picos obtidos encontram-se no Anexo D. Foram
encontrados picos caracteristicos das substancias normalmente presentes nos cimentos estudados.
O difratograma da Escdria ndo apresentou picos caracteristicos e apresentou-se como um material
de estrutura bastante amorfa, donde subtende-se que este material possui um bom potencial

hidraulico.

6.3. ESPALHAMENTO

A tabela 6.3. apresenta os resultados das medidas de espalhamento dos ensaios de mini-
abatimento. O ensaio de mini-abatimento foi adaptado para a se obterem as leituras em tempos
determinados. Todos os resultados mencionados foram calculados com base na média de dois

ensaios realizados sob as mesmas condigoes.
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Tabela 6.3. Resultados do espalhamento pelo ensaio de mini-abatimento.

Espalhamento (mm)
Material Relacao a/c
0 min 15 min 30 min 45 min 60 min
CPV 07 0,6 107 91 90 98 99
CPP 02 0,6 115 103 105 100 102
CPB 09 0,6 122 127 119 122 118

Observando-se os resultados da Tabela 6.2. e Figura 6.3, pode-se notar que nao houve nenhuma
tendéncia mensurdvel com relacdo aos resultados dos valores de espalhamento em contrapartida

com as amostras de diferentes teores de C;A.

Nos ensaios exploratdrios foram realizadas modificagdes nos teores de aditivo e procedimento de
mistura, entretanto, verificou-se que este método de ensaio nao € adequado para a verificacao da

fluidez de pastas sem aditivos.

Os ensaios realizados sem a utilizacdo de aditivos apresentaram grande variabilidade de
resultados, sendo que a relacdo a/c igual a 0,6 foi a que a melhor se adaptou ao procedimento de

mistura e ensaio.
As Relagdes a/c menores do 0,6 ndo permitiram atingir-se espalhamentos satisfatérios e as

relagdes a/c maiores do 0,6, resultaram em alta exsudagdo das pastas e também em variacoes

excessivas.
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Figura 6.3. Resultados de espalhamento para as amostras, CPPG 02, CPVE 07 e CPB 09, sem aditivo e
relacdo dgua/cimento de 0,6.

Analogamente, os resultados obtidos para os cimentos compostos ndo apresentaram correlagdao
mensurdvel com relacdo as amostras representativas dos diferentes teores de C3A. Na Figura 6.4.
estdo descritas as curvas representativas da perda de fluidez das pastas dos cimentos compostos

ao longo do tempo de ensaio e com a adi¢do de aditivo superplastificante.
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Figura 6.4. Resultados de espalhamento do ensaio de abatimento do mini-tronco de cone para as amostras,
CPV 07, CPVE 05 e CPVE 02, com dosagem de 1,7% de superplastificante e relacdo dgua/cimento de 0,3.
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O superplastificante utilizado nos ensaios de abatimento do mini-tronco de cone foi do tipo

formaldeido naftaleno sulfonato.

6.4. VISCOSIDADE

Para os ensaios com o viscosimetro rotativo, primeiramente foram realizados ensaios
exploratorios para determinarem-se os procedimentos e varidveis necessarios, para obterem-se as

faixas de viscosidades adequadas para a leitura pela escala do aparelho.

Os resultados das curvas descritas em todas as etapas sdo baseados no cdlculo da média dos

resultados de trés ensaios para cada tipo de pasta avaliada.

Nesta etapa do programa experimental foram realizados ensaios com os diferentes tipos de
cimentos moidos e também ensaios com 0s cimentos compostos, sem a utilizacdo de aditivos.
Primeiramente tentou-se determinar as condi¢des adequadas para os ensaios da amostra de
referencia CPV 07, pois a mesma € utilizada em todas as comparagdes entre cimentos € cimentos

compostos.
Nas figuras a seguir estdo representados os resultados dos ensaios exploratérios. Considerou-se,

para efeito de anélise das viscosidades aparentes, a curva descendente de velocidades de rotagdo

do aparelho.
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Figura 6.5. Curva descendente das velocidades de rotacdo da haste do viscosimetro para amostra
CPV 07, sem aditivo, relagdo dgua/cimento de 0,5 e haste 3.
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Figura 6.6. Curva descendente das velocidades de rotacdo da haste do viscosimetro para amostra
CPV 07, sem aditivo, relagdo dgua/cimento de 0,6 e haste 3.
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Figura 6.7. Curva descendente das velocidades de rotagdo da haste do viscosimetro para amostra
CPV 07, sem aditivo, relagdo dgua/cimento de 0,7 e haste 3.

Observando-se as Figuras 6.5., Figura 6.6. e Figura 6.7., pode-se inferir que os valores de torque
na curva descendente apresentaram um decrescimento para as primeiras velocidades 0,6, 1,5, 3 e
6 rpm. A haste 3 foi a que melhor se adaptou para a leitura das viscosidades das pastas com altas

relagdes a/c e sem aditivo.

De maneira geral os resultados dos ensaios desta etapa apresentaram grande variabilidade dos
resultados devido a instabilidade do ponteiro em movimento, impossibilitando uma leitura

precisa dos valores na escala do aparelho.

Tal comportamento aleatorio pode ser mais bem analisado quando se observam as histereses
representadas pelas curvas ascendentes e descendentes de um mesmo ensaio. A Figura 6.8

apresenta o comportamento tipico obtido para os ensaios desta fase.

Alguns fendmenos observados sdo sugeridos como possiveis causas para este comportamento. A
ocorréncia de segregacdo nos espécimes com de grande exsudacdo de 4gua na superficie e
decantacdo das particulas em suspensdo, concentrando-se no fundo do Becker durante a

realizac¢do do ensaio.
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As curvas representativas da viscosidade aparente da amostra CPV 07 demonstram que a
metodologia e as condicdes de ensaio ndo foram satisfatorias. As curvas ascendentes e

descendentes obtidas nao estdo de acordo com as referéncias encontradas na literatura.
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Figura 6.8. Curva caracteristica da histerese obtida no ensaio com o viscosimetro para
amostra CPV 07, sem aditivo, relagdo dgua/cimento de 0,6 e haste 3.

As curvas obtidas nao apresentaram o comportamento de fluidos pseudoplasticos como descrito
na Figura 6.9. e por isto ndo foram utilizadas para efeito de comparacio do comportametno

reologico entre os diferentes materiais.

M ODELO PSEUDOPLASTICO

Taxa de cisalhamento (s)

Figura 6.9. Reprentacdo de curva de um fluido pseudopldstico
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Ademais, para as relagdes a/c abaixo ou acima das representadas anteriormente, a sensibilidade
de leitura do aparelho demonstrou-se menos satisfatoria, obtendo-se entdo leituras de fundo de

escala (o ponteiro movimentava-se para fora dos extremos da escala).

Posteriormente foram realizadas pastas com a utilizacdo de aditivos quimicos para observar o
comportamento das amostras sobre a acdo destes produtos. Nos ensaios exploratdrios variou-se a
relacdo agua/cimento e o teor de aditivo, para obterem-se as faixas de viscosidade que

permitissem a leitura confidvel da escala do aparelho.

A Figura 6.10. apresenta as curvas tipicas dos ensaios desta etapa. Pode-se notar nesta mesma
figura a histerese obtida entre a curva ascendente e descendente, as quais representam o
fendmeno denominado “‘shear-thinning”. Este fendmeno é associado aos fluidos pseudoplésticos

e descrito na literatura como um modelo representativo dos materiais cimenticios.

800,00

600,00

400,00

Torque (N.m)

200,00 -

—e—CPVO07
0,00 ‘ ‘

0 0,2 0.4 0,6 08 1

Velocidade de rotacao (s™)

Figura 6.10. Curva caracteristica da histerese obtida no ensaio com o viscosimetro para
amostra, CPV 07, 1,2% de superplastificante, relagdo dgua/cimento de 0,3 e haste 2.
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Os valores lidos na escala do aparelho podem ser convertidos em valores de viscosidade
multiplicando-se 0os mesmos por uma tabela de coeficientes fornecidos na norma ASTM 2176, os

quais levam em conta a geometria da haste utilizada e a velocidade de rotagdo do aparelho.

No gréfico da Figura 6.11. estdo plotados os valores das viscosidades aparentes (mPa.s) obtidas

pelas respectivas velocidades de rotacao da haste (rpm).
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p
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@
& 4000 -
E
$ 3000 -
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o
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(3]
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> 1000 - .
‘x/’/’f S T———e
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0 10 20 30 40 50 60
Velocidade de rotacao (rpm)

Figura 6.11. Resultados médios dos ensaios com o viscosimetro para amostra,
CPV 07, 1,2% de superplastificante, relagdo agua/cimento de 0,3 e haste 2.

Note-se que este tipo de representacdo ndo € adequada para a obtencao dos parametros propostos,
por nao representar as varidveis descritas no Cap. 3 — tensdo de cisalhamento e taxa de

cisalhamento, ou velocidade de rotacdo -, representadas na Figura 6.12.
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Tenzio de
cigalharnento

PSEUDO-PLASTICO

Tens3o limite
de ezcoamento

T axa de cizalhamento

Figura 6.12. Curva caracteristica para um fluido pseudo-plastico com resposta
a tensdo limite de escoamento

Por esta razdo, adotou-se como padrio a representagdo dos valores dos ensaios com as pastas o
grafico do Torque medido pela haste do aparelho (N.m) em fun¢do das velocidades de rotacdao da

haste (s™) aplicadas segundo o procedimento do ensaio.

Posteriormente foram realizados ensaios nas mesmas condi¢des para todas as amostras de modo a
obterem-se os perfis do comportamento reoldgico em funcdo do tempo para as amostras

ensaiadas.
A Figura 6.13. apresenta as médias das viscosidades para os ensaios realizados com as amostras

dos cimentos compostos CPV 07, CPVE 05 e CPVE 02, nas condi¢cdes que melhor se adaptaram

aos objetivos do ensaio.
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Fi
gura 6.13. Resultados médios dos ensaios com o viscosimetro para amostra as amostras

CPV 07, CPVE 05 e CPVE 02, com dosagem de 1,2% de superplastificante, relagcio

dgua/cimento de 0,3 e haste 2.

Analisando-se as curvas dos grafico anterior pode-se inferir que houve uma tendéncia de reducdo

dos torques para os teores decrescentes de C3A, em fun¢do das velocidades aplicadas.

O tempo total de ensaio para o procedimento adotado em todas as amostras era de
aproximadamente 36 minutos, incluindo-se o tempo com as operacdes de mistura e preparacao do
espécime. Este intervalo de tempo foi necessdrio para a realizacdo das leituras das

correspondentes velocidades padronizadas no aparelho.
A Figura 6.14. apresenta as médias das viscosidades para os ensaios realizados com as amostras

dos diferentes cimentos CPB 09, CPV 07 e CPPG 02, nas mesmas condi¢des dos ensaios com 0s

cimentos Ccompostos.
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Figura 6.14. Resultados médios dos ensaios com o viscosimetro para amostra as amostras CPB 09,
CPV 07 e CPPG 02, com dosagem de 1,2% de superplastificante, relacdo dgua/cimento de 0,3
e haste 2.

Contrariamente as amostras dos cimentos compostos, analisando-se as curvas do graficos
anterior, ndo houve uma tendéncia de reducao dos torques para os teores decrescentes de CzA, em

funcdo das velocidades aplicadas.

Os resultados de regressao linear obtidos para as curvas das pastas apresentaram valores
relativamente baixos com relagdo ao espectro de valores de viscosidades aparentes obtidos. A
Figura 6.15. apresenta os resultados da regressao linear para a curva média dos resultados médios

obtidos para a amostra CPV 07.
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Figura 6.15. Regressao linear dos resultados médios dos ensaios com o viscosimetro para a amostra,
CPV 07, com dosagem de 1,8% de superplastificante, relagdo dgua/cimento de 0,3 e haste 2.

Considera-se que mesmo obtendo-se valores satisfatorios para os coeficientes de variagdo e os
coeficientes de correlagdo linear dos resultados, seriam necessdrios mais ensaios para uma
avaliacdo estatistica consistente, para se poder comprovar seguramente os resultados de
viscosidade pléastica e tensdo limite de escoamento determinados. A Tabela 6.4. apresenta os

resultados gerais para todos as amostras analisadas em ordem decrescente de viscosidade.

Tabela 6.4. Resultados de viscosidade aparente (ordem decrescente) e tensdo limite de escoamento.

Amostra Npl(Nm.s)  Tesc(N.m) R?

CPV 07 699,32 104,69 0,91
CPPG 02 660,48 89,86 0,92
CPB 09 350,61 24,82 0,92
CPV 07 699,32 104,69 0,01
CPVE 05 690,65 81,89 0,93
CPVE 02 535,87 37,19 0,99
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Algumas consideragdes sobre o aparelho e o método de ensaio realizado sdo bastante relevantes.
O aparelho mostrou bastante simples e de facil manuseio, entretanto o Método de Teste — B,
normalizado pela ASTM 2176, apresenta grandes dificuldades durante o ensaio. Neste teste, a
grande faixa de velocidades acionadas no aparelho torna bastante dificil a pratica do ensaio, para
o técnico ndo familiarizado. As velocidades mais rdpidas de 30 e 60 rpm, foram especialmente
dificeis para obterem-se leituras precisas, em funcdo da rapidez de giro da escala graduada e,
considerando-se também que o proprio ponteiro gira independentemente da referida escala.
Deve-se levar em conta que este teste € normalizado para ser realizado em fluidos como 6leos,

tintas e resinas, bastante diferentes dos materiais aqui estudados.

As principais observacdes quanto aos ensaios com 0 viscosimetro estdo enumeradas a seguir por,

ordem de importancia:

1. Dificuldade em obterem-se as faixas de viscosidade apropriadas para a realizacdo

do Teste-B.

2.  Grande variagdo de leituras quando se utilizam hastes tipo 3 e 4, utilizadas para

ensaios com misturas menos fluidas, ou seja, sem aditivos.
3. O Teste fornece o comportamento reolégico de uma mistura, entretanto nao foi

satisfatorio para a comparagdo entre misturas diferentes, de acordo com os resultados

obtidos.
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7. CONCLUSOES

Os resultados dos ensaios de drea especifica pelo método BET apresentaram grande variabilidade
com relacdo aos resultados dos ensaios de drea especifica Blaine e dispersdes significativas entre
diferentes ensaios de uma mesma amostra. Os resultados dos ensaios de drea especifica BET nao
apresentaram a correlagio esperada com os valores de drea especifica Blaine. E possivel que tais
variacdes tenham duas causas mais provaveis: falhas na amostragem dos materiais e falhas no
proprio ensaio de BET. Os coeficientes de variagdo dos resultados do método BET, calculados
paras as amostras CPPG 02 e CPB 09, indicam provdveis erros de amostragem ou, execucao de

ensaio.

O ensaio de abatimento do mini-tronco de cone mostrou-se inadequado para a obtengdo dos
parametros reoldgicos das pastas, de acordo com o procedimento de ensaio utilizado, ndo sendo
possivel a determinacio da viscosidade das pastas das amostras ensaiadas. Dois fatores principais
contribuiram para limitar a representatividade do ensaio quanto a avaliagdo do comportamento

reologico dos materiais estudados:

1. Avaliando-se misturas sem aditivo, ocorre uma perda de abatimento razodvel, porém, os

resultados expressam grande variabilidade.
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2. Na misturas com a utiliza¢do de superplastificante, os resultados apresentam um coeficiente
de variacdo satisfatério, porém ndo ocorreu perda de espalhamento em funcdo do tempo
mensurdvel, para o procedimento de ensaio realizado e para as amostras ensaiadas. Presume-
se que isto ocorra devido ao fato deste ensaio ter sido elaborado com a finalidade bésica de

avaliar a acdo de aditivos nas pastas de cimento.

Ainda com relacdo ao ensaio de batimento do mini-tronco de cone a realizacao deste ensaio com
um procedimento que contemplasse um tempo de espera superior, e suficiente, para refletir o
endurecimento dos cimentos na perda de fluidez e espalhamento das pastas, tornaria seus
resultados inexpressivos com relagdo a reologia dos materiais para o parametro estudado, no caso

o teor de C3A.

Foram determinados os valores de viscosidade pléstica e tensdo limite de escoamento das pastas,
com utilizacao do viscosimetro Brookfield e a realizacdo do método de Teste-B da norma ASTM
D2196. Os resultados de viscosidade aparente para as pastas com aditivo plastificante e sem
aditivo, apresentaram variagdes excessivas. A obtencdo de resultados precisos na execugdo do
método de Teste-B estd grandemente condicionada a pratica e pericia do técnico responsavel pelo

ensaio.

Os resultados de viscosidade pléstica para as amostras dos diferentes cimentos CPB 09, CPV 07 e
CPPG 02, nao representaram a tendéncia projetada para a relacdo entre teor de C3A e
viscosidade. Os resultados de viscosidade pléstica para as amostras dos cimentos compostos com
escoria CPV 07, CPVE 05 e CPVE 02 indicaram o incremento da viscosidade com o aumento do

teor de C;A.
A avaliacdo do comportamento reoldgico das pastas de acordo com os parametros determinados

para os materiais pesquisados teve cardter qualitativo, nao tendo sido possivel a obtengdo dos

objetivos inicialmente esperados.
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8. SUGESTOES

Considerando as dificuldades encontradas durante a pesquisa, especialmente com relacdo ao

equipamento viscosimetro rotativo, sdo deixadas aqui algumas sugestdes para pesquisas futuras.

Os valores de viscosidade aparente, em funcdo do tempo, podem avaliar o comportamento
reologico das pastas, quantitativamente, melhor correlacionado as varidveis analisadas

(viscosidade e teor de C3A), segundo os objetivos anteriormente propostos.
Assim sendo, sugere-se determinar valores de viscosidade aparente através da modificacdo do

procedimento de Teste-A (ASTM 2196), para a obtencdo de leituras de viscosidade, com

velocidade constante, variando-se o tempo de leitura.
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ANEXOS
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Anexo A —Caracterizacao dos materiais

Os dados descritos a seguir sdo os resultados dos ensaios de caracterizacdo quimica e fisica dos
materiais. Os valores foram fornecidos pelos fabricantes e refletem os ensaios realizados segundo

as amostragens realizadas nos lotes determinados para os materiais utilizados nesta pesquisa.
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Tabela A.1. Caracterizacdo dos indices quimicos do CPP Classe G.

Ensaios Resultados Exigéncias NBR 9831
SO3 (%) 2,38 <3,0

Na20 (%) 0,19 <0,75

MgO (%) 2,30 <6,0

CaO Livre (%) 1,08 <20

R. 1. (%) 0,16 <0,75

P.F. (%) 0,96 <30

C3S (%) 57,94 48-65

gesso adicionado (%) ndo fornecido -

C3A (%) 2,26 <30
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Tabela A.2. Caracterizacdo dos indices quimicos do CPB-40.

Ensaios Resultados Exigéncias NBR 12989
SO3 (%) 1,86 <40

MgO (%) 1,63 <6,5

R. L (%) 0,84 <35

P.F. (%) 5,80 <12,0

gesso adicionado (%) 3,5 -

C3A (%) 8,5-9,5 -

Tabela A.3. Caracterizacdo fisico-mecanica do CPB-40.

Ensaios Resultados Exigéncias NBR 12989
Brancura ( % ) 83,8 >78
Resisténcia a 1 dias (MPa) 14,1 -
Resisténcia a 3 dias (MPa) 28,0 >15
Resisténcia a 7 dias (MPa) 37,9 >25
Resisténcia a 28 dias (MPa) 474 >40

Inicio de pega (min) 155 > 60

Fim de pega (min) 280 <600

Finura - Blaine (cm2/g) 3782 -
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Tabela A.4. Caracterizacdo dos indices quimicos do CPV-ARI PLUS.

Ensaios Resultados Exigéncias NBR 5733
Si02 (%) 18,84 -
Al203 (%) 4,79 -
Fe203 (%) 2,82 -
CaO (%) 64,83 -
K20 (%) 0,77 -
SO3 (%) 1,86 <45
CO2 (%) 2,47 <30
MgO (%) 0,73 <6,5
R. L (%) 0,33 <10
P.F. (%) 3,07 <45
C4AF (%) 7,7 -
gesso adicionado (%) 4,0 -
C3A (%) 7,1 -

Tabela A.5. Caracterizacdo fisico-mecanica do CPV-ARI PLUS.

Ensaios Resultados Exigéncias NBR 12989
Resisténcia a 1 dia (MPa) 27,1 >14
Resisténcia a 3 dias (MPa) 40,9 >24
Resisténcia a 7 dias (MPa) 47,9 >34
Resisténcia a 28 dias (MPa) 56,0 -

Inicio de pega (min) 190 260

Fim de pega (min) 270 <600

A/C (%) 29,6 -

Finura - Blaine (cm2/g) 4642 > 3000
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Anex B - Resultados individuais dos ensaios adsorc¢ao de nitrogénio - BET

As medidas da area especifica por sor¢do de Nitrogénio (Método B.E.T) foram efetuadas em um
equipamento marca QUANTACHROME modelo NOVA 1200. As condi¢des de andlise
realizaram-se em fracdes das amostras, preparadas em sistema sob vacuo na temperatura de 110

°C por 2 horas, sendo entdo analisadas.
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AMOSTRA - CPV 07 (CPV-ARI PLUS)

Quantachrome Corporation
Quantachrome Autosorb Automated Gas Sorption System Report
Autosorb for Windows® Version 1.24

Sample ID CPV 07
Sample Weight 3.4829 g
Adsorbate NITROGEN Outgas Temp Unknown Operator TANIA

Cross-Sec Area 16.2 A?/molec Outgas Time Unknown Analysis Time 33.4 min

Nonldeality ~ 6.580E-05  P/Po Toler 0.10 End of Run

Molecular Wt 28.0134 g/mol Equil Time 3.00 File Name  N3A1702.DAT

Station # 1 Bath Temp. 77.40
MULTIPOINT BET
P/Po Volume 1/(W((Po/P)-1))
[cc/g] STP
9.3454e-02 0.5114 1.613E+02
1.9275e-01 0.7892 2.421E+02
2.9657e-01 1.0808 3.121E+02

Area = 4.164E+00 m?/g
Slope = 7.421E+02
Y - Intercept = 9.434E+01
Correlation Coefficient = 0.998550
C = 8.866E+00

1/[Wi{PosPi-111

2301 p------- B R el E R

o_oo

0. 00o0n 0.0211 0.0ezz 0.05224 0.1z4e 0.1EE7

Felative Pressure,

87

0.12e2

I/To

0.zleo

0.z431

0.zgoz 0.2114

Area 4.18
(m?® i)



AMOSTRA - CPP - Classe G

Quantachrome Corporation
Quantachrome Autosorb Automated Gas Sorption System Report
Autosorb for Windows® Version 1.24

Sample ID CPP - Classe G

Description

Comments

Sample Weight 3.3535 g

Adsorbate NITROGEN  Outgas Temp Unknown Operator Tania

Cross-Sec Area 16.2 A2/molec Outgas Time Unknown Analysis Time 35.0 min

Nonldeality  6.580E-05  P/Po Toler 0.10 End of Run
Molecular Wt 28.0134 g/mol Equil Time 3.00 File Name  N3A2001.DAT
Station # 1 Bath Temp. 77.40
MULTIPOINT BET
P/Po Volume 1/(W((Po/P)-1))
[cc/g] STP

1.0288¢-01 0.4058 2.261E+02

2.0084¢e-01 0.6184 3.251E+02

3.0057e-01 0.8412 4.088E+02

Area = 3.293E+00 m?/g
Slope = 9.236E+02
Y - Intercept = 1.340E+02
Correlation Coefficient = 0.998552

C = 7.894E+00
A —— BEF ——
BET Flot
422,18 T T T T T T T T T
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
388.93 F------ - : ——————————————————————— : —————————————
1 1
1 1
S I e L IS I=IE SIS SIS L e e S 1 5 ) 0 ) 1 3 0 5 5 o 5 5 0 2 o e
1 1
1 1
1 1
N 1 R e ) S e == e R TR R
~ ! !
- 1 1
-Ti o e e T i : ———————————————
& |
e 1
(I e [ | S 5 B e o e 5 5 e 3 3 e e e e S e S S e ey i e L L E LR L el EEE L
= ! !
— 1 1
B 1786 b emmm o T peaaaas I e e e e e e B e e 5 A e e e
- 1 1 1
— 1 1 1
1 1 1
179. 64 Fo-ooon- [ | [ e e Lommmoo - demeo oo [ | [ P
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
BE. 43 f------- RGRECEEE igaEEEE GECEEEEES iRRRECEEE iSEEEEEE s iEaaEEECE ISCEEEEE RS
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
43 .21 F-=-=-=-=== Hm i ———— e mm - i — a lm == == hmmmm— - demmmmm - Im - m - e m— - e ===
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
D.DD 1 1 1 1 1 1 1 1 1
0. 0000 0.0z21e 0.0&z21 0.05947 0.1z8E 0.1&78 01254 0.EEz03 O_EEzE 0.E&240 0.321E8&
Felative Pressure, P/Po Area 3.Z29
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AMOSTRA - CPPG 02 (Ensaio I)

Quantachrome Corporation
Quantachrome Autosorb Automated Gas Sorption System Report
Autosorb for Windows® Version 1.24

Sample ID
Description
Comments
Sample Weight 1.5585 g

Adsorbate NITROGEN  Outgas Temp Unknown Operator Tania
Cross-Sec Area 16.2 A2/molec Outgas Time Unknown Analysis Time 29.1
Nonldeality  6.580E-05  P/Po Toler 0.10 End of Run
Molecular Wt 28.0134 g/mol Equil Time 3.00 File Name
Station # 1 Bath Temp. 77.40

CPPG 02

min

N3A2402.DAT

MULTIPOINT BET

P/Po Volume

[cc/g] STP

1/(W((Po/P)-1))

9.8072e-02
1.9076e-01
2.9027e-01

0.8047
1.2921
1.7975

1.081E+02
1.460E+02
1.820E+02

Area = 7.644E+00 m?/g
Slope = 3.844E+02
Y - Intercept = 7.117E+01
Correlation Coefficient = 0.999411
C = 6.401E+00

EF

1
1
1
i
1
1
- 1
— [
| 1
— 1
Py 1
= 1
E 1 i
— 1 1
— 1 1
= 1 1
— 1 I
- 1 1
— 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
E7.87 bememamm R [ bmmmme e T [ dmee a2 - [ R
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
363 po-moo SRGEEEEEE iaeEEEEE GECEEEEEE iSEEECLEE GEEEEEE LS EeCEEELE SCEEEEE R
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
12,19 F-----—-= B oo ooao o e 5 o e e e ] ST oo o B oo o oo oo oo oo BISI=I=T= ===
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
o.0o 1 L 1 L 1 L L 1 L
o.oooo o.0308 o.oslo 0.0914 0o.1z1%9 0.1524 o.1gz9 0.2133 0.z438 0.2743 0.304%
Relative Pressure, PiPo Area 7_64
(m? /gl
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AMOSTRA - CPPG 02 (Ensaio II)

Quantachrome Corporation
Quantachrome Autosorb Automated Gas Sorption System Report
Autosorb for Windows® Version 1.24

Sample ID CPPG 02
Description

Comments

Sample Weight 3.2562 g

Adsorbate NITROGEN  Outgas Temp Unknown Operator

Tania

Cross-Sec Area 16.2 A2/molec Outgas Time Unknown Analysis Time 32.9 min
Nonldeality  6.580E-05  P/Po

Toler

0.10  End of Run

Molecular Wt 28.0134 g/mol Equil Time 3.00 File Name
Station # 1 Bath Temp. 77.40
MULTIPOINT BET
P/Po Volume 1/(W((Po/P)-1))
[cc/g] STP

9.1260e-02 0.5515 1.457E+02

2.0502e-01 0.8844 2.333E+02

2.9681e-01 1.1499 2.937E+02

LAIWLiPasRi-101

Area = 4.334E+00 m?%/g

Slope = 7.221E+02
Y - Intercept = 8.148E+01
Correlation Coefficient = 0.999022
C = 9.862E+00

N3B0502.DAT

31.06 f------- B L +----
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o_oooo 00312
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Area 4.33
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AMOSTRA - CPB 40

Quantachrome Corporation
Quantachrome Autosorb Automated Gas Sorption System Report
Autosorb for Windows® Version 1.24

Sample ID CPB 40
Description

Comments

Sample Weight 3.3320 g
Adsorbate NITROGEN

Outgas Temp Unknown Operator

Tania

Cross-Sec Area 16.2 A2/molec Outgas Time Unknown Analysis Time 32.0 min
0.10  End of Run

Nonldeality 6.

580E-05  P/Po

Toler

Molecular Wt 28.0134 g/mol Equil Time 3.00 File Name
Station # 1 Bath Temp. 77.40
MULTIPOINT BET
P/Po Volume 1/(W((Po/P)-1))
[cc/g] STP

9.3898e-02 0.5091 1.629E+02

1.9031e-01 0.7852 2.395E+02

2.9358e-01 1.0780 3.085E+02

1AW (Pas/PI-101

3z.

Area = 4.221E+00 m?/g

Slope = 7.285E+02
Y - Intercept = 9.665E+01
Correlation Coefficient = 0.998735
C = 8.537E+00

N3A2401.DAT

Relative Pressure, PiPo

91

B0 Fe-=m= == [ - [ —— e e ———— e - [
| 1 | | 1 | 1
1 1 1 1 1 1 1
| 1 | | 1 | 1
oo 1 1 1 1 1 1 1
0. 0000 0.0z02 0,017 0.092zE 0.1232 0.1E4]1 0.12E0 0.zlks 0.zZdEe 0.2774 0.z20232

Area 4.2Z2
(m? i)



AMOSTRA - CPB 09 (Ensaio I)

Quantachrome Corporation

Quantachrome Autosorb Automated Gas Sorption System Report
Autosorb for Windows® Version 1.24

orlando

N411601.DAT

Sample ID cpbl2-moida
Description
Comments
Sample Weight 1.7382 g
Adsorbate NITROGEN  Outgas Temp Unknown Operator
Cross-Sec Area 16.2 A2/molec Outgas Time Unknown Analysis Time 32.5 min
Nonldeality ~ 6.580E-05  P/Po Toler 0.10 End of Run
Molecular Wt 28.0134 g/mol Equil Time 3.00 File Name
Station # 1 Bath Temp. 77.40
MULTIPOINT BET
P/Po Volume 1/(W((Po/P)-1))
[cc/g] STP

1.0410e-01 0.5174 1.797E+02

2.0894e-01 0.7346 2.877E+02

2.9501e-01 0.9137 3.664E+02

100 {PasfPi-101

28,

Area = 3.287E+00 m?/g

Slope = 9.80

1E+02

Y - Intercept = 7.929E+01

Correlation Coefficient = 0.999438

C = 1.336E+01

EET

Pelatiwe Pressure, P /Pao
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[ = S - Hmmm————— mmmm——— T L o mm - e e m - dmmmm -
| 1 1 | | | 1
| 1 1 | | | 1
| 1 1 | | | 1
oo 1 1 1 1 1 1 1
0.0o0o0 0.0z210 0.0sz0 0.02z3 0.1z323 0.1543 0.12E3 0.zles 0.z478 0.z7as8 0.32032

Area 3Z.E9
(m?® o)



AMOSTRA - CPB 09 (Ensaio II)

Quantachrome Corporation
Quantachrome Autosorb Automated Gas Sorption System Report
Autosorb for Windows® Version 1.24

Sample ID cpb-12b

Description

Comments

Sample Weight 2.6052 g

Adsorbate NITROGEN  Outgas Temp Unknown Operator orlando

Cross-Sec Area 16.2 A2/molec Outgas Time Unknown Analysis Time 35.4 min

Nonldeality ~ 6.580E-05  P/Po Toler 0.10 End of Run
Molecular Wt 28.0134 g/mol Equil Time 3.00 File Name  N411602.DAT
Station # 1 Bath Temp. 77.40
MULTIPOINT BET
P/Po Volume 1/(W((Po/P)-1))
[cc/g] STP
9.9257e-02 0.8038 1.097E+02
2.0984e-01 1.3473 1.577E+02
2.9654e-01 1.7414 1.937E+02
Area = 7.052E+00 m?/g
Slope = 4.262E+02
Y - Intercept = 6.766E+01
Correlation Coefficient = 0.999919
C = 7.299E+00
A —— EF ——
EET Plot
20374 T T T T T T T T T
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1
1833.36 F--===-=-- 1= ===~ Eooooooolbocooooodlaoo oo B oo o oot oo e oo oo e o
1 1 1 1
| | | |
167.99 b oo oo P I ——— : _________________________ e ____
1 1
1 1
142 B2 L oo oo 4. PP S o (RN ., T
1 1
- | :
L e GECLECEEL R L P EE PP LR L EE PP b
5 : |
- | 1
O 10187 f-------q------— - o R R R T e it R e
ﬂ 1 1 1 1 1 1 1
— 1 1 1 1 1 1 1 1
AT Y- A VP~ o R T [ (I & RS Y- R
"~ 1 1 1 1 1 1 1 1
— 1 | | 1 | 1 | 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1.1 f--ccoooo oo Lo - Lo e oo - L. dmmeoo oo o ____ Looooo_o e,
| | | | | | | | |
1 1 1 1 1 1 1 1 1
40,78 fommnm SRGEEEEEE iaCEEEE IGEEEEEET EREECEEE SCEEEEE e ECon EeEEEELE SCEEEEE RGEEEEEE
1 1 1 1 1 1 1 1 1
| | | | | | | | |
Z0. 37 F------= B oo ooaoo o L e oaao [ETST=P=pSpS gy BT p= sy oo e o oo e e oo oo BT T=T=p=p=pay=
| | | | | | | | |
1 1 1 1 1 1 1 1 1
D . DD 1 1 1 1 1 1 1 1 1
0._ooog 0.0311 00823 0.0934 0.1z45 0.1557 0.1l868 0.z1a0 0.2491 0.z80z 0.3114
Belative Pressure, Pi/Po Ares 7.05
m? gl

93



AMOSTRA - Escoria

Sample ID Escéria
Sample Weight 3.6512 g
Adsorbate NITROGEN

Outgas Temp Unknown Operator

TANIA

Cross-Sec Area 16.2 A?/molec Outgas Time Unknown Analysis Time 34.0 min

Nonldeality  6.580E-05  P/Po Toler 0.10 End of Run
Molecular Wt 28.0134 g/mol Equil Time 3.00 File Name  N3A1601.DAT
Station # 1 Bath Temp. 77.40
MULTIPOINT BET
P/Po Volume 1/(W((Po/P)-1))
[cc/g] STP

9.5708e-02 0.4799 1.764E+02

1.9352¢-01 0.7506 2.558E+02

2.9738e-01 1.0334 3.277E+02

24E.

211,

E76.

242,

1AW PPl -101]

103

69,

34.

Z07.

173,

138

Area = 4.068E+00 m?/g
Slope = 7.493E+02

Y - Intercept = 1.068E+02

Correlation Coefficient = 0.998960

C = 8.017E+00
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EET Plot
s T T T T T T T T T
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
e == === oo ooooo oo o ooallooooooadlooooo oo - L o Tl Py
1 1 1
1 1 1
1 1 1
7O TS S S R SRSy S PSS S S S (eSS Sp——— e S s Sy =TSRy Sy S S S
: 1
1 1
1 1
o s T R SR R e e R el it el
1 1
1 1
1 1
o O e e L
1
|
i L R e R, S R Ll ECE TR T R LE R S LR
1 1
1 1
1 1
L I e e Bl R R B el dl e R it L
1 1
1 1
1 1
[=Tc T . . e e e - - L S e e e e = . [, e e e - ] R .
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
22 Loenmn- L R R R e T o eene- R L
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
Bl F-=-=-=-=--- A e e m - mm e e - - - - m - m o I m e m e = [ T e = mmm - — - e mm - e ===
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
.DD 1 1 1 1 1 1 1 1 1
o.oono 0o.0zlz 0.0624 0.0937 0.124%9 0,156l 0.1873 o.z18s 0.z498 o.zglo 0.3122
Belatiwe Pressure, F/Fo Area 4.07
(m? i)



AMOSTRA - ESC 00 (Ensaio I)

Quantachrome Corporation
Quantachrome Autosorb Automated Gas Sorption System Report
Autosorb for Windows® Version 1.24

Sample ID ESC 00

Description

Comments

Sample Weight 1.2657 g

Adsorbate NITROGEN  Outgas Temp Unknown Operator Tania

Cross-Sec Area 16.2 A2/molec Outgas Time Unknown Analysis Time 27.5 min

Nonldeality ~ 6.580E-05  P/Po Toler 0.10 End of Run
Molecular Wt 28.0134 g/mol Equil Time 3.00 File Name  N3B0401.DAT
Station # 1 Bath Temp. 77.40
MULTIPOINT BET
P/Po Volume 1/(W((Po/P)-1))
[cc/g] STP

1.0426e-01 0.8387 1.110E+02

1.9277¢-01 1.3293 1.437E+02

2.9134e-01 1.8497 1.778E+02

Area = 8.079E+00 m?/g
Slope = 3.568E+02
Y - Intercept = 7.423E+01
Correlation Coefficient = 0.999819

C = 5.807E+00
A —— BEF ——
EET Flot
187.09 T T T T T T T T T
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1
N e = R = Rl = =P PP ISy Py, =11 == == =11 oo oo oo oo B oS o oot o o e a o e e
1 1 1 1 1
1 1 1 1 1
1 1 1 1 1
149 87 fommmm e mm oo R R e - R R R e
1 1
1 1
1 1
B L R s i ST R R i e R T el e R
: :
- 1
T| 112 28 Fommmm e e e e e g : ----------------------- : ---------------
— 1 1
Py 1 1
= 1 1
o RIS e S i e e e e e = i S 5 e S e S e S S e ey ym - mm==- s mmm e y= - - --- P
& 1 1 1 1
— 1 1 1 1
E 484 =T oo - - H------ == F------= t--—- - - : ———————— :— ——————— -: ———————— : ———————— e H4-----=---
- 1 1 1 1 1 1 1 1 1
— 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
EG. 13 boceeaa-n dme e e o Lo oo [ T, R, [, I, J oo e e o
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
G EEREEEE SRGEEEEEE iaeEEEEE GECEEEEEE iSEEECLEE GEEEEEE LS EeCEEELE SCEEEEE R
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
] R R S e B oo ooao o e 5 o e e e ] ST oo o B oo o oo oo oo oo BISI=I=T= ===
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
o.0o 1 L 1 L 1 L L 1 L
o.oooo 0.0306 o.oglz 0.0918 0. 1zz24 0.1530 0.1835 0.z2141 0.z447 0.2753 0.3059
Relative Pressure, PiPo Area 2_08
(m? /gl
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AMOSTRA - ESC 00 (Ensaio II)

Quantachrome Corporation
Quantachrome Autosorb Automated Gas Sorption System Report
Autosorb for Windows® Version 1.24

Sample ID escOOunicampP.

Description

Comments

Sample Weight 3.2438 g

Adsorbate NITROGEN  Outgas Temp Unknown Operator Tania
Cross-Sec Area 16.2 A2/molec Outgas Time Unknown Analysis Time 34.0 min
Nonldeality  6.580E-05  P/Po Toler 0.10 End of Run

Molecular Wt 28.0134 g/mol Equil Time 3.00 File Name  N3B0402.DAT

Station # 1 Bath Temp. 77.40
MULTIPOINT BET
P/Po Volume 1/(W((Po/P)-1))
[cc/g] STP
9.3708e-02 0.8021 1.031E+02
1.9292¢-01 1.4045 1.362E+02
2.9529¢-01 2.0190 1.661E+02

Area = 9.008E+00 m?/g
Slope = 3.120E+02
Y - Intercept = 7.460E+01
Correlation Coefficient = 0.999277
C = 5.182E+00

1
1
1
1
i
1
1
- 1 1
— 1 [
| 1 1
— 1 1
& 1 1
1 1
E 1 i
— 1 1
— 1 1
= 1 1
— 1 I
- 1 1 1 1 1 1 1 1 1
— 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
EZ.EF L ocoooo- IR [ Looooooo [ [ dooooooo [ [ RN
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
35.01 p------- SRR [FESDSEaS GESEEEEEE [FESaaoas el CEEEEEEEE [FESESEaE GREEEEEE SRR
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
17.81 F-=-----= B oo ooao o e 5 o e e e ] ST oo o B oo o oo oo oo oo BISI=I=T= ===
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 1 1 1 1 1 1 1 1
o.0o 1 L 1 L 1 L L 1 L

o_oooo 0_0310 0.0sz0 0_0230 0_1z40 0_1550 0_1zs0 0.2170 0_Z480 0.z2720 0_3100

Relative Pressure, PiPo Area 2.01
(m?/g)
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Anexo C — Resultados dos ensaios de ATD e Termogramas

O equipamento utilizado para a andlise térmica simultanea foi o STA 409C marca NETZSCH. As

condig¢des de operacao foram:

- Faixa de temperatura de operacdo sob aquecimento dee 20°C a 1200°C, taxa de

aquecimento de 10 °C.min™".

- Cadinho de alumina, aberto, em forno sob atmosfera de O, e gas de arraste N,, ambos a

100 ml.min™".
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O pico observado na temperatura prox, de 700 graus, ndo existe na amostra, foi gerado por

variagdo na tensao da rede elétrica.




Anexo D - Difratogramas das amostras

O equipamento utilizado foi o PHILIPS, modelo X’PERT. Condicdes de operacio do
difratdmetro: radiagao CuKa, 1=1,54184 A, TENSAO= 40 kV; CORRENTE= 40 mA. - varredura
2g= 5 a 900 — tamanho do passo: 0,0200 — tempo por passo: 0,80 s — velocidade de varredura:

0,025 ofs.

O difratograma apresenta picos relativos as fases presentes, em posi¢des angulares e intensidades,
os quais podem ser interpretados com auxilio do banco de dados do ICDD (International Centre
for Diffraction Data). Estes difratogramas foram interpretados com auxilio do banco de dados do

ICDD e o software de identificacdao "X’ Pert software - PHILIPS".

Todavia, pelas limitagdes intrinsecas da técnica de difracdo de raios X, outras fases quimicas
poderdo estar presentes na amostra analisada e que podem ndo ter sido detectadas. Fases
cristalinas, com teores inferiores a 5 %, bem como fases amorfas inorganicas ou organicas, nao

sdo prontamente detectdveis.
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Figura D.1. Difratograma das amostras dos cimentos.

a- CaMgA, 816Gy €- Ca30, 24,0 ¢

b- Ca;SQ; f-Caf0; d

c- CaMg(COy), 9-Ca(AFe,0 b

d-Ca00, h-Ca,SO, b

e

Intensidade / u.a.

10 15 20 25 30 35 40 45 50
20 / graus

Os padrdes dos compostos identificados nas amostras , juntamente com seu nimero de

identificacdo do ICDD estdo apresentados abaixo

a- C354MgAIQSi16090 (ICDD 13—0272)
b - Ca3SiOs (ICDD 42-0551)
¢ - CaMg(CO3), (ICDD 36-0426)
d - CaCO; (ICDD 05-0586)
e - CaS0,4.2H,0 (ICDD 33-0311)
f - CazAl,Op (ICDD 38-1429)
g - Cay(Al,Fe),0s (ICDD 30-0226)
h - Ca,Si04 (ICDD 33-0302)
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Figura D.1. Difratograma da amostra de escoria.

1.3418.01

500

400

300

200

100

0 ‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\

E

4 10 20 30 40 50 60

1 .3418.01 - File: 1.3418.01.Raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 4.000 ° - End: 70.000 ° - Step: 0.010 ° - Step time: 0.2 s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started: 3 s - 2-Theta: 4.000 ° - Theta: 2.0

A amostra analisada apresentou-se no difratograma, como sendo uma escéria de estrutura

extremamente amorfa e com a inexisténcia de picos caracteristicos.
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