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Resumo

Martins, R M. (2011). Reologia da pasta de cimento com aditivos superplastificante e
modificador de viscosidade. Itajuba, 115 p. Dissertacdo de Mestrado. Instituto de
Ciéncias Exatas, Universidade Federal de Itajuba.

Treze pastas de cimento, mantendo uma relagdo constante de &agua para
cimento, a/c=0,30, com diferentes dosagens de 2 aditivos foram preparadas. Um dos
aditivos € do tipo superplastificante (um polimero de éter policarboxilico modificado), e foi
estudado na faixa de 0,14% a 1% p/p (sobre o peso de cimento). O segundo aditivo € um
modificador de viscosidade (uma dispersdo aquosa de nanossilica), e foi testada na faixa
de 0,5% a 3% p/p (sobre o peso do cimento). Os resultados de reometria oscilatéria e
rotacional, bem como resultados de teste de abatimento modificado e tempo de
escoamento no funil de Marsh, das treze formulagbes, foram avaliadas por metodologia
de superficie de resposta, procurando uma dosagem 6tima, com reducéo da viscosidade,
sem perda da trabalhabilidade da pasta. Encontrou-se uma dosagem 6tima com 0,4% p/p
de superplastificante (aditivo1) e 2,8% p/p do aditivo modificador de viscosidade que
proporciona uma pasta com um quinto da viscosidade da amostra controle (pasta de
cimento sem qualquer aditivo), mas com um abatimento aceitdvel. Os aditivos nao
afetaram a resisténcia a compressao dos corpos de prova das trezes pastas (média de
48 MPa, apos 28 dias de cura), em comparagao ao controle.

Palavras-chave
Reologia de pasta de cimento; Aditivos; Planejamento experimental; Superficie de
resposta; Reologia.



Abstract

Martins, R M. (2011). Rheology of fresh cement paste with superplasticizer and
nanossilica admixtures. Itajuba, 115 p. Master Science Dissertation. Instituto de Ciéncias
Exatas, Universidade Federal de Itajuba.

Thirteen cement pastes, keeping the water/cement ratio at w/c = 0.30, with
different amounts of two admixtures were prepared. A superplasticizer (modified
polycarboxylic ether polymer) was studied in the range 0.14% - 1.00% w/w (over cement
weight), while a viscosity-modifying admixture (nanosilica aqueous dispersion) was tested
in 0.50% - 3.00% range (over cement). Oscillatory and steady shear rheometry, as well as
results of modified slump test and Marsh funnel flow time; of thirteen formulations were
evaluated by response surface methodology, looking for the optimum recipe, which
reduce the viscosity, keeping the paste workability. It was predicted that a formulation with
0.4% w/w of superplasticizer and 2.8% w/w of viscosity-modifying admixture will provide a
paste with a fifth of the viscosity of control (cement paste without any admixture), but with
an acceptable slump. The admixtures did not affect the compression strength (48 MPa
average, after 28 days), compared with the control.

Key words
Rheology of paste cement; admixtures; Design of experiment; Response surface
methodology; Rheology.
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NS =Modificador de viscosidade

p/p = peso por peso

cp.s = centipoise segundos

w = Velocidade angular s™

0 = defasagem do angulo

1 pléstica = Viscosidade plastica

7 esc: Tens&o de escoamento

7 mim: (minima / inicial), € a primeira ponto de medida, o primeiro registro de tensao feita pelo

redbmetro.



1. Introducao

O estudo da reologia da pasta de cimento é importante para posteriormente se
aplicar em concretos e argamassas.

A pasta de cimento € uma mistura de cimento e agua.

Para os diferentes tipos de materiais de construgao civil (concretos, argamassas,
fibrocimento, etc.) e suas aplicagcbes (injecao, bombeamento, spray, extrusao, etc.) &
essencial o estudo reolégico para determinarmos as caracteristicas especificas para cada
aplicagdo. Por exemplo: Quando tratamos de argamassas ela deve aderir bem ao
substrato (parede ou piso), se seu comportamento reoldgico for mais fluido, a argamassa
nao ira aderir ao substrato e escorrera. J& em concreto, € necessario certa fluidez, para
possibilitar 0 bombeamento do concreto e fazer com que ele percorra toda a forma
(molde) e preencha todos os espacos entre as armaduras (aco, ferragem).

Uma vez identificada todas as propriedades requeridas para cada situacao,
resultard em economia e durabilidade.

A 4agua tem uma fungdo muito importante na reologia desses materiais, pois
possui duas fungdes: uma quimica, que consiste em produzir as reagdes de hidratagao; e
outra fisica, onde modifica determinadas caracteristicas reoloégicas ao material para sua
manipulacdo. A dosagem é controlada por norma, pois 0 excesso de dgua causa redugao
da resisténcia mecanica desses materiais. Esses materiais tém fungao estrutural, ou seja,
de suportar cargas.

Para melhorar a reologia desses materiais, e atender uma trabalhabilidade, que
para um tipo de aplicacdo deve ser um material mais viscoso e em outras aplicagbes
devem ser menos viscosa, produtos quimicos, chamados de aditivos foram elaborados
para melhorar ndo s6 caracteristicas no estado fresco como também no estado
endurecido.

Os aditivos sdo dosados de acordo com o fabricante, mas todos os fabricantes
sugerem que se realizem testes em laboratérios, pois para cada tipo de cimento havera
uma eficiéncia.

Entretanto, os usos destes aditivos podem criar problemas, tais como: grande
perda de fluidez, enrijecimento precoce ou o atraso, excessiva incorporacao de ar.

Alguns destes problemas podem ser associados a incompatibilidade entre o
aditivo e o cimento utilizados, ou na dosagem excessiva, resultando no aumento do
custo.

O uso de superplastificante pode causar segregagdo em altas dosagens, entao
combinamos o superplastificante com um modificador de viscosidade, em uma faixa de

dosagem minima e maxima conforme recomendacao do fabricante.



Os ensaios empiricos de dosagens do aditivo no material e os ensaios de
resisténcia a compressao sdao muitos e demandam de um longo tempo, lembrando que
as amostras levam 28 dias para atingirem a idade para rompimento mecanico, exigindo
que o pesquisador, dedique muito tempo com os estudos das normas e para execugao
dos ensaios experimentais.

Usamos as ferramentas Planejamento de Experimentos (DOE), e metodologia de
superficie de resposta, que nos fornecem [39,40]:

e reducao do numero de experimento, poupando tempo e material;

e estudo simultédneo de diversas variaveis, interacao de seus efeitos;

e melhorar a confiabilidade dos resultados;

e em etapas iniciais de pesquisa, realizar experimentos exploratorios;

e variaveis que influem mais em um processo com numero reduzido de
ensaios;

e representacao através de modelos matematicas;

e celaboracao de conclusdes a partir de resultados qualitativos.

Assim neste trabalho foram analisados dois tipos de aditivos em diferentes
combinagdes na pasta de cimento, analisando o comportamento reoldgicos, comparando
diferentes equipamentos, como o Redmetro, Funil de Marsh e teste do abatimento
modificado [1], e através da superficie de resposta encontrar uma dosagem o6tima dos
aditivos, para diferentes aplicacdes, onde atenderdo os parametros reoldgicos desejaveis
para uma facil aplicacdo, sem perda de trabalhabilidade.



2. Revisoes bibliograficas

2.1. O Cimento Portland

A palavra cimento vem do latim CAEMENTU. A origem do cimento nasceu ha
cerca de 4.500 anos.

O Cimento Portland é definido como um material pulverulento, aglomerante
hidraulico, composto por silicatos de calcio e aluminatos de calcio que em contato com a
agua hidrata-se e depois de endurecido nao se decompde, mesmo com nova presenca
de agua [2].

O cimento portland é um Aglomerante hidraulico, obtido pela moagem de clinquer
Portland, recebendo a adicdo de uma ou mais formas de sulfato de calcio [3].

O clinquer é uma mistura de silicato tricalcico 3Ca0.SiO,, silicato bicalcico 2CaO.
SiO,, aluminato tricalcico 3CaO. Al,O3, Ferroaluminato tetracalcico 4CaO. Al,O; Fe,O3[5].

O cimento Portland anidro é um pé cinza que consiste de particulas angulares de
tamanho entre 1 e 50 ym.

2.1.1 Processo de Fabricacao

O clinquer normalmente tem uma composigao na regidao de 67% CaO (Cal) que
vem do calcario, 22% silica (SiOz), 5% de alumina (Al,Os3), 3% de 6xido de ferro (Fe,Os)
que vem da argila, e 3% de outros componentes, e, normalmente, contém quatro fases
principais, chamados alita, belita, aluminato e ferrita [4].

O processo de fabricacao do cimento Portland consiste, na extracdo da matéria-
prima; britagem do calcario no britador para ficar em tamanhos menores e mistura-lo a
argila. Em seguida, é destinado a depdsitos apropriados, de onde sao processados
segundo duas linhas de operacéo: via Umida e via seca. A figura 1 apresenta o processo
de fabricacdo do cimento portland.

Via seca:

Por ser mais econdémica € o processo mais adotado pelas fabricas no Brasil. No
processo de via seca, a matéria prima € conduzida a uma estufa, apés secos, 0s
materiais argilosos e calcarios sdo conduzidos a moinhos de bolas conjugados com
separadores de peneira, ou ciclones, cuja agdo é reduzir os graos em pequenos
tamanhos e em uma mistura homogénea, armazenada em silos onde aguarda o

momento de ser conduzida ao forno para a queima.



Via umida:

A argila é misturada em agua, formando uma lama espessa.

O calcario é britado e guardado em silo; o calcario € misturado a lama de argila e
conduzida para o moinho de bola, resultando os grdos de calcario em suspensdes na
lama, e bombeada para o silo aguardando o momento de ser conduzida ao forno para a
queima [4].

Nessas etapas os dois processos se encontram. O forno é constituido de um
longo tubo de chapa de ago, revestido internamente com material refratario, girando
lentamente em torno do seu eixo, levemente inclinado, tendo na extremidade baixa o
aquecimento, e na extremidade superior a adigdo do cru ou seja (calcario em suspensao
na lama) .

O forno rotativo atinge cerca de 1450 °C, temperatura necessaria as reagoes
quimicas de formacao do clinquer. Ao sair do forno, o clinquer é resfriado para manter as
caracteristicas fisico-quimicas e destinado a silos a espera da moagem.

O clinquer € levado ao moinho de bola de aco, 0 mesmo é moido juntamente com
uma parcela de gipsita, que age como retardador de pega.

O resultado desta ultima moagem € o cimento pronto, que sdo estocados em

silos, para ser comercializado [4], [2].

Via seca

1- Britagem

2- Estocagem de matéria-prima
3-Secagem da argila

4. Mistura

5- Moedura

G- Silo da farinha

Via amida

7- Estocagem de lama
8- Moedura
9. Silo da farinha

Ambos os sistemas

10- Queima no forno

11- Resfriamento do clinker
12- Estocagem do clinquer
13- Moedura

14- Silo de cimento

15- Expedicao

Figura 2.1: Processo de fabricagao do cimento Portland [4].



2.1.2 Tipos de cimentos Portland

Na fabricagéo do cimento, diferentes tipos de adi¢gao sao incorporados ao clinquer

a fim de dar origem a varios tipos de cimento Portland para atender necessidades

especificas como durabilidade, resisténcia mecanica, etc.

As adi¢des no cimento resultam em: beneficios econdmicos, ambientais, melhora

das propriedades do concreto no estado fresco e endurecido, etc.

Os tipos de cimento padronizados pela ABNT sao exibidos na Tabela 01.

Tabela 01: Nomenclatura dos tipos de cimentos portland [7].

L. . Classe Identificacdo do tipo e
Nome técnico Sigla
(MPa) classe
25 CP1-25
Cimento Portland comum CP1 32 CP1-32
Cimento Portland Comum 40 CP1-40
(NBR 5732) 25 CP-S-25
Cimento Portland comum com
L CPI-S 32 CPI-S-32
adicao
40 CP I-S-40
25 CPII-E-25
Cimento Portland composto com
- CPIE 32 CP II-E - 32
escoria
40 CP II-E - 40
25 CP Il-Z - 25
Cimento Portland Composto | Cimento Portland composto com
CPIlz 32 CP Il-Z-32
(NBR 11578) pozolana
40 CP II-Z - 40
25 CP II-F - 25
Cimento Portland composto com
CPIIF 32 CP II-F - 32
filer
40 CP II-F - 40
25 CPIll-25
Cimento Portland de alto-forno (NBR 5735) CP 1l 32 CP Il - 32
40 CP Ill - 40
) L 25 CP IV-25
Cimento Portland pozolanico (NBR 5736) CP IV
32 CP IV-32
Cimento Portland de alta resisténcia (NBR 5733) CP V ARI - CP V-ARI
o5 Siglas e classe dos tipos
. . 32 originais  acrescidos do
Cimento Portland resistente a sulfatos (NBR 5737) ]
sufixo RS. Ex: CPII-F-32
40 RS
o5 Siglas e classe dos tipos
. . . ~ 32 originais  acrescidos do
Cimento Portland de baixo calor de hidratagdo (NBR 13116) ]
sufixo BC. Ex: CPII-F-32
40 BC
) Cimento Portland branco estrutural CPB 25/32/40 | CPB-25/CPB-32/ CPB- 40
Cimento  Portland  branco
Cimento Portland branco néo
(NBR 12989) CPB -
estrutural -
Cimento para pogos petroliferos (NBR 9831) CPP G CPP - classe G




2.1.3 Cimento Portland composto com escoéria

O CPII-E-32, como comercialmente é chamado, € um aglomerante hidraulico
obtido pela mistura homogénea de clinquer Portland e escoria granulada de alto-forno,
moidos em conjunto ou em separado. A escoria € um subproduto do tratamento de
minério de ferro, obtido sob forma granulada por resfriamento brusco, constituido em sua
maior parte de silicatos e aluminossilicatos de calcio [5].

Tabela 02. Exigéncias do cimento portland composto de escéria de acordo com NBR
11578.

Teores dos componentes do cimento Portland composto

Componentes (% em massa)

Sigla Classe de Clinquer + Escoria granulada Material
resisténcia sulfatos de de alto-forno carbonatico
célcio
CPIl -E 32 94 - 56 6-34 0-10

Exigéncias quimicas

Determinacgdes quimicas Limites (% da massa)
Residuo insolavel (RI) <25

Perda ao fogo (PF) <6,5

Oxido de magnésio (MgO) <6,5

Triéxido de enxofre (SO3) <40

Anidrido carbdnico (CO2) <5,0
Exigéncias fisicas e mecéanicas

Caracteristicas e propriedades Unidade Limites de classe 32
Finura Residuo na peneira

75um % <12,0
Area especifica m°/kg > 260
Tempo de inicio de pega h 21
Expansibilidade a quente mm <5
Resisténcia 3 dias de idade MPa >10,0
Resisténcia 7 dias de idade MPa 20,0
Resisténcia 28 dias de idade MPa =32,0




2.2 Pasta de cimento

Em quimica do cimento, o termo hidratacao significa a transformacao que ocorre
quando um cimento anidro ou alguns de seus constituintes é misturado com a agua,
gerando produtos que resultam na pega e endurecimento [3].

A hidratacdo do cimento Portland ocorre quando o cimento entra em contado com
a agua, logo temos a pasta de cimento.

A reacgéao entre calcio, sulfato, aluminato e ions hidroxila e resulta na formacao de
cristais aciculares de um sulfoaluminato de célcio hidratados, também chamados de
etringita [2].

A figura 2.2 encontra-se a apresentacao basica do processo de hidratacao da
pasta de cimento.

Fresh cemeant

Caleiurm
sutlato Ferrite
Gy3 —
Cameant mixed with water
Calcium sulfata Protactive layar
dissoheas aof ettringite

formed on Cyd

Calcium
C—5-H hydrate - hydroida
foaTis oot {porfandite)
precipitated
Cement paste hardenad
Unreacted . - -
cantres of -y . . Etljgtf.urrgjs
coarse particles | 4 i iticn
F'urc:sitypa ey - C-S—H hydrate
depends on ' ¥ o _ Ferita yields
water.cament L - & i similar hydrate
ratio to Cz& (AFm)

OB B m ]
CaS Ca8 Cah CyAP  C-5-H Aluminate Calcium Calzium
gel hydrate hydroxide sulfate

Figura 2.2: llustracéo simplificada da hidratagéo da pasta de cimento. [8]



A pasta de cimento é composta por quatro fases soélidas. Sao elas: o silicato de
célcio hidratado (C-S-H), hidréxido de calcio (Portlandita), sulfoaluminatos de calcio
(etringita) e graos de clinquer nao hidratados.

a) Silicato de calcio hidratado
A fase silicato de célcio hidratado, abreviada para C-S-H, constitui de 50 % a 60% do
volume de sélidos de uma pasta de cimento Portland completamente hidratado. O silicato
de célcio hidratado é também conhecido por tobermorita.

b) Hidréxido de calcio
Os cristais de hidroxido de célcio constituem 20% a 25% do volume de sélidos na
pasta hidratada. E também chamado de portlandita.

c¢) Sulfatoaluminatos de calcio
Os sulfatoaluminatos de calcio ocupam de 15% a 20% do volume de sélidos na pasta
endurecida e, desempenham papel menor nas relagées estrutura-propriedade. Durante
0s primeiros estagios de hidratacdo a relagao idnica sulfato/alumina da solugéo favorece
a formagao de trissulfato hidratado, conhecido com etringita.

d) Graos de clinquer nao hidratado
Dependendo da distribuicdo do tamanho das particulas de cimento anidro e do grau de
hidratagéo, alguns graos de clinquer nao hidratados podem ser encontrados na estrutura
na microestrutura de pastas de cimento hidratado, mesmo apds longo periodo de
hidratacao [2].

A relagdo agua / cimento (a/c) € de grande importancia no estudo da pasta de
cimento, pois 0 excesso de agua compromete as propriedades mecanicas e reolégicas.

A maioria dos investigadores parecem ter concordado com a observagao de que a
hidratagdo completa ndo pode ocorrer se a relagao a/c for abaixo de um valor na regido
de 0,38, mas ja houve estudos onde relataram que a hidratagcdo foi completa em uma
pasta com a/c = 0,22, e talvez uma investigagdo mais aprofundada pode ser necessaria
[4].

Um dos problemas encontrado nos materiais cimenticios, € que para atendermos
uma relagéo a/c baixa e ganhar resisténcia, obtemos a perda da trabalhabilidade.

De acordo com a ASTM C-125 a trabalhabilidade pode ser definida como “a
propriedade que determina o esfor¢o necessario para manipular uma quantidade de
concreto fresco com uma perda minima de homogeneidade”, sendo que, o termo
manipular inclui todas as operac¢des no estado fresco como langcamento, adensamento e
acabamento do material.

A trabalhabilidade € uma propriedade do concreto recém misturado que determina
a facilidade e a homogeneidade com a qual o material pode ser misturado, lan¢ado,

adensado e acabado [9].



A trabalhabilidade € um termo usado na engenharia civil em que classificamos os
concretos em facil de aplicar, manusear ou bombear. Sabendo que essa definicao é
usada para concreto [10] [11], estendemos essa definigio aos materiais cimenticio.
Consideramos que a trabalhabilidade é a capacidade de se trabalhar com um material,
onde esse termo podera ser mais compreendido em parametros reolégicos. Uma vez que
esse termo, ndo quantifica o material, e sim qualificar. Por exemplo: deixando de lado os
materiais cimenticios e pensando no caso da argila. Em uma olaria, onde se fabrica
tijolos, a argila é misturada com agua e deve apresentar uma “trabalhabilidade” para ser
moldada. Se a argila estiver “mole” demais, ou seja, com uma baixa viscosidade, ao ser
retirado do molde, ela perdera sua forma, escoando pela superficie; se for “dura” de mais,
ou seja, muito viscosa, 0 manuseio e a moldagem serdo comprometidos, gerando
espacgos vazios no interior do molde. Entdo o termo Trabalhabilidade, pode ter nascido
para classificar o concreto, mas também qualifica diversos materiais.

A pasta de cimento € aplicada na confeccdo de concreto auto-adensavel (figura
2.3), em argamassa projetada (figura 2.4), em concreto protendido (figura 2.5), em

revestimento de pogos de petroleo (figura 2.6), etc.

Figura 2.3: Concreto auto- Figura 2.4: argamassa projetada
adensavel [48] [49]

Figura 2.5: revestimento de pogo Figura 2.6: Concreto protendido
de petréleo [51] [50]



As imagens representam diferentes comportamentos fisicos para atender suas
aplicagbes. Na figura 2.3, o concreto auto-adensavel tem um comportamento mais
liquido, ou seja, baixa viscosidade, para que o material preencha toda area; na figura 2.4,
a argamassa projetada deve ter baixa viscosidade para bombear, mas boa aderéncia
para que fixe no substrato, caso contrario, escorrera; na figura 2.5, no revestimento de
pocos, a pasta deve ter baixa viscosidade para ser bombear ate o fundo do pogo e alta
tensédo de escoamento, para que a pasta ao atingir o fundo do pogo, consiga subir ate a
superficie do tubo de revestimento; no figura 2.6, o concreto protendido mais viscoso
devido a baixa dosagem de agua.

A trabalhabilidade € uma propriedade composta de pelo menos dois componentes
principais: fluidez, que descreve a facilidade de mobilidade do concreto fresco; e a
coesao, que descreve a resisténcia a exsudacdo ou a segregacao [2]. Componentes
estas que envolve o estudo reolégico desses materiais e uma tentativa de quantificar

essa tal trabalhabilidade para as diferentes aplicagoes.
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2.3 Reologia dos materiais cimenticios

A reologia é o ramo da fisica que estuda com a mecéanica de corpos deformaveis.
A palavra reologia vem do grego RHEOS que significa escoamento, fluxo e LOGOS que
significa estudo, conhecimento. Portanto, Reologia € a ciéncia que estuda a deformacao
e/ou fluxo dos materiais, submetidos a uma tensao [14]. O material pode estar no estado
gasoso, liquido ou sélido.

Os principais parametros para estudo da reologia sao: tensdo de cisalhamento,
taxa de cisalhamento e tempo [12, 13].

O estudo da deformacao em fluidos pode ser compreendido pelo conceito de
viscosidade introduzido por Isaac Newton em 1687. Considerando duas placas paralelas
de area “A”, uma estacionaria e outra em movimento, e entre elas um fluido, a relagao
diretamente proporcional entre a taxa de cisalhamento e a tensao de cisalhamento para
manter a placa moével com velocidade constante é definida como viscosidade. A figura 2.7
esquematiza a deformacgéo do fluido [12 - 16; 27].

W OmEX
! J
I S
/ = )
y' ! = ¥
/ 7 o
L o e
N N éf#’ e

@Liquidn:u cizalhado

@F‘Iaca em movimento com ares de cisalhamento & etn cortato com o liguido

(3} Placa estaciondria

Figura 2.7: Fluxo entre duas placas paralelas [1].

O modelo de placas paralelas auxilia na definicdo da tensao de cisalhamento e da taxa
de cisalhamento.
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2.3.1 Tensao de cisalhamento

Uma forga F aplicada tangencial em uma area A, sendo a interface entre a placa
superior € o liquido abaixo, gera um fluxo na camada liquida. A velocidade do fluxo que
pode ser mantida com uma forga constante é controlada pela resisténcia interna do
liquido, ou seja, pela sua viscosidade [1]. A tensado de cisalhamento é dada pela equagao
01.

T= %(Pa)

Equagéo 01

2.3.2 Taxa de cisalhamento

A taxa de cisalhamento ou taxa de deformacgédo (y), é dada pela variacao da

velocidade (dv) pela altura das placas paralelas (dy), pode ser determinada através da
equacao 02.

dy Equacéao 02

2.3.3 Viscosidade

Isaac Newton definiu a viscosidade como a resisténcia ao escoamento de um

fluido, de acordo com a equacéo 03.

dy Equagao 03

12



2.3.4 Tipos de fluidos

Os materiais podem apresentar diferentes comportamentos de fluxo quando
submetidos a tensao e deformacao.

Os fluidos sao divididos em Newtonianos e nao-Newtonianos. A diferenca entre
eles é que os fluidos Newtonianos apresentam viscosidade constante, enquanto os nao-
Newtonianos tém a viscosidade variando com a taxa de cisalhamento e com o tempo. A

figura 2.8 apresenta os principais tipos de fluidos [1] [13] [14].

T A

~>  Herschel - Bulklev (5)
% L» Plastico de Bingham (4)
2 o
£ Pseudoplastico (3)
< A
3 Newtoniano (2)
)
(O]
e —» Dilatante (1)
3
wn
[
(]
|_

Taxa de cisalhamento '?

Figura 2.8: Curvas de tensdo de cisalhamento de fluidos Newtoniano e ndo Newtonianos
em fung¢ao da taxa de cisalhamento.

Na figura 2.8, o fluido (1) € chamado de dilatante, devido ao aumento de
viscosidade a medida que se aumenta a taxa de cisalhamento. Exemplos desses fluidos
sao: suspensdes de amido, suspensodes de areia.

O fluido (2) é chamado Newtoniano, sua viscosidade se mantém constante com a
variacao da taxa de cisalhamento. Exemplos de materiais de comportamento Newtoniano
sao0: a agua e 6leos minerais.

O fluido (3) é chamado de pseudoplastico, devido a diminuicao da viscosidade a
medida que se aumenta a taxa de cisalhamento e ou da tensdo de cisalhamento. Ex:
solugdes de polimeros de alto peso molecular, polpa de papel e tintas de impressoras.
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O fluido (4) é chamado de Binghamiano ou plastico de Bingham, que se
comportam como um soélido até que uma tensdo minima seja excedida; em seguida, a
relacdo entre a tensdo de cisalhamento e a taxa de cisalhamento torna-se linear.
Exemplos: sangue, lamas de perfuragéo de pogos de petréleo, graxa, massa para batom,
pasta de dente e borrachas naturais.

O Fluido (5) é chamado de pseudoplastico com tensdao de escoamento, ou
Herschel-Bulkley, como o fluido Binghamiano, também se comporta como um sélido
necessita de uma tensao inicial para comecgar a escoar. Entretanto, a relagéo entre a

tensdo de cisalhamento e a taxa de deformagéo nao ¢é linear [27] [26] [13].
2.3.5 Comportamento reolégico da pasta de cimento

A pasta de cimento apresenta um comportamento nao-newtoniano, e 0 modelo
que € mais utilizado para representar a pasta de cimento, concretos e argamassas é o
modelo de Bingham, figura 04 (modelo de fluidos) [12] [13].

O modelo de Bingham é representado pela equagédo 04, e caracterizado através
dos parametros:

T é a tensdo de cisalhamento (Pa),

— ) T, ¢ 5
T To + ]7 7/ o € atensdo de escoamento (Pa),

Equacéo 04 N é a viscosidade plastica (Pa. s).

¥ é a taxa de cisalhamento (s™).

O que diferencia a equacéo de Bingham da equagdo de Newton é a variavel 7,,,

a Tensao de escoamento que é definida como sendo “a tensdo minima de cisalhamento

para que o escoamento se inicie”.

Os fluidos com viscosidade dependente do tempo de aplicagdo da taxa de
cisalhamento sao subdivididos em tixotrépicos e reopéticos.

Os fluidos tixotropicos apresentam uma diminui¢gdo da viscosidade com o tempo a
uma dada taxa de cisalhamento.

Os fluidos reopéticos apresentam um aumento da viscosidade com o tempo a
uma dada taxa de cisalhamento [12-16][26,27].

Ambos os fendmenos sdo conseqiéncia da quebra ou da formacdo de
aglomerados, géis, ligacdes quimicas e fisicas (emaranhamento e desemaranhamento)

das macromoléculas.
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Uma forma de avaliar o comportamento destes materiais é a obtencédo de curvas
de cisalhamento (tensdo de cisalhamento em fungéo taxa de cisalhamento), aceleracao e
desaceleracao da taxa de cisalhamento também conhecida como curva de histerese.

Nos fluidos tixotrépicos a curva de aceleragdo apresenta valores de tensdo de
cisalhamento maiores do que os valores da curva de desaceleragdo. Nos fluidos
reopéticos ocorre o contrario, a curva de desaceleragdao tem valores de tensdo de
cisalhamento maiores que a curva de aceleragcdo. Na figura 2.9 mostra a representagao
esquematica dos comportamentos tixotropico e reopético [14][15][16].

T A

Tixotrépico

S
s

,//

Reopético

Tensao de cisalhamento

>

Taxa de cisalhamento ?

Figura 2.9: Curvas de fluidos com comportamento tixotropicos e reopético.
2.3.6 Viscoelasticidade

Sao fluidos que possuem caracteristicas de liquidos viscosos com propriedades
elasticas e de sdélidos com propriedades viscosas, ou seja, possuem propriedades
elasticas e viscosas acopladas. Praticamente todos os materiais podem apresentar
propriedades viscosas e elasticas ao mesmo tempo, dependendo somente do tempo de
relaxagao [18, 16, 26,27].

O comportamento reoldgico das pastas de cimento no estado fresco € complexo,
e depende de varios fatores de natureza distinta [17], tais como:

(a) fatores fisicos (relacéo de a/c, a forma e o tamanho das particulas do cimento, etc.);
(b) fatores quimicos e mineraldgicos (composicdo de cimento e suas modificacoes
estruturais devido a processos de hidratacao, etc.);

(3) condicdes de mistura (taxa e o tipo de misturador, etc.);

(4) condicbes de medida (instrumentos, procedimentos experimentais, etc.);

(5) presenca de adicdes e aditivos.
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2.4 Técnicas de caracterizacao reolégica

Existem varios dispositivos para caracterizar os materiais reologicamente no seu
estado fresco, alguns padronizados por normas outros ndo. Alguns equipamentos medem
apenas um parametro reoldgico, e outros dois parametros. Neste trabalho usamos:

2.4.1 Teste de abatimento modificado

Schatzmann estudou e usou de diversos equipamentos e reémetros para analisar
a reologia de fluidos com grandes particulas [1]. Um dos dispositivos foi aplicado neste
trabalho devido sua praticidade e baixo custo.

O teste de abatimento modificado lembra o ensaio regulamentado pela norma
NBR 67/98 [23]. Essa norma serve para determinar a trabalhabilidade dos concretos.
Esse método de ensaio fornece apenas um unico parametro reolégico, a tensao de
escoamento. Basicamente, € um tronco de cone metdlico aberto em ambas as
extremidades (altura de 300 mm, didmetro inferior de 200 mm e didmetro superior de 100
mm), onde é apoiado sobre uma placa metalica (de 500 mm x 500 mm) posicionada no
piso, o operador apdia os pés sobre os apoios laterais fixados ao molde metalico,
preenche em camadas conforme norma e em seguida, levanta o tronco de cone
verticalmente. Logo, o concreto sofre um abatimento, o qual € medido com régua
milimetrada.

O concreto ird se mover se a tensado de escoamento seja excedida e, assim que a
tensédo aplicada for menor que a tensdo de escoamento a amostra estabiliza. A figura
2.10 apresenta a seqiiéncia do ensaio da norma [23].

Figura 2.10: Ensaio de abatimento do tronco de cone [244a].

Para o teste de abatimento modificado, o equipamento é um recipiente cénico ou

cilindrico de PVC, que é aberto na extremidade superior e inferior. O recipiente é
16



colocado em um plano horizontal e preenchido com a amostra. Em seguida, o recipiente
€ levantado verticalmente, permitindo que o liquido escoe sob o seu proprio peso,
sofrendo um abatimento, o qual é medido. Os pesquisadores desenvolveram a férmula

para determinar a tensgo de escoamento 7,, calculada por iteragéo [24b]. A equagéo 05

e afigura 2.11 do ensaio do teste de abatimento modificado sdo demonstradas a seguir.

S 2-T 2T
=1 —2— || 1=l —2— || .
H p-g H, p-g H, quagao 05

Onde:
S = abatimento da amostra [mm]

H.= altura do copo [mm]

7, = Tensao de escoamento [Pa]

p = densidade da pasta ou argamassa [kg/m?]

g = aceleracéo da gravidade [m/s?]

L 1
L] 1
H i He
] 1
] | [l
b 1
L] el
[ ] | [ ]
[ ] 1
Rk Lt

|

|
H i |4

]

A figura 2.11: Ensaio do abatimento modificado [1].

2.4.2 Modos de Operacao do Equipamento Redmetro

Séo trés os modos de realizar testes reoldgicos: em regime permanente, em
regime oscilatério e em regime transiente. Eles se diferenciam quanto ao modo de
aplicagédo da deformagao a amostra [25, 28]. O modo transiente nao sera discutido, visto
gue ndo foi utilizado nesta dissertacao.
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2.4.2.1 Re6metro em Regime de Cisalhamento Oscilatério

Para caracterizar os fluidos viscoelasticos, seus parametros também devem ser
estudados. Os parametros G’ (médulo de armazenamento), associa-se as caracteristicas
elasticas do material, e G” (mddulo de perda) associa-se as caracteristicas viscosas do
material [26].

Modelos mecanicos usando uma combinagdo de mola e um émbolo podem ser
utilizados para ilustrar a resposta de um fluido viscoelastico em ensaios oscilatérios
(Figura 2.8) [26, 27].

A componente elastica (G’) do fluido é representada pela mola, enquanto a
componente viscosa (G”) é representada pelo émbolo.

Fesposta Puramente Resposta
Elastica Furamente viscosa
Embaolo
M ola

Salido Hookean o Ll’qui::_ia
-G M ewtoniano

o ¥ -

e

Figura 2.12: Lei de Hooke — mola (fig. esq.) e lei de Newton — émbolo (fig. dir.).

Nos ensaios oscilatérios, a tensdo e a deformagdo sdo dadas como funcdes
senoidais da seguinte forma: (a)materiais elasticos & = 0°, (b) materiais viscosos & = 90° e
(c) viscoelasticos 0 < & < 90°% A figura 2.13 representa as fungdes senoidais da

deformacéo aplicada e da tensao resposta.
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redbmetro e a funcédo deformagédo do material y, defasadas por um angulo & = 90 ¢ (fluido

puramente viscoso) a uma freqUéncia de oscilagao w [18].

As representagdes matematicas das fungdes sao:

T =-Gy

xy

e Yy 0,1) = Y,senat Equagéo 07

Onde:
¥ € a amplitude da onda de deformagéo;

xy Lei de Hooke Equagéo 06

w = 2mfé a freqiéncia angular;
f é afreqiiéncia de oscilagao da onda;
t € o tempo.

-7, (1) = 7, sen(@t +0) Equagéo 08

A funcao que descreve o carater viscoelastico do material depende do tempo, é:
—7T -
Yo

—_ ' "
= G'sen wt + G''cos wt Equacio 09

Onde:
G’ (w) € o médulo elastico ou de armazenagem (Pa)
G” (w) é o mddulo viscoso ou de perda (Pa)
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Os modulos podem ser calculados pelas equagoes:

T
G'(w)=—cos 0

Y

Equagéo 10

T
G'"(w)=—senod

o

Equacéao 11

Onde:

7, = representa a amplitude méxima (deformacao),
7, = atensdo maxima

0 =0 angulo de defasagem entre a tenséo aplicada e a deformagéo resultante.

O modulo de armazenamento (G’), quando a equagéao 10 resulta em zero G'=0,
podemos dizer que o0 material é viscoso, ou que se comporta predominantemente como
um liquido.

O modulo de perda (G”), quando a equacao 11 resulta em zero, G”=0, podemos

dizer que o material € um sélido elastico, ou que se comporta mais como um sélido.

2.4.2.2 Re6metro em Regime de Cisalhamento Estacionario

A importancia do ensaio de fluxo estacionario é que podemos obter as
propriedades como a viscosidade, tensdo de escoamento, nas condigbes mais préximas
ou similares das condigées em campo ou de processamento.

A diferenga entre 0 ensaio oscilatorio e o ensaio rotacional, € que no oscilatério a
amostra sofre pequenas deformagbes, sem destruir sua estrutura interna. No ensaio
rotacional a amostra sofre uma deformacao crescente até que sua estrutura interna é
quebrada e ocorre o escoamento continuo.

O ensaio de fluxo mede a tensdo crescente a uma dada taxa de cisalhamento
crescente (ou vice-versa). Com a variacdo da taxa ou da tensdo de cisalhamento,
podemos tracar a curva de escoamento. A razdo da tensédo de cisalhamento pela taxa de
cisalhamento nos fornece a viscosidade em regime permanente de cisalhamento.
Geralmente, as medidas sdo realizadas em uma faixa de taxas de cisalhamento, para
estudar o efeito do cisalhamento sobre a amostra.
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Esse tipo de medida fornece informacgdes sobre tensdo critica, viscosidade,
comportamentos pseudoplasticos e tixotropicos e podemos orientar como materiais se
comportam em situagées como: bombeamento, agitagéo e extrusao.

Existem varias geometrias para se usar nesses ensaios. Foi usinada para este
trabalho a geometria que chamamos de “espinha de peixe”. O dimensional da geometria
foi sugerido pelo Professor Banfill, e estd descrita resumidamente no ANEXO |.

2.4.3 O funil de Marsh

E um método simples que pode ser utilizado no laboratério e no campo, com o
objetivo de controlar a fluidez de pastas, argilas, argamassa, grautes, lama e o ponto de
dosagem dos aditivos [10]. O método consiste em medir o tempo que certo volume de
pasta de cimento leva para escoar através de um funil com um dado didmetro na saida.

Dessa forma, o tempo de escoamento esta relacionado com a fluidez do material
ensaiado, sendo considerado como o inverso de uma medida relativa da fluidez, isto é,
guanto menor o tempo de escoamento, maior a fluidez do material, logo menos viscoso
ele é, ja quanto maior o tempo de escoamento, maior é sua viscosidade [10]

O ensaio é regulamentado pelas normas: francesa (NF P 18-358/85) e Européia
(EN 445/96), pela norma americana ASTM C 939/87, pela norma brasileira NBR 7682/83
— Calda de cimento para injegdo - Determinagao do indice de fluidez.

Resumidamente, o cone de Marsh, consiste de um cone plastico ou metalico,
aberto na parte superior e com uma pequena abertura na parte inferior. O didmetro da
abertura inferior pode variar entre 5 mm e 12,5 mm e o volume de pasta ou de
argamassa utilizado pode variar entre 800 ml e 2000 ml. A figura 2.14 apresenta os
equipamentos para o ensaio do funil de Marsh.

155

290

o
o

125/10/8/5 mm

Figura 2.14: Funil de Marsh (esq.), dimensional do funil (dir.) [29].
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Segundo a NBR 7682/83, os passos para a execug¢ao do ensaio do cone de Marsh sao:
1) umedecer o interior do cone antes de cada medida;

2) posicionar o cone corretamente em seu suporte, de maneira que ele permaneca
nivelado e livre de vibracoes;

3) alinhar a proveta com o eixo do funil;

4) fechar a abertura inferior do cone com o dedo ou registro e lancar a amostra para
dentro do cone até atingir a marca estabelecida;

5) abrir a abertura inferior e, no momento em que a calda atingir o fundo da proveta,
acionar o cronémetro;

6) parar o crondmetro quando o cilindro graduado for preenchido com o volume de pasta
predeterminado.

77 o< temp0 Equacéo 12

O tempo de escoamento é proporcional a viscosidade, mas a tensdo de
escoamento tem que ser considerada para predeterminar o tempo de escoamento de um
fluido. Mesmo conhecendo o dimensional do funil de Marsh ndo fornece dados suficientes
para medir os dois parametros reolégicos. Assim, como a pasta de cimento se move
através do orificio do funil, a tensdo aplicada é maior que a tensdo de escoamento.
Portanto, relaciona-se este ensaio com a viscosidade do material. Quando a pasta nao se
move através do funil, verifica-se uma tensdo de escoamento maior que o peso do

volume de material usado [10].
2.5 Aditivos

De acordo com o ACI 212.3R (1996), os aditivos sdo produtos quimicos
empregados em materiais cimenticios, como concretos e argamassas com o propdsito de
modificar suas propriedade no estado fresco e endurecido, tornando-os mais adequados
em termos de trabalho, manuseio, economia, etc.

Os aditivos surgiram da necessidade de melhorar a trabalhabilidade dos materiais
cimenticios sem alterar a resisténcia mecanica. A utilizacao desse material engloba trés
diferentes propdsitos:

* Aumentar a trabalhabilidade sem mudar qualquer componente da mistura;
* Reduzir a demanda de &gua, diminuindo dessa forma a relagdo agua/cimento e
aumentando a resisténcia e durabilidade do material;
» Reduzir o consumo de agua e cimento e, por conseguinte, o calor de hidratagao
responsavel pela formacéo de fissuras, retragdo e tensdes térmicas [30].
Os aditivos podem ser classificados como:
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e Modificadores da reologia da massa fresca;
e Modificadores do tempo de pega;
e Impermeabilizantes e Hidr6fugos;

e Expansivos.

Sao muitos os aditivos comercializados, cada um com uma finalidade. No
presente trabalho, estudamos dois aditivos do grupo modificadores da reologia da pasta

de cimento fresca.

2.5.1 Aditivo Superplastificante

O Aditivo superplastificante (tipo SP) ou também chamados de redutores de agua
sao classificados como: “Produto que aumenta o indice de consisténcia do concreto
mantendo a mesma quantidade de agua de amassamento, ou que possibilita a redugao
de, no minimo, 12% da quantidade de agua de amassamento, para produzir um concreto
com determinada consisténcia” [31].

A acao desse aditivo é de dispersar as particulas de cimento evitando que se
floculem e retenham agua.

O aditivo superplastificante estudado € a base de longas cadeias de éter
policarboxilico e isento de cloretos , fabricado pela Basf, o qual chamamos de “aditivo 1”.

Segundo o fabricante € um aditivo de ultima geracao com base em uma cadeia de
éter carboxilico modificado. Este aditivo foi desenvolvido para concreto em geral,
especialmente para industria de pré-moldados e concreto protendido, onde se requer
maior durabilidade e desempenho. Sua dosagem ¢ feita sobre o peso de cimento, em
uma dosagem minima de 0,2% p/p e maxima de 1% p/p.

Esse aditivo é isento de cloretos e satisfaz os requisitos da NBR 11768 (EB
1763/92) — Tipo P.e SP, assim como a ASTM C 494 (tipos A e F), ASTM C 1017, e é
compativel com todos os cimentos que atendem a ASTM 150. A Tabela 03 exibe as
caracteristicas do superplastificante.
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Tabela 03. Caracteristicas técnicas do superplastificante [32].

Funcao Superplastificante de terceira geragao para concreto.

Base Quimica | Eter policarboxilico.

Aspecto Liquido

Cor Branco turvo

Acéao secundaria: Redutor de agua
Solubilidade em agua: Total
Nao contém cloreto de calcio, intensionalmente adicionado, ou

ingredientes a base de cloreto.

Teste Método Especificacao Unidade
BASF

Aparéncia TM 761B Liquido branco turvo Visual

pH TM112B |[5-7 -

Densidade TM 103 B 1,067 - 1,107 g/cm3

Sélidos TM 613 B 28,5-31,5 %

Viscosidade T™M 117 <150 cps

A Acao do aditivo é através do mecanismo de dispersdo pode ser atribuido a dois
diferentes tipos de forgas repulsivas, ou seja, através da repulsao eletrostatica e repulsao
estérica.

A repulsédo eletrostatica é devido a presenca de cargas negativas atribuida aos
grupos carboxilicos (COQ"), carregando negativamente a superficie de particulas do
cimento.

O efeito estérico é devido as longas cadeias poliméricas aderidas a superficie do
cimento. Onde a cadeia polimérica impede a aproximagao da superficie da particula do
cimento adjacente [19].

A figura 2.15 mostra a estrutura quimica do éter policarboxilico.
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Figura 2.15: Cadeias do éter policarboxilico [34].

As longas cadeias do polimero de éter policarboxilico aderem a superficie do
cimento afastando as particulas de cimento umas das outras, impedindo a floculagao e a
retencdo da agua de amassamento entre as particulas durante a hidratacdo. Ao mesmo
tempo as cargas presentes na superficie do cimento que sédo atrativas, sdo modificadas
pelo aditivo1, em forgas repulsivas. A figura 2.16 ilustra a mudanga na superficie do

cimento, e 0 mecanismo combinacao dos dois efeitos do aditivo.

Figura 2.16: Repulsao eletrostatica e estérica dos policarboxilicos [34].
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2.5.2 Aditivo modificador de viscosidade

O uso de superplastificante altera a tensdo de escoamento, e a viscosidade
plastica. O efeito desse aditivo pode ocasionar segregacao e perda da coesao.

A segregacao € a propriedade caracteristica de uma mistura em que ocorre a
separacao de seus constituintes.

A coeséo é a propriedade que reflete a capacidade do material em manter a sua
homogeneidade durante o processo de adensamento, sendo essa a funcdo da
guantidade de finos presentes na mistura, além de aditivos, e também da granulometria
dos agregados graudo e miudo e da propor¢ao entre eles.

Quanto maior a coesdo do concreto maior sera a tensio inicial de escoamento

(7,), ou seja, a coesdo é diretamente proporcional a (7, ) [35,36].

Os aditivos modificadores de viscosidade tém a fungéo de promover um aumento
da tensao de escoamento e da coesao. Quando a pasta é cisalhada, sua viscosidade cai,
facilitando a aplicacdo do material. Mas em repouso, ao cessar a aplicacdo da taxa de
cisalhamento, as particulas se estabilizam, recuperando a viscosidade e a capacidade de
reter agua. Em outras palavras, estes aditivos modifica ndo s6 a tensdo de escoamento,
mas a tixotropia do material cimenticio.

Segundo o fabricante, o aditivo € baseado em uma suspensdo estavel de
nanossilica amorfa, indicada para concretos de alto desempenho e pré-fabricados.
Possui particulas nanométricas que comegam a reagir logo na incorporagéo do produto a
mistura, fornece um aumentando a coesao, baixa exsudacao e alta estabilidade.

O aditivo modificador de viscosidade estudado é a base de dispersdo aquosa
alcalina de nanossilica amorfa e isento de cloretos, fabricado pela Basf, o qual
chamamos de “aditivo 2”.

Este aditivo foi desenvolvido para concreto em geral, especialmente para
aplicacao em concreto de alto desempenho; concreto para pré-fabricados; concreto auto-
adensavel; argamassas de alto desempenho. Sua dosagem é feita sobre o peso de
cimento, em uma dosagem minima de 0,5% p/p e maxima de 3% p/p. Os beneficios no
estado fresco dos materiais cimenticios sdo:

Melhora a reologia do concreto e evita a migracdo de agua para superficie da
mistura (efeito retentor de agua);

Aumenta a robustez do concreto fazendo com que este nao fique tao sensivel as
variagdes na dosagem de agua;

Melhora a coesao do concreto;

Reduz a tendéncia de segregacao do concreto;
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Melhora o desempenho de concretos com baixo teor de finos e deficiéncia na
composi¢ao granulométrica;
Melhora o acabamento superficial [37].

Tabela 04. Caracteristicas técnicas do modificador de viscosidade [37].

Fungéo Modificador de viscosidade

Base Quimica |Solucao aquosa de nanossilica amorfa

Aspecto Liquido

Cor Transparente

Teste Método Especificacao Unidade
BASF

Aparéncia TM 761B Liquido Transparente Visual

pH (23°C) TM112B  [10- 11 -

Densidade TM 103 B 1,100 - 1,107 g/cm3

(23°C)

Viscosidade T™M 117 <10 cps

(23°C)
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2.6 Planejamento de experimentos ("DOE" - Design Of Experiments)

O planejamento experimental se torna necessario para conhecer as variaveis que
influenciam na resposta do sistema.

O DOE ou planejamento de experimentos consiste em manipular uma ou mais
varidveis de um experimento de forma a observar as alteragbes sobre uma ou mais
variaveis de resposta.

As vantagens do planejamento experimental s&o:

Ensaios exploratérios;

Reduzir o nimero de experimentos;

Estudo simultaneo de diversas variaveis, interacdo de seus efeitos;

Melhorar a confiabilidade dos resultados;

Representagéo do processo estudado através de expressdes matematicas;

Elaboracao de conclusdes a partir de resultados qualitativos. [40]

O software MiniTab R14, utilizado neste trabalho, oferece quatro tipos de
planejamentos de experimentos: fatorial, superficie de resposta, misturas e Taguchi
(robusto). Neste trabalho usamos o planejamento composto Central e metodologia de
superficie de resposta.

2.6.1 Planejamento Composto Central (CCD)

Quando nao é possivel determinar estimativas, pois ha mais parametros do que
niveis, logo precisam ampliar o planejamento inicial. O planejamento CCD é o
planejamento fatorial 2* ou (clbico), gerando pontos de coordenadas (nivel alto e baixo),
com o planejamento estrela, que nada mais € que um giro de 45 graus do mesmo
planejamento fatorial em relagdo a orientacdo de partida, gerando pontos axiais, com
replicatas no ponto central. O resultado desse giro € uma distribuicdo octogonal, com

pontos defasados por um fator de V2 com relagdo ao ponto central [38]. A figura 2.17

apresenta uma demonstracao desse giro, e os niveis dos fatores.
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Figura 2.17: Niveis dos fatores do planejamento CCD.

O software faz as combinacdes dos niveis do fator 1 e 2. A coluna Std Order (C1)
mostra a ordem da experiéncia a ser feita e de coletar as informacdes do experimento.

A coluna (C2) indica os pontos centrais gerados. Este conceito permite encontrar
uma estimativa do erro experimental, que é utilizado para determinar se as diferengas
observadas entre os dados sédo estatisticamente significativas [40], e a (C3) indica o
numero de blocos. Os blocos sdo agrupamentos de dados para eliminar fontes de
variabilidade [40].

As colunas (C4) e (C5) corresponde a combinagao aos niveis dos fatores 1 e 2, ou
seja, o programa gerou 13 experimentos com quintuplicatas no ponto central e as duas
colunas representam as combinagdes dos fatores a se executar. A tabela 05 é a planilha
gerada no planejamento dos experimentos desse trabalho.
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Tabela 05: Modelo do planejamento de dosagem gerada pelo programa.
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Depois de conduzir o experimento e coletar os dados, inserimos na planilha como
dados de respostas, e analisamos o experimento, podendo ajustar um modelo aos dados
e gerar graficos para avaliar os efeitos dos fatores [39].
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2.7 Metodologia de Superficie de Resposta- MRS
(RSM — Response Surface Methodology)

A metodologia da superficie de resposta (MSR) € uma colegdo de técnicas
estatisticas e matematicas que permite selecionar a combinacdo de niveis 6timos na
obtencdo da melhor resposta para uma dada situagado, melhorando e aperfeigcoando os
processos ou produtos [40].

A metodologia de superficie de resposta permite a modelagem e andlise de
problemas nos quais a uma ou mais variaveis de resposta de interesse sao influenciadas
por diversas variaveis independentes ou fatores e cujo objetivo é otimizar a variavel
resposta.

A superficie de resposta é a descricdao grafica do modelo matematico, o que
simplifica a interpretacdo dos resultados [40,41].

Esta metodologia tem duas etapas distintas — modelagem e deslocamento — que
sdo repetidas tantas vezes quantas forem necesséarias, com o objetivo de atingir uma
regido 6tima da superficie investigada. A modelagem normalmente é feita ajustando-se
modelos simples (em geral, lineares ou quadraticos) a respostas obtidas com
planejamentos fatoriais. O deslocamento se d4 sempre ao longo do caminho de méaxima
inclinagdo de um determinado modelo, que é a trajetéria na qual a resposta varia de
forma mais pronunciada [38].

Apoés obter todos os dados experimentais, isto é, as respostas do planejamento
experimental, uma busca por um modelo matematico & feita através de regressao
multilinear. Inicia-se uma analise admitindo que a superficie de resposta é uma fungéao

linear dos fatores, e que a resposta (y) pode ser estimada pela equagéo 13 [39-40].
N
y :ﬁo +ﬁ1xl +ﬁ2x2 Equagéo 13

onde B, , B, e [, sdo constantes dos parametros do modelo e x; e X

representam os fatores do planejamento. No presente caso, os aditivos 1 e 2.
Um segundo modelo para a superficie de resposta € uma fungédo linear +
quadrados dos fatores, cuja resposta pode ser estimada pela equagao 14 [39-40].

N
_ 2 2
y=p0,+0x + 0,x, + b, (x)" + [, (x,) Equagéo 14
Um terceiro modelo de superficie de resposta incorpora a interacao dos fatores, a

funcéo linear, que é a resposta estimada pela equacao 15 [39-40].
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y= :Bo +:B1x1 +ﬁ2x2 +ﬁ12x1x2 Equaco 15

O dltimo modelo que pode ajustar os dados a uma superficie de resposta é chamado
“quadratico completo” (full quadratic), cuja resposta pode ser estimada pela equacao 16
[39-40].

y=p4,+ bx + p,x, +,511(x1)2 +,522(x2)2 + B,

Equagéo 16

Para analisar se 0 modelo de regressdo adotado é adequado, precisamos fazer uma
analise da variancia. O procedimento divide a variancia total na variancia de resposta em
componentes significantes como base para o teste. A equagéo basica da variancia é
dada a seguir:

N

ié: (y, — ;’)2 :é()’i_ ;’)2 +ié(yi - yi)2

Equacéo 17

Uma analise residual de um modelo de regresséo é testada, e é dada por:

A

e =Y~V Equacao 18

onde i= 1,2,...,n, em que y; € uma observagao real e y. € o valor ajustado do modelo de

regressao.

A analise dos residuos é util na verificagdo da suposicao de que 0s erros sejam
distribuidos de forma aproximadamente normal, com variancia constante. Gerando um
grafico de probabilidade normal dos residuos [39-40].

Uma anélise do coeficiente de determinacdo (R% é freqiientemente usada para
julgar a adequacdo de um modelo de regressdo. Normalmente nos referimos a R? como a
quantidade de variabilidade nos dados explicada ou considerada pelo modelo de
regressao. A equacgao é dada por:

R? :&:1—& Equacéo 19

SO, SO,
onde SQk é a soma quadratica da regressao, SQ  é a soma quadratica total em torno da

média e SQk é a soma quadratica dos residuos [39-40].
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A andlise de falta de ajuste

Os modelos de regressdo podem ser ajustados aos dados quando a relagao
verdadeira entre y e x for desconhecida.

O teste de hipoteses torna possivel medir a boa qualidade do ajuste do modelo de
regressao.

Ho: 0 modelo de regressao é nulo
Hi: 0 modelo de regressao nao é alternativo

O teste envolve em dividir a soma quadratica dos erros ou dos residuos da

seguinte forma:

SOy =80 +50;, Equacéo 20

Onde SQe é a soma quadratica do residuo, SQgp é a soma quadratica do erro aleatorio
ou puro e o0 SQfa é a soma quadratica a falta de ajuste [38-41].
A estatistica de teste para a falta de ajuste é:

F _ MQFA
o E 80 21
MQEP quagao

Onde MQy, é a média quadratica da falta de ajuste e MQgp a média quadratica do erro

puro.
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3 - Objetivo

O principal objetivo deste trabalho foi analisar o efeito de dois aditivos, um
superplastificante éter policarboxilico [32], chamado de (aditivo 1) e um modificador de
viscosidade dispersdao de nanossilica aquosa [37], chamado de (aditivo 2), sobre as
propriedades reol6gicas da pasta de cimento e apontar um ponto de dosagem 6tima que
atenda uma trabalhabilidade e uma baixa viscosidade com a ajuda da metodologia de
superficie de resposta (MSR).

Objetivos especificos:
A) Medir as propriedades reoldgicas de 13 pastas de cimento aditivadas, em 3 diferentes
equipamentos (Funil de marsh, teste de abatimento modificado e reémetro), e tentar
correlaciona-los.
B) Medir a resisténcia a compressao das 13 formula¢des de cimento aditivadas, apos 28
dias de cura.
C) Avaliar o efeito de diferentes teores dos aditivos 1 € 2 na reologia das pastas de
cimento, enquanto no estado fresco.
D) Aplicar métodos estatisticos através do planejamento de experimentos e MSR,
buscando identificar eventuais efeitos de interacdo entre os aditivos 1 e 2.
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4. MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sdo descritos os materiais, 0s equipamentos e os procedimentos
utilizados para preparar e medir as propriedades reoldgicas da pasta de cimento. A figura
4 ilustra o fluxograma dos experimentos.

Planejamento experimental
Otimizagao dos

experimentos

Preparacao das amostras

Reb6metro Abatimento modificado Funil de Marsh

Analise de resultados

Superficie de resposta

Figura 4: Fluxograma do esquema de trabalho com as pastas de cimento.
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4.1 Planejamento composto central (CCD)

O planejamento CCD foi feito definindo o fator A que é representado pelo aditivo
1, e o fator B que é o aditivo 2 ,em faixas de dosagens de nivel baixo e outra de nivel
alta. A figura 4.1 apresenta os niveis de interagao dos fatores no planejamento CCD.

21,0 —
- o ++
AB AB
18,45 - axd
5 " m
I:0212.25 AR *AB AR
o
&5 Fator A + = nivel alto
- = nivel baixo
Fator B L m = nivel médio
6,0 — — m= + -
AB AB AB
3,5 T ¥ ' ‘
1 2 4 6 7
Gramas [gr)

Figura 4.1: Interagé@o entre os Fatores A (aditivo 1) e B (aditivo 2), com quintuplicatas no
ponto central.

Fixamos a quantidade de cimento em 700g. Fixamos a agua em 210ml, adotando
uma relagao a/c = 0,30. A relagao a/c foi adotada por dois motivos: O primeiro é que 0
redmetro utilizado nessa pesquisa tem um limite de torque de 200 mN.m, e através de
ensaios exploratérios confirmamos que a menor relagdo a/c que podemos trabalhar em
nosso equipamento é a relagéo 0,30. O segundo motivo € que na engenharia, quanto
menor essa relagao a/c maior € a resisténcia a compressao desses materiais.

No planejamento o objetivo foi variar somente os teores de aditivos. No boletim
técnico, informa a faixa de dosagem méxima e minima para cada aditivo. Essas faixas
que variaram de minimo 0,2% e maxima de 1% para o aditivo 1 (éter policarboxilico) e
para o aditivo 2 (solugdo de aquosa de nanossilica) faixas de dosagem minima de 0,5% e
maxima de 3% essas dosagem é feita sobre o peso do cimento.

Uma tabela de dosagem foi gerada depois da analise de interacao (figura 4.1),
essa planilha exibe as combinacgdes de teores dos aditivos e a seqliiéncia de preparo.
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Tabela 06: Dosagens dos aditivos na pasta de cimento.

ID  [Aditivo 1 |Aditivo 2

amostra | (%) (%) Aditivo 1| Aditivo 2
(9) (9)

0 ) - 0
1 029 | 086 2
2 0,86 0,86 6
3 0,29 2,64 2 18,45
4 086 | 264 6 18,45
S 0,143 | 1,75 1 12.25
° 1 1,75 7 12,25
7 0,57 05 ) 35
8 0,57 3 ) 51
> 057 | 175 | 4 | 1225
0 057 | 175 | 4 | 1225
i 057 | 175 | 4 | 1225
2 057 | 175 | 4 | 1225
0 057 | 175 | 4 | 1225

O planejamento gerou 13 amostras com diferentes combinagcbes de aditivos e
com quintuplicatas no ponto central.
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4.2-Materiais Utilizados

Pasta de cimento:

A mistura de cimento Portland mais agua é chamada de matriz, ou mais
conhecida como pasta de cimento.

Usamos um cimento de classificagdo CP II-E-32, cimento composto de escoria da
empresa Holcim, que € o mais comercializado em nossa regiao.

A agua usada foi destilada, conforme norma NBR NM 43 (2002) [42]. As amostras
se mantiveram com a mesma quantidade de cimento e agua, fixados em 700g de cimento
e 210 ml de agua, ou seja, relacao de a/c= 0,30. Usamos uma balanga técnica, com
precisao de 0,01g.

Aditivos:

Usamos dois tipos de aditivos da Basf (SP-Brasil). O primeiro o qual chamamos
neste trabalho de aditivo 1, € indicado para se obter pastas altamente fluidas com relacéao
a/c baixa, é classificado como superplastificante, o produto tem como base quimica
cadeias de éter carboxilico e atende a norma NBR 11768.

O segundo aditivo o qual chamamos de aditivo 2, € uma solugdo aquosa alcalina
de nanossilica, que fornece a pasta estabilidade e coesdo, diminuindo a exsudagao,
também é conhecido como modificador de viscosidade. Nao ha norma de aplicagao para
esse aditivo.
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4.3 Procedimento experimental

Preparagéo da Pasta

As 13 amostras foram preparadas de acordo com a tabela 06. Foi utilizado um
procedimento de mistura Unica para todas as pastas de cimento. As condigdes
ambientais do laborat6rio se mantiveram em uma temperatura de 22+ 2°C e a umidade
relativa do ar em 96%, atendendo as exigéncias das normas NBR NM 43 [42] e NBR
7215 [44].

Foi usado uma balanca técnica de precisdao 0,01 g e um cronémetro para
acompanhar o tempo de mistura e ensaios.

Usamos um misturador da Black & Decker modelo SB40 - Mixer Vertical figura
4.2.

A sequéncia de preparo foi a seguinte: em um recipiente plastico, a agua e o
aditivo 1 (superplastificante) foram misturados, e depois adicionado lentamente todo o
cimento. O tempo de mistura foi adotado de acordo com ensaios exploratérios.
Misturamos por 2 minutos em velocidade baixa; entdo o aditivo 2 (modificador de
viscosidade) foi adicionado por ultimo, e misturado por mais 2 minutos em velocidade
alta. A amostra foi conduzida a um copo de pvc (figura 4.3), com volume aproximado de
600ml. As figuras 4.2 e 4.3 mostram o misturador utilizado e o copo que foi construido
para se adaptar a base do reébmetro.

Figura 4.2: Misturador da Black & Decker Figura 4.3: Copo cilindrico em PVC
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4.4 Ensaios de Reometria

A amostra foi conduzida ao Re6metro Physica MCR 301 (Anton Paar) figura 4.4. A
capacidade de torque desse modelo vai de 0,02 uN.m (minimo) a 200 mN.m (maximo),
com resolucao de 0,001 uN.m. A resolugéo de deflexdo angular (éptica) é de 0,012 urad.

Como nédo tinhamos o acessério padrao para medir a reologia de matérias
cimenticios, confeccionamos uma ferramenta. A ferramenta (geometria) utilizada foi a
“espinha de peixe” figura 4.5 [47], cujo dimensional da ferramenta [ANEXO 1], foi
recomendado pelo Prof. Phill Banfill da School of the Built Environment, Heriot-Watt
University, Edinburgh, UK. A geometria foi calibrada com referéncia na viscosidade da
Glicerina [ANEXO II].

Modos de Operagdo do Equipamento Rebémetro utilizados foram em regime
permanente, e regime oscilatério. Eles se diferenciam quanto ao modo de aplicacdo da

deformacdo na amostra.

Figura 4.4: Re6metro (Anton Paar); Figura 4.5: Geometria (“espinha de

peixe”).

O Rebmetro foi programado para executar 3 intervalos de medida. O 12 intervalo
em modo oscilatério, onde iniciava uma deformacao de 0,01% a 100%. O 2° intervalo era
para homogeneizar a amostra, com um torque crescente até 1000 1/min, e iniciou-se o 3°
intervalos em modo rotacional, com taxa de cisalhamento crescente e apos chegar a
1000 1/min, a taxa de cisalhamento decresce até 0,01 1/min.

Cada amostra foi submetida a 4 ensaios oscilatorios e 4 ensaios rotacionais com
curva de histerese, na mesma amostra. Os ensaios foram realizados no Instituto de

Ciéncias Exatas, no Laboratério de Reologia da UNIFEI.
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4.4.1 Ensaios de reometria Oscilatoria:

Os ensaios oscilatérios sdo importantes para se conhecer as propriedades
viscoelasticas da pasta de cimento. Os parametros a serem definidos consistem na faixa
de tensdo aplicada (amplitudes minima e maxima), na freqiéncia (f) ou freqiéncia
angular (w) da oscilacdo e no numero de intervalos do teste. Em outras palavras,
consiste em aplicar uma deformagdo. Quando o G’>>G” dizemos que o material
apresenta maior carater de soélido (elastico); quando o G'<<G” dizemos que o material
apresenta maior carater liquido (viscoso).

Nos ensaios oscilatorios programamos o redémetro para exibir dois diagramas, um

de viscoelasticidade em funcédo do torque e outro de viscoelasticidade em funcao da

deformacdo. A deformacdo (y) foi programada para varrer de 0,01 a 100%, com

freqiiéncia angular ® = 10 s, e temperatura ambiente (T ~ 23 + 2°C). Foram medidos os

médulos elastico (G’) e viscoso (G”) em fungéo do torque, como mostra a figura 4.6.

Amostra 5
1000000 5

100000 o

/'/ 4
10000 o

]
—e—o—o-oy
-

1000 —m—G' Médulo Elastico
—e— G" Mddulo Viscoso

Modulo Elastico / Viscoso [Pa]

T T
1 10

Torque [MNm]

Figura 4.6: Mddulos elastico e viscoso [Pa] em funcao do torque [mN.m].

Deste gréfico tiramos informagdes da tensdo de escoamento, que ocorre no final
da regiao viscoelastica linear (VEL). Se tragcarmos uma reta vertical no final da VEL com o
eixo X, onde essa reta intercepta os dois médulos ao mesmo tempo, podemos obter

tensao de escoamento do material em modo oscilatério.
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A figura 4.7, mostra a medida feita no ensaio oscilatério, medindo o modulo
elastico e médulo viscoso em fungéo da deformagéo.

1000000

100000 .
10000 . u

1000 ‘\.‘:""1.‘
—=—G' Médulo Elastico Seeeelt
—e— G" Mddulos Viscoso

Moduloo Elastico / Viscoso [Pa]
| J
L ]
w

100 T T T T
0,01 0,1 1 10 100

Deformacao [%]

Figura 4.7: Mddulo elastico e viscoso [Pa] em funcao da deformagéao [%].

Deste gréfico tiramos informagdes de qual carater predominou no material, se foi

carater sélido ou liquido, e em qual faixa de deformacao.

4.4.2 Ensaios de reometria rotacional

Nos ensaios rotacionais programamos o redmetro para exibir dois diagramas, um
de torque mN.m em funcdo da velocidade rpm que nos fornece informagbes sobre a
tensdo de escoamento e outro de viscosidade pa.s em fungéo da velocidade rpm.

Medimos o torque e a viscosidade em fungcdo de uma velocidade angular (taxa de
cisalhamento) crescente até 1000 rpm e depois com uma desaceleracdo até 0 rpm, para
podermos observar se a amostra tinha comportamento reopético ou tixotrépico.

Os ensaios rotacionais foram programados para um torque de 0 a 180 mN.m, para
que ndo excedesse o limite maximo do equipamento que é de 200mN.m e taxa de
cisalhamento de 0 a 1000 rpm.
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Através da curva que o grafico nos forneceu, pode ser observada a tensao de

escoamento, que ocorre quanto a amostra atinge seu torque maximo e em seguida uma

pequena queda desse torque, como mostrado na figura 4.8.

Tensao de escoamento
(1L [ JE—
1004 - b | !
L] / Ll
lllll:Fll.....l....- ll..............=======I.
J
/
E 104 /
= "
£
g [ ]
s 1/
S
0’1 T T T MR | T T
0,01 0,1 1 10 100 1000
Velocidade [1/mim]

Figura 4.8: Curva de torque [mMN.m]

em funcao da velocidade angular [1/min].

No grafico de viscosidade em funcéo da velocidade angular, podemos observar o

comportamento da amostra se reopético
informacdes da viscosidade plastica em
ferramenta em 100 rpm (Anexo Il). No gra

ou tixotrépico. Neste grafico também obtemos
um ponto, definida através da calibracdo da
fico tensdo de cisalhamento em funcdo da taxa

de cisalhamento, na regido de taxa de 20 a 200 s, realizamos a regresséo linear, para

obter o coeficiente angular da reta que é v
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Figura 4.9: Curva de viscosidade em
funcao da velocidade angular.

iscosidade plastica.
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Figura 4.10: Ajuste linear da curva de
retorno da viscosidade em funcdo da
taxa de cisalhamento.
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4.5 Ensaios no funil de Marsh

O funil de Marsh é um equipamento simples, usado para medir o tempo de
escoamento de pasta de cimento e argamassas. Utiliza-se para determinar o teor de
aditivo, a viscosidade plastica e a compatibilidade do cimento-aditivo.

O ensaio é avaliado em condi¢des dinamicas, como se o liquido se comportasse
como um fluido Newtoniano, sendo que na realidade a pasta de cimento se aproxima de
um fluido binghamiano [10].

O tempo de escoamento esta relacionado com a fluidez do material isto é, quanto
menor o tempo de escoamento, maior a fluidez do material. O tempo de escoamento
depende do fluido ensaiado, mas também ¢ influenciado pela geometria do cone. [10]

O funil de Marsh consiste de um funil plastico (Figura 4.11) ou metélico com
cavidade maior, aberto na parte superior e com uma pequena abertura variavel na parte
inferior. Coloca-se a amostra dentro do funil e o tempo gasto para que um volume pré-
estabelecido escoe através do mesmo € cronometrado.

Usamos um funil de abertura de 10 mm de diametro. Foi colocado no funil o
volume inicial da amostra de 900ml, e mediu-se o volume escoado de 300 ml e
classificado como: sem fluxo, fluxo intermitente e fluxo continuo. Para cada amostra o
tempo foi medido sempre com o mesmo volume inicial de 900 ml e medido o volume
escoado de 300 ml. Os materiais necessarios para o ensaio sdo: o funil com suporte,
haste (figura 4.10), uma proveta para conter o0 escoamento e um crondmetro.

Figura 4.11: conjunto funil com suporte, proveta e haste. [29]
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As etapas utilizadas neste trabalho para a execugéo do ensaio do funil de Marsh foram:
1) umedecer o interior do funil antes de cada medida com 6leo mineral;
2) fechar a abertura inferior do funil com o dedo;
3) Colocar a amostra no funil;
4) retirar o dedo da abertura inferior e, no momento em que a pasta atingir o fundo da
proveta, acionar o cronémetro;
5) Para o cronébmetro quando a amostra atinge o volume adotado.
Cada amostra foi ensaiada 4 vezes, com excec¢do das amostras 0, 1, 3, 5 e 8, que

necessitaram de réplicas.

4.6 Ensaios de abatimento modificado

O ensaio do abatimento do tronco de cone é uma forma de se determinar as
propriedades reoldgicas para o concreto que é regulamentado pela norma NBR 67 [23].

Em resumo, o ensaio regulamentado por norma, consiste em encher o tronco de
cone e mové-lo lentamente na vertical e medir o quanto a amostra se abateu ou
assentou. Para cada tipo de aplicagdo do concreto, ha um valor de abatimento em
milimetros, para avaliar a consisténcia.

Como o ensaio da norma NBR MN67[23] ndo se aplica a argamassa e pastas de
cimentos, buscamos na literatura e encontramos diferentes equipamentos reolégicos [1].
O equipamento que optamos é para avaliar materiais em suspensao e é semelhante ao
ensaio da norma [23] € um copo cilindrico de PVC de volume V=750 ml e que através da
altura abatimento “S” da amostra e pela equagao 05 (na pagina 17) podemos calcular a
tensdo de escoamento da amostra.

O procedimento de ensaio que adotamos foi: 0 copo de PVC é apoiado sobre uma
superficie de vidro nivelada e levemente lubrificada com 6leo mineral. A amostra é
moldada no cilindro de PVC até enché-lo. Movemos na vertical o copo de PVC
lentamente, e o colocamos do lado da amostra abatida, com o auxilio de duas réguas
milimetrada, uma foi apoiada na horizontal, no topo da superficie do copo, a outra foi para
medir o abatimento na vertical. A figura 4.12 ilustra o ensaio do abatimento modificado e

0 posicionamento das réguas.
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Figura 4.12: ensaio de abatimento modificado na pasta de cimento.

Neste ensaio, os valores de tensdo de escoamento ndo foram calculados, o
comportamento fisico da amostra foi o resultado qualitativo que nos importou.

4.7 Ensaios de resisténcia a compressao

Apds os ensaios no estado fresco, as pastas foram preparadas no misturador
modelo SB 40 da Black & Decker, no laboratério de construgéo civil da Universidade Fepi
— Fundacao de Ensino e Pesquisa de Itajuba. As amostras foram moldadas em corpos
cilindricos de acordo com a norma NBR 5738 e NBR 7215 [43,44] com o propésito de
analisar se as dosagens de aditivos influenciariam na resisténcia a compressédo. Foram
moldados 4 corpos de prova para cada amostra figura 4.13 e 4.14 e levados para camara
Umida por 24 horas para a cura inicial ao ar. Depois de 24 horas os corpos foram
desenformados e imersos no tanque de agua saturada de cal na camara Uumida, onde
permaneceram até o dia do rompimento. Os corpos de prova tiveram sua superficie
recapiadas para que a maquina de compressao distribua a carga por todas a superficie
dos corpos de prova, a velocidade de carregamento da maquina foi programada para
transmitir ao corpo de prova 0,25 MPa por segundo de carga de compressao.
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Figura 4.13: Mistura da pasta e aditivos Figura 4.14: Moldes cilindricos.

As amostras apods 24 horas foram desenformadas (figura 4.15) e identificadas,
levadas ao tanque de cura (figura 4.16) ficaram submersas (NBR 9479) [45] onde
permaneceram até o final dos 28 dias.

Figura 4.15: Amostras desenformadas. Figura 4.16: Tanque de cura.

Ao final dos 28 dias os corpos de prova foram retirados do tanque de cura e
tiveram suas superficies niveladas e encaminhados aos ensaios de rompimento a

compressao. A Figura 4.17 mostra a execug¢ao do ensaio de rompimento.

Figura 4.17: Ensaio de rompimento a compressao dos corpos de prova.
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4.8 Metodologia de superficie de resposta - MSR

Depois de conduzir todos os 13 experimentos do planejamento experimental e

ensaiados no redmetro, no funil, e no abatimento modificado, inserimos na tabela 07 as 8

respostas dos ensaios:

e Reometria oscilatéria: Modulo elastico, Médulo Viscoso e Tensio de

escoamento.

e Reometria rotacional: Tensao de escoamento, Viscosidade plastica em

100 rpm e viscosidade plastica obtida de regresséao linear.

¢ Ensaio de abatimento modificado

e Tempo de escoamento no funil de marsh.

Neste trabalho executou-se somente a etapa de modelagem.

Na etapa de modelagem buscamos enquadrar nosso experimento em um dos

quatro modelos matematicos, ja citados.
Andlises sao feitas, buscando atingir uma regido étima da superficie investigada,

que gera todos os graficos de analise e em seguida a superficie de resposta com as

dosagens dos aditivos [39].

Tabela 07: Planilha do projeto experimental para as respostas.

Planejamento experimental Cisalhamento Cisalhamento no Altura | Funil de
oscilatério rotacional do Marsh
ordem | Variave | Aditivo | Aditivo G' G" |1, [Pa] | viscosi | Viscosi | 1,[Pa] | Abatime | tempo
padrao is 1%P/P | 2%P/P | [Pa] [Pa] dade dade nto de
codific plastic 100 [mm] escoam
adas a[Pa.s] | rpm ento
[Pa.s] [seq]
0 - 0 0
1 (-1,-1) | 0,286 0,86
2 (1,-1) 0,86 0,86
3 (-1,1) 0,286 2,64
4 (1,1) 0,86 2,64
5 (¥2,0) | 0,143 1,75
6 (2,0) 1 1,75
7 (0,42) | 0,57 05
8 (0N2) | 0,57 3
9 0 0,57 1,75
10 0 0,57 1,75
11 0 0,57 1,75
12 0 0,57 1,75
13 0 0,57 1,75
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5 Resultados e discussao

Neste capitulo foram organizados os resultados e apresentadas as discussdes
encontrados na dosagem combinada dos dois aditivos, éter policarboxilico chamado de
aditivo 1, e a solugdo aquosa de nanossilica amorfa chamado de aditivo 2 na pasta de
cimento.

Uma série de gréficos e fotos mostraram a influéncia da combinagao dos aditivos
em diferentes teores na reologia da pasta. Analisamos as respostas medidas nos 3
equipamentos diferentes para a avaliagdo reoldgica: O Funil de Marsh, ensaio de
abatimento modificado e o reémetro onde nos fornecer informagdes empiricas e
numeéricas do comportamento reoldgico da amostra. Medimos os valores de tenséo de
escoamento, torque, viscosidade, deformacao e modulos viscoelasticos.

Analisamos o0s ensaios de resisténcia a compressdao e a influéncia da
combinacao das dosagens dos aditivos.

Analisamos a superficie de resposta, que nos orientou para um ponto de 6étima

dosagem.

5.1 Planejamento Estatistico

Através da andlise estatistica foi possivel otimizar o teor de nanossilica amorfa
(aditivo 2) e do éter policarboxilico (aditivo1l), e quantificar seus efeitos sobre as
propriedades dos materiais no estado fresco e endurecido. A figura 5.1 apresenta o

diagrama gerado pelo planejamento experimental.

N

21,0
NO /\ NE
18,45 -

SO - amostra 1
SE - amostra 2

2? NO - amostra 3
E% 12.25 0  Centroide L NE-amostra 4
-3: g O - amostra 5
L -amostra 6
S -amostra 7
6.0 - N - amostra 8
o L SO \5/ SE Centro - amostra 9, 10,11,12, e 13
1 2 4 6 7
Aditivo 1
Gramas (gr)

Figuras 5.1: Planejamento experimental das pastas de cimento, com o0s pontos de

dosagens.
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A planilha com os nimeros minimo de experimentos com suas dosagens e com
sua sequéncia de preparo, sdo mostradas na tabela 08 para 8 amostras com diferentes
dosagens de aditivos, com quintuplicata no ponto central e 1 amostra sem aditivos.

Tabela 08: Planejamento das 9 amostras com diferentes teores de aditivos, com
quintuplicata no ponto central em pontos cardeais.

ID amostra | Aditivo 1 Aditivo 2
Aditivo 1 Aditivo 2 Pontos

%) (%) (9) (9) cardeais
0 - - 0 Controle
1 0,29 0,86 2 SO
2 0,86 0,86 6 SE
3 0,29 2,64 2 18,45 NO
4 0,86 2,64 6 18,45 NE
5 0,143 1,75 1 12,25 @)
6 1 1,75 7 12,25 L
7 0,57 0,5 4 3,5 S
8 0,57 3 4 21 N
9 0,57 1,75 4 12,25 Centroide
10 0,57 1,75 4 12,25 Centréide
11 0,57 1,75 4 12,25 Centroide
12 0,57 1,75 4 12,25 Centréide
13 0,57 1,75 4 12,25 Centréide

O planejamento dos experimentos foi feito com as dosagens minimas 0,2% e
maximas 1% para o aditivo 1 e minima de 0,5% e maxima de 3% para o aditivo 2. A
figura 5.1 pode nos orientar como as dosagens foram combinadas.

Vé-se que:

_O ponto SO (sudoeste), foi uma dosagem de nivel baixo do aditivo 1 e baixa do
aditivo 2.

_ O ponto SE (sudeste), foi uma dosagem de nivel alto do aditivo 1 e baixo no
aditivo 2.

_ O ponto NO (noroeste), foi uma dosagem de nivel baixo do aditivo 1 e alta do
aditivo 2.

_O ponto NE (nordeste), foi uma dosagem de nivel alto do aditivo 1 e de nivel alto
do aditivo 2;
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_ O ponto O (oeste), foi uma dosagem de minima do aditivo 1 e uma dosagem
média do aditivo 2.

_ O ponto L (Leste), foi uma dosagem de maximo do aditivo 1 e uma dosagem
média do aditivo 2.

_ O ponto S (sul), foi uma dosagem média do aditivo 1 e uma dosagem minima do
aditivo 2.

_O ponto N (norte), foi uma dosagem média do aditivo 1 e uma dosagem maxima
do aditivo 2.

_ O ponto centroide (centro), foi a dosagem média do aditivo 1 e média do aditivo
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5.2 Ensaios de resisténcia mecanica a compressao

De acordo com os fornecedores, os aditivos quimicos alteram as propriedades
reolégicas sem alterar a resisténcia a solicitagbes mecanicas. A figura 5.2 resume a
media dos resultados do ensaio de resisténcia a compressao de 4 corpos de prova para
cada amostra, de acordo com a norma [44, 46], ao final dos 28 dias e o desvio padrao
dos resultados em barras de erro.

64 o

45 -

32 4

Resisténcia a Compressédo 28d [MPa]

]

'_'8 o -; (‘; 2 =+ vy =1 — oo s’

:‘8 =] o % =] b= o (=] =] E

£ § B s & & 2 &8 &

g " 8
Amostras

Figura 5.2: Resisténcia a compressao de todas as amostras apos 28 dias.

A barra de erro da amostra controle (sem aditivos) mostra que o desvio padrao
das demais amostras, esta dentro do desvio padrao da amostra controle. Vemos que os
aditivos ndo alteraram a resisténcia das amostras. Sabendo que o tipo de cimento
utilizado, resulta em uma resisténcia minima de 32 MPa, vemos que houve uma ganho
de 50% na resisténcia devido a baixa relagao a/c.
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5.3 Ensaios de abatimento Modificado

O ensaio correlaciona os efeitos dos aditivos qualitativamente. A seguir serdo
apresentados os resultados e discutidos os comportamentos fisicos de todas as
amostras.

As figuras 5.3 e a 5.4 mostram a diferenga do comportamento fisico da amostra 0
e a amostra 1 em relagao as dosagens dos aditivos.

Figura 5.3: Abatimento da amostra 0 Figura 5.4: Abatimento da amostra 1.
(controle) sem aditivos. Dosagem de 0,286% do aditivol e
0,857% do aditivo 2.

Vé-se que na figura 5.3, a amostra 0 tem alta viscosidade e suas particulas se
encontram bem coesas, dando a amostra um comportamento pastoso semi-sélido. O
abatimento da amostra controle, sem aditivos, foi de 17 mm.

Vé-se que na figura 5.4, a amostra 1, que foi dosado com 2g do aditivo 1 e 6 g do
aditivo 2, resultou em um abatimento de 68 mm. Esse comportamento se deu devido ao
efeito do aditvo1, que reduz muito a tensdo de escoamento. Mas a amostra ganhou certa
viscosidade devido a baixa dosagem do aditivo1.
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As figuras 5.5 e a 5.6 mostram os comportamentos fisicos da amostra 2 e da
amostra 3 em relacdo as dosagens dos aditivos.

Figura 5.5: Abatimento da amostra 2 Figura 5.6: Abatimento da amostra 3.
Dosagem de 0,857% do aditivo 1 e Dosagem de 0,286% do aditivo 1 e 2,64%
0,857% do aditivo 2. do aditivo 2.

Vé-se que na figura 5.5, a amostra 2, que foi dosado com 6 g do aditivo 1 e 6 g do
aditivo 2 apresentou baixa viscosidade, dando a amostra um comportamento quase
liquido. O abatimento da amostra 2 , foi > 90 mm. Esse comportamento predominou
devido a alta dosagem do aditivo 1, ocultando o efeito do aditivo 2.

Ja na figura 5.6, vé-se que para a amostra 3, que foi dosado com 2g do aditivo 1 e
18,45 g do aditivo 2, resultou em um abatimento de 18 mm. Esse comportamento pastoso
semi-sélido se deu devido a alta dosagem do aditivo 2, aumentando a tensao de

escoamento e a viscosidade da amostra .
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As figuras 5.7 e a 5.8 mostram os comportamentos fisicos da amostra 4 e da
amostra 5 em relacdo as dosagens dos aditivos.

Figura 5.7: Abatimento da amostra 4. Figura 5.8: Abatimento da amostra 5.
Dosagem de 0,86% do aditivo 1 e 2,64% Dosagem de 0,143% do aditivo 1 e
do aditivo 2. 1,75% do aditivo 2

Vé-se que na figura 5.7, a amostra 4, que foi dosado com 6 g do aditivo 1 e 18,45
g do aditivo 2 apresentou baixa viscosidade, dando a amostra um comportamento
praticamente liquido. O abatimento da amostra 4, foi > 90 mm. Esse comportamento
predominou devido a alta dosagem do aditivo 1, ocultando o efeito do aditivo 2, mesmo
estando este em altas dosagem.

Ja na figura 5.8, vé-se que a amostra 5, que foi dosado com 1g do aditivo 1 e
12,259 do aditivo 2, resultou em um abatimento de 27 mm. Esse comportamento pastoso
semi-sélido se deu devido a alta dosagem do aditivo 2 e baixa dosagem do aditivo 1,

aumentando a tensdo de escoamento e a viscosidade da amostra .
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As figuras 5.9, 5.10 e 5.11, mostram os comportamentos fisicos da amostra 6 , da
amostra 7 e da amostra 8 em relagao as dosagens dos aditivos.

—

Figura 5.9: Abatimento Figura 5.10: Abatiento Figurfiéir 5.11: Abatimento

da amostra 6.Dosagem da amostra 7. Dosagem da amostra 8. Dosagem
de 1% do aditivo 1 e de 0,57% do aditivo 1 e de 0,57% do aditivo 1 e
1,75% do aditivo2. 0,5% do aditivo2. 3% do aditivo2.

Vé-se que na figura 5.9, o resultados do ensaio de abatimento da amostra 6 que
foi dosada com 7g do aditivo 1 e 12,25 g do aditivo 2, com um abatimento > 90 mm. Esse
comportamento se deu devido a maxima dosagem do aditivo 1, dando a amostra um
comportamento quase liquido.

Vé-se que na figura 5.10, a amostra 7 que foi dosada com 4g do aditivo 1 € 3,5 g
do aditivo 2, resultou em um abatimento > 90 mm. Esse comportamento se deu devido a
alta dosagem do aditivo 1 e a minima dosagem do aditivo 2, dando a amostra uma
comportamento mais liquido.

Ja na figura 5.11, vé-se que para a amostra 8 que foi dosada com 4g do aditivo 1
e 21 g do aditivo 2, resultou em um abatimento de 34 mm. Esse comportamento entre o
sélido e o liquido, se deu devido a dosagem média do aditivo 1 e a maxima dosagem do
aditivo 2.
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As figuras 5.12, 5.13, 5.14, 5.15 e 5.16 mostram os resultados do abatimento das
amostras: 9, 10, 11, 12 e das 13 em relagcdo as dosagens dos aditivos. Estas sao

replicatas.

Figura 5.12: Abatimento da Figura 5.13: Abatimento da Figura 5.14: Abatimento da
amostra 9. amostra 10. amostra 11.

Figura 5.15: Abatimento da Figura 5.16: Abatimento da
amostra 12. amostra 13.

Todas as amostras foram dosadas com de 0,57% do aditivo 1 e 1,75% do aditivo
2, ou seja, 4 gramas do aditivo 1 e 12,25 gramas do aditivo 2, e resultaram em um
abatimento > 90 mm.

Vé-se que as replicatas exibiram um comportamento liquido, com baixa
viscosidade. Esse comportamento foi conseqiiéncia da média dosagem do aditivo 1, e
apesar da dosagem do aditivo 2 ter sido média também, ndo foi suficiente para equilibrar
o efeito do aditivo1.
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5.4 Ensaios do Funil de Marsh

No ensaio do funil de Marsh, classificamos o fluxo como:
e Fluxo estatico: amostra que ndo escoa por gravidade.
e Fluxo intermitente: amostra que escoa muito lentamente de forma
descontinua e em porgoes.
e Fluxo continuo: amostra toda escoa de modo uniforme, até o fim.
Neste ensaio obtemos o tempo de escoamento de cada amostra. Os resultados
do tempo médio de cada amostra estdo apresentados na tabela 09.

Tabela 09: Tempos de escoamento no ensaio do funil de Marsh.

Funil de Marsh
ID tempo médio fluxo
n? 0 =~ 60:00:00 fluxo estatico
n? 1 =~ 58:00:00 fluxo intermitente
ne 2 ~ 00:06:00 fluxo continuo
n? 3 =~ 42:00:00 fluxo intermitente
n? 4 ~ (00:08:00 fluxo continuo
ne5 =~ 30:00:00 fluxo estatico
n® 6 =~ 00:05:00 fluxo continuo
n? 7 ~ (00:07:00 fluxo continuo
n® 8 =~ 30:00:00 fluxo intermitente
n9 =~ 00:09:50 fluxo continuo
n? 10 ~ 00:11:00 fluxo continuo
n? 11 ~ 00:11:00 fluxo continuo
n? 12 ~ 00:10:00 fluxo continuo
n? 13 ~ 00:10:00 fluxo continuo

Para se obter valores numéricos nesse ensaio, todas as amostras deveriam fluir.
Como algumas amostras ndo permitiram medidas, devido a alta viscosidade, somente
analises qualitativas foram feitas.

A amostra 0 (controle), a amostra 1, amostra 3, amostra 5 e amostra 8, néo
escoa. Comportou-se como fluxo estatico ou intermitente, com alta viscosidade. A partir
de 30 minutos, interrompeu-se 0 ensaio para que a amostra nao enrijecesse dentro do
funil e obstruisse a saida.

As demais amostras apresentaram fluxo continuo com baixa viscosidade,
escoando rapidamente do funil, estas amostras foram possiveis medir o tempo de
escoamento e concluir que de acordo que se aumenta a dosagem do aditivo 1, a
viscosidade plastica diminui e conseqlientemente o tempo de escoamento.
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5.5 Ensaios no Reometro

5.5.1 Reometria oscilatéria

Foi adotada a primeira leitura obtida no reémetro, embora tenham sido feitas 4
medidas da mesma amostra (repeticées). O motivo é que quando ela é ensaiada pela
primeira vez, nos fornece dados maiores do que quando ensaiada pela segunda vez.
Essa diferenca do primeiro ensaio para o segundo ocorre por que perturbamos e
destruimos a estruturas internas da amostra no primeiro ensaio, isso é um
comportamento tixotropico. Entdo a adocdo do primeiro ensaio nos fornece os
parametros maximos que a amostra pode apresentar como exemplo, a maxima tensao de
cisalhamento ou tensdo de escoamento que a amostra pode sofrer. Na figura 5.17

mostramos uma amostra que foi ensaiada duas vezes sucessivas.

] T Ensaio 1
9000 Pa g S
g g 1 0000_: /AAAAAAAAAAAAAL,, Aa A:\.\'\-\- Ensaio 2
S g il G
2 8 i ﬂ—DDD,D,D,D,DDDDD AAI\. A Gn
0w O Tog ALm
< D 5000 Pa Bog 8
w > p=N l\‘\‘
(@] A
(_:35 = 10004 AAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAAETD\D \‘\
3 3 “SBp, B
s 2 900 Pa %0005, m
(ONO] RN \
\&Q;
100+ T T T T UL LY | T T T T T T
0,01 0,1 1 10 100

Deformacao [%]

Figura 5.17: Modulos elastico (G’) e viscoso (G”) em fungdo da deformacado [%] da

mesma amostra ensaiada duas vezes.

Vé-se que ha uma diferenca da primeira medida de 45 kPa e da segunda medida
de 9 kPa, analisando apenas o0 modulo elastico. Isso ocorreu por que na segunda medida
a amostra ja tinha suas estruturas internas perturbadas, devido ao cisalhamento da

primeira medida, o que chamamos de “historia da amostra”.
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Amostra 0

A amostra 0 foi a amostra controle, sem aditivo. As figuras 5.18 e 5.19 mostram os
resultados de uma varredura de amplitude.

Amostra 0 Amostra 0
1000000 5 1000000 4

300 kPa J-———- .:ff!;l,#.\. D RV .
100000 L ]
69kPa ¥ .,.,.-mtﬂ‘l-t.\ l.i 100000 5 e o_0_0-0 0000 -i
e, L. 'y
o, \\ . -"

L} / S

10000 R 10000+ ary

Médulo Elastico/ Viscoso [Pa]
Médulo Elastico/ Viscoso [Pa]
.

1000 10004 {
—=— G' Médulo Elastico ook
—=— G' Médulo Elastico —e— G"Médulo Viscoso < b
100 —e— G"Mbdulo Viscoso 100
0,01 1 10 100 0.1 ] o
Deformac@o [%] Torque [MNm]
Figura 5.18: Curva do médulo elastico G’ Figura 5.19: Curva do médulo elastico G’
e viscoso G” em funcao da deformacgéo e viscoso G” em funcdo do torque
[%] para a amostra 0 (controle). [mMN.m] para a amostra 0 (controle).

Na figura 5.18, observamos que o moédulo elastico (G’) € maior que o mdédulo
viscoso (G”), ou seja , o carater sélido predomina na amostra sem aditivo.

Vé-se que a amostra 0, se comporta mais como sélido do que como liquido.
Obtemos valores de G’= 300 kPa e G’= 69 kPa, na faixa viscoelastica linear que
permaneceu até = 0,1% de deformagéo.

Na figura 5.19, obtemos o torque de escoamento. No final do platd de
viscoelasticidade linear, vemos uma queda dos moddulos, essa queda ocorre porque 0
fluido escoou. Se tracarmos uma perpendicular no eixo x dessa queda da
viscoelasticidade obtém-se o torque de escoamento.

O valor obtido de torque de escoamento para a amostra 0 (controle) é entre = 7 -
8 mN.m (correspondente a =380 Pa), valor corrigido pela calibracdo da ferramenta,
conforme anexo Il. Todos os valores corrigidos estdo apresentados na tabela 12 da
pagina 80.
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Amostra 1

A amostra 1 foi dosada com 0,29% do aditivo 1 e 0,86% do aditivo 2. As figuras

5.20 e 5.21 mostram os resultados de uma varredura de amplitude.

100000+ Amostra 1
3 100004 e,
§ *e000ee0as, i\\.
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8 e Y
3 e, Y
© *e N
o 1000+ A
E Y
= —=—G Médulo Elistico Soe,
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100 T ‘ ‘ 1
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Deformagéo [%]

Figura 5.20: Curva do médulo elastico G’
e viscoso G” em funcao da deformacgéo
[%] para a amostra 1.
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Figura 5.21: Curva do médulo elastico G’
e viscoso G” em funcdo do torque

[MN.m] para a amostra 1.

Na figura 5.20, observamos que o moédulo elastico (G’) € maior que o mdédulo

viscoso (G”), em toda faixa de deformacao analisada.

Vé-se que a amostra 1, se comporta mais como sélido do que como liquido.

Obtivemos valores de G'= 32 kPa e G’= 5,3 kpa, na faixa viscoelastica linear que

permaneceu até = 0,1% de deformagéo.

Na figura 5.21 obtemos o torque de escoamento. No final do platd de

viscoelasticidade linear, o valor obtido de torque de escoamento para a amostra 1 é de

=2 mN.m (correspondente a =110 Pa).
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Amostra 2

A amostra 2 foi dosado com 0,86% do aditivo 1 e 0,86% do aditivo 2. As figuras

5.22 e 5.23 mostram os resultados de uma varredura de amplitude.

Amostra 2

100+ 100+ Amostra 2
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Figura 5.22: Curva do médulo elastico G’ Figura 5.23: Curva do médulo elastico G’
e viscoso G” em funcao da deformacao e viscoso G” em funcdo do torque
[%] para a amostra 2. [MN.m] para a amostra 2.

Na figura 5.22, observamos que o mddulo elastico (G’) é maior que o modulo
viscoso (G”), mas somente para deformacoes a abaixo de 25%.

Vé-se que na amostra 2, embora G’ se mostrou maior que G” em baixas
deformacbes, a amostra se mostrou muito fluida (conforme se verificou pelo funil de
Marsh e também no ensaio de abatimento modificado). Além disto, ndo é evidente uma
regido viscoelastica linear bem definida. Obtemos valores de G’ = 30 Pa e G” = 13 Pa, na
faixa de = 0,1% de deformacéo.

Na figura 5.23 obtemos o torque de escoamento. No final do platd de
viscoelasticidade linear, o valor obtido de torque de escoamento para a amostra 2 foi de
= 0,04 - 0,05 mN.m (correspondente a =2 Pa).
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Amostra 3

A amostra 3 foi dosada com 0,29% do aditivo 1 e 2,64% do aditivo 2. As figuras

5.24 e 5.25 mostram os resultados de uma varredura de amplitude.

Amostra 3 Amostra 3
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Figura 5.24: Curva do médulo elastico G’ Figura 5.25: Curva do médulo elastico G’
e viscoso G” em funcao da deformacao e viscoso G” em funcdo do torque
[%] para a amostra 3. [mMN.m] para a amostra 3.

Na figura 5.24, observamos que o mddulo elastico (G’) é maior que o modulo
viscoso (G”), em toda faixa de deformacéo analisada.

Vé-se que a amostra 3, se comporta mais como sélido do que como liquido.
Obtemos valores de G’= 114 kPa e G’= 16 kPa, na faixa viscoelastica linear que
permaneceu até = 0,1% de deformagéo.

Na figura 5.25 obtemos o torque de escoamento. No final do platé de
viscoelasticidade linear, o valor obtido de torque de escoamento para a amostra 3 é entre
=7 - 8 mN.m (correspondente a =400 Pa).
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Amostra 4

A amostra 4 foi dosada com 0,86% do aditivo 1 e 2,64% do aditivo 2. As figuras
5.26 e 5.27 mostram os resultados de uma varredura de amplitude.
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Figura 5.26: Curva do médulo elastico G’

Figura 5.27: Curva do médulo elastico G’
e viscoso G” em funcao da deformacéao

e viscoso G” em funcdo do torque
[%] para a amostra 4. [mN.m] para a amostra 4.

Na figura 5.26, observamos que o mddulo elastico (G’) é maior que o modulo
viscoso (G”), em toda faixa de deformacéo analisada.
Vé-se que a amostra 4, se comporta mais como sélido do que como liquido.

Obtemos valores de G'= 1,4 kPa e G’= 210 Pa, na faixa viscoelastica linear que
permaneceu até = 0,1% de deformagéo.

Na figura 5.27 obtemos o torque de escoamento. No final do platé de

viscoelasticidade linear, o valor obtido de torque de escoamento para a amostra 4 é entre
=0,9 - 1 mN.m (correspondente a =50 Pa).
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Amostra 5

A amostra 5 foi dosada com 0,143% do aditivo 1 e 1,75% do aditivo 2. As figuras

5.28 e 5.29 mostram o resultado de uma varredura de amplitude.
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Figura 5.28: Curva do médulo elastico G’

e viscoso G” em funcao da deformacgéao

[%] para a amostra 5.
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Figura 5.29: Curva do médulo elastico G’

e viscoso G” em funcdo do torque

[mMN.m] para a amostra 5.

Na figura 5.28, observamos que o moédulo elastico (G’) € maior que o mdédulo

viscoso (G”), em toda faixa de deformacao analisada.

Vé-se que a amostra 5, se comporta mais como sélido do que como liquido.

Obtemos valores de G’= 330 kPa e G” = 45 kpa, na faixa viscoelastica linear que

permaneceu até = 0,1% de deformagéo.

Na figura 5.29 obtemos o torque de escoamento. No final do platdé de

viscoelasticidade linear, o valor obtido de torque de escoamento para a amostra 5 é de

=10 - 12mN.m (correspondente a =620 Pa).
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Amostra 6

A amostra 6 foi dosada com 1% do aditivo 1 e 1,75% do aditivo 2. As figuras 5.30
e 5.31 mostram os resultados de uma varredura de amplitude.
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. ” ~ ~ e viscoso G” em funcdo do torque
e viscoso G” em funcao da deformacao

[%] para a amostra 6. [mMN.m] para a amostra 6.

Na figura 5.30, observamos que o moédulo elastico (G’) € maior que o médulo
viscoso (G”), mas somente para deformacbes abaixo de 50%. Acima de 60% de
deformagéo, passa a dominar o carater liquido da amostra 6.

Vé-se que a amostra 6, se comporta mais como sélido do que como liquido.
Obtemos valores de G'= 44 Pa e G"= 14 Pa, na faixa viscoelastica linear que permaneceu
até = 1% de deformagéo.

Na figura 5.31, obtemos o torque de escoamento. No final do platé de
viscoelasticidade linear, o valor obtido de torque de escoamento para a amostra 6 é entre
=~0,08 - 0,1 mN.m (correspondente a =5 Pa).
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Amostra 7

A amostra 7 foi dosada com 0,57% do aditivo 1 e 0,5% do aditivo 2. As figuras
5.32 e 5.33 mostram os resultados de uma varredura de amplitude.
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Figura 5.32: Curva do médulo elastico G’ Figura 5.33: Curva do médulo elastico G’
e viscoso G” em funcao da deformacao e viscoso G” em funcdo do torque
[%] para a amostra 7. [mMN.m] para a amostra 7.

Na figura 5.32, observamos que o moédulo elastico (G’) € maior que o mdédulo
viscoso (G”), em quase toda a faixa de deformacao.

Vé-se que a amostra 7, se comporta mais como sélido do que como liquido.
Obtemos valores de G’= 120 Pa e G’= 20 Pa, na faixa viscoelastica linear que
permaneceu até = 0,5% de deformacgao.

Na figura 5.33 obtemos o torque de escoamento. No final do platé de
viscoelasticidade linear, o valor obtido de torque de escoamento para a amostra 7 ficou
entre =0,1 a 0,2 mN.m (correspondente a =8 Pa).
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Amostra 8

e 5.35 mostram os resultados de uma varredura de amplitude.
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A amostra 8 foi dosada com 0,57% do aditivos 1 e 3% do aditivo 2. As figuras 5.34
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Figura 5.35: Curva do médulo elastico G’
e viscoso G” em funcdo do torque

Na figura 5.34, observamos que o moédulo elastico (G’) € maior que o mdédulo

Vé-se que a amostra 8, se comporta mais como sélido do que como liquido.

Obtemos valores de G’= 140 kPa e G’= 18 kpa, na faixa viscoelastica linear que

permaneceu até = 0,1% de deformagéo.

Na figura 5.35 obtemos o torque de escoamento. No final do platé de

viscoelasticidade linear, o valor obtido de torque de escoamento para a amostra 8 é de

=10 mN.m (correspondente a =560 Pa).
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Amostras 9, 10, 11, 12 e 13.

As amostras (réplicas) foram dosadas com 0,57% do aditivo 1 e 1,75% do aditivo

2. As figuras 5.36 e 5.37 mostram os resultados das varreduras de amplitude.
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Na figura 5.36, observamos o mdédulo elastico (G’) maior que o médulo viscoso

(G”). em toda faixa de deformacado analisada. Vé-se que a amostra, se comporta mais

como solida do que como liquida. Os valores obtidos dos moédulos elastico e viscoso em

uma faixa viscoelastica linear de = 0,06 - 0,1% de deformagao estao representados na

tabela 10. Os valores de tensdo de escoamento no final do platé VEL na figura 5.37,

também estdo expressos na tabela 10.

Tabela 10: Valores do médulo elastico, médulo viscoso e tensdo de escoamento para as

amostras quintuplicatas.

Amostra G' (kPa) G" (kPa) Tensao de
Escoamento (Pa)
Amostra 9 =12,3 =~1,34 =132
Amostra 10 =~16,85 ~1,98 =156
Amostra 11 =13 =14 =130
Amostra 12 =32,6 = =210
Amostra 13 =20,8 =~2,65 =135
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5.5.1.2 Tensdo de escoamento em modo oscilatorio e o Abatimento

Podemos correlacionar o ensaio de abatimento adaptado e a tensao de
escoamento em modo oscilatério.
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Figura 5.38: Mddulos elastico [Pa] em funcao do torque [mN.m], das amostas 0, 1, 3, 5
e 8 e seus abatimentos.

Vé- se que as amostras 0, 1, 3, 5 e 8, apresentaram tensao de escoamento >
2mNm e modulo elastico >30 kPa. Através do abatimento podemos visualizar o
comportamento fisico de cada tensdo de escoamento em modo oscilatério, e
classificamos estes comportamento como soélido.
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Figura 5.39: Mddulos elastico [Pa] em funcéo do torque [MN.m], das amostas 2, 4, 6 €
7 e seus abatimentos.

Vé- se que as amostras 2, 4, 6 e 7, apresentaram tensao de escoamento <
1mNm e modulo elastico < 2 kPa. Através do abatimento podemos visualizar o
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comportamento fisico de cada tensdo de escoamento em modo oscilatério e
classificamos estes comportamento como liquido.
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Figura 5.40: Médulos elastico [Pa] em funcao do torque [mN.m], das amostas
quintuplicatas 9, 10, 11, 12 e 13 e seus abatimentos.

Vé- se que as amostras 9, 10, 11, 12 e 13, apresentaram tensao de
escoamento = 2mN.m e mddulo elastico = 20 kPa. Através do abatimento podemos
visualizar o comportamento fisico de cada tensdo de escoamento em modo oscilatério
e classificamos estes comportamento como liquido.
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5.5.2 Ensaio por Reometria em modo rotacional

Foram feitas avaliagbes das propriedades reolégicas por reometria, também
em modo rotacional, logo apés o ensaio em modo oscilatério. Obtivemos os resultados
de viscosidade e tensdo de cisalhamento em fun¢do da velocidade angular para uma

pasta controle e pastas com diferentes teores de aditivos.

Amostra 0

A amostra 0 foi a amostra controle, sem aditivo. As figuras 5.41 e 5.42 mostram

o comportamento reoldgico da amostra 0.
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Figura 5.41: Curva de torque (mN.m) Figura 5.42: Curva de Viscosidade
em fungdo da velocidade angular (Pa.s) em funcdo da Taxa de
(1/min) da amostra O. cisalhamento (1/min) da amostra O.

A figura 5.41 apresenta o torque em funcao da velocidade e apresentou um
T mn= 0,33 mMN.m e uma 1 o = 119 mN.m. Na curva de retorno (histerese) ou de
desaceleragao, a amostra apresentou comportamento tixotrdpico.

A figura 5.42 apresenta a viscosidade em funcdo da taxa de cisalhamento, e
apresentou uma viscosidade de n= 23,5 Pa.s em 100 rpm (curva de retorno),
comportamento tixotrépico e pseudoplastico.

A viscosidade plastica foi obtida através da regressao linear da curva de
retorno da figura 5.42 em uma faixa de cisalhamento de 20 a 200 s (ANEXO IlI).

A viscosidade plastica da amostra 0 obtida foi npas= 5.73 Pa.s, os valores das

demais amostras estam apresentados na tabela 12, na pagina 85.
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Amostra 1

A amostra 1 contem 0,29% do aditivo 1 e 0,86% do aditivo 2. As figuras 5.43 e

5.44 mostram o comportamento reolégico da amostra 1.
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Figura 5.43: Curva de torque (mN.m) Figura 5.44: Curva de Viscosidade
em funcdo da velocidade angular (Pa.s) em funcdo da Taxa de
(1/min) da amostra 1. cisalhamento (1/min) da amostra 1.

A figura 5.43 apresenta o torque em funcdo da velocidade e apresentou um
T min = 0,05 mMN.m, uma 1 . = 26 mMN.m. Na curva de retorno (histerese) ou de
desaceleragao, a amostra apresentou comportamento tixotrdpico.

Na figura 5.44 apresenta a viscosidade em funcao da taxa de cisalhamento, e
apresentou uma viscosidade de n= 6,05 Pa.s em 100 rpm, viscosidade plastica de
Npiast= 1,69 Pa.s(curva de retorno), comportamento tixotropico e pseudoplastico.

Com relacdo a amostra controle, vé-se que houve uma diminuicdo da
viscosidade, assim como da tixotropia.
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Amostra 2

A amostra 2 contém 0,86% de aditivo 1 e 0,86% do aditivo 2. As figuras 5.45 e
5.46 mostram o comportamento reoldgico da amostra 2.
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(1/min) amostra 2 . cisalhamento (1/min) amostra 2.

A figura 5.45 apresenta o torque em funcéo da velocidade e apresentou um t
min= 0,22 MN.m, uma t . = 11,9 mN.m. Na curva de retorno (histerese) ou de
desaceleracao, a amostra apresentou comportamento tixotropico.

Na figura 5.46 apresenta a viscosidade em funcao da taxa de cisalhamento, e
apresentou uma viscosidade de n= 0,22 Pa.s em 100 rpm, viscosidade plastica de
Npiast= 0,37 Pa.s (curva de retorno), comportamento tixotropico e pseudoplastico.

Vé-se que o aumento do teor do aditivo 2 aumenta muito a tixotropia. Por outro
lado, a viscosidade foi muito reduzida, pelo alto teor do aditivo 1. A tensdo de
escoamento também foi afetada, sendo reduzida pelo aditivo 1.
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Amostra 3

A amostra 3 contem 0,29% aditivo 1 e 2,64% do aditivo 2. As figuras 5.47 e

5.48 mostram o comportamento reolégico da amostra 3.
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(1/min) amostra 3.

A figura 5.47 apresenta o torque em fungé@o da velocidade e apresentou um t
min= 0,28 MN.m, uma 7 ¢ = 93,24 mN.m. Na curva de retorno ou de desaceleracéo, a
amostra apresentou comportamento tixotropico.

Na figura 5.48 apresenta a viscosidade em funcao da taxa de cisalhamento, e
apresentou uma viscosidade de n= 13,2 Pa.s em 100 rpm, viscosidade plastica de
Neist= 1,47 Pa.s (curva de retorno), comportamento tixotropico e pseudoplastico.

Vé-se que a dosagem do aditivo 1 diminuiu a tensdo de escoamento e a
viscosidade com relagdo a amostra controle.

Se compararmos com a amostra 1, que tem a mesma dosagem de aditivo 1,
vemos que o aditivo 2 tenta neutralizar o efeito do aditivo 1.

A diferenca das amostras 1 e 3 é a dosagem em dobro do aditivo 2, que
resultou na amostra 3 o dobro da viscosidade da amostra 1 e o triplo da tensdo de
escoamento da amostra 1.

75



Amostra 4

A amostra 4 contem 0,86% de aditivo 1 e 2,64% do aditivo 2. As figuras 5.49 e

5.50 mostram o comportamento reolégico da amostra 4.
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A figura 5.49 apresenta o torque em fungéo da velocidade e apresentou um
T min= 0,78. 10° mN.m, uma 7t . = 4,5 mN.m. Na curva de retorno (histerese) ou de
desaceleragao, a amostra apresentou comportamento tixotrdpico.

Na figura 5.50 apresenta a viscosidade em funcao da taxa de cisalhamento, e
apresentou uma viscosidade de n= 0,62 Pa.s em 100 rpm, viscosidade plastica de
Neiast= 0,54 Pa.s (curva de retorno), comportamento tixotropico e pseudoplastico.

Vé-se que a viscosidade e a tensdo de escoamento diminuiram muito com
relacdo ao controle.

Se compararmos a amostra 2, que tem a mesma dosagem de aditivo 1, e a
metade do aditivo 2 que contém a amostra 4, vemos que a amostra 4:

Teve um aumento da sua viscosidade 3 vezes com relagdo a amostra 2 e uma
diminuicao de 2,5 vezes da tensdo de escoamento, com relagéo a amostra 2.

Esse resultado se deu devido a alta dosagem do aditivo 1 estar préxima do

maximo, ocultando o efeito do aditivo2.
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Amostra 5

A amostra 5 contem 0,14% de aditivo 1 e 1,75% do aditivo 2. As figuras 5.51 e

5.52 mostram o comportamento reolégico da amostra 5.
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A figura 5.51 apresenta o torque em fungéo da velocidade e apresentou um t
min = 0,43 mMN.m, uma 1 o = 147mN.m. Na curva de retorno (histerese) ou de
desaceleragao, a amostra apresentou comportamento tixotrdpico.

Na figura 5.52 apresenta a viscosidade em funcao da taxa de cisalhamento, e
apresentou uma viscosidade de n= 23,6 Pa.s em 100 rpm, viscosidade plastica de
Npiast= 3,38 Pa.s (curva de retorno), comportamento tixotrépico e pseudoplastico.

Vé-se que o baixo teor de aditivo 1, e o alto teor de aditivo 2, ndo se
diferenciou muito da amostra controle. O aditivo 1 reduziu um pouco a viscosidade da
amostra, mas o efeito do aditivo 2, superou os valores da tensao de escoamento e a

primeira leitura de tensao (torque minimo) da amostra controle.
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Amostra 6

A amostra 6 contem 1% de aditivo 1 e 1,75% do aditivo 2. As figuras 5.53 e

5.54 mostram o comportamento reolégico da amostra 6.
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A figura 5.53 apresenta o torque em fungéo da velocidade e apresentou um t

min= 0,79.10° mN.m, uma 7 « = 0,33 mN.m. Na curva de retorno (histerese) ou de

desaceleracao, a amostra apresentou comportamento tixotrdpico.

Na figura 5.54 apresenta a viscosidade em funcao da taxa de cisalhamento, e

apresentou uma viscosidade de n= 0,22 Pa.s em 100 rpm, viscosidade plastica de

Neiast= 0,39 Pa.s (curva de retorno), comportamento tixotropico e pseudoplastico.

Vé-se que a alta dosagem do aditivo 1 predominou na amostra, e mesmo

sendo alta a dosagem do aditivo 2, ndo conseguiu elevar a tensdo de escoamento.
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Amostra 7

A amostra 7 contem 0,57% de aditivo 1 e 0,50% do aditivo 2. As figuras 5.55 e
5.56 mostram o comportamento reolégico da amostra 7.
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A figura 5.55 apresenta o torque em fungéo da velocidade e apresentou um t

min= 0,02 mMN.m, uma t . = 0,54 mN.m. Na curva de retorno (histerese) ou de

desaceleragao, a amostra apresentou comportamento tixotrdpico.

Na figura 5.56 apresenta a viscosidade em funcao da taxa de cisalhamento, e

apresentou uma viscosidade de n= 0,32 Pa.s em 100 rpm, viscosidade plastica de

Npiast= 0,42 Pa.s (curva de retorno), comportamento tixotrépico e pseudoplastico.

Vé-se que a alta dosagem do aditivo 1 predominou na amostra, sendo ocultado

o efeito do aditivo 2, ndo conseguindo elevar a tensao de escoamento.
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Amostra 8

A amostra 8 contem 0,57% de aditivo 1 e 3% do aditivo 2. As figuras 5.57 e
5.58 mostram o comportamento reolégico da amostra 8.
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Figuras 5.57: Curva de torque (mN.m) Figura 5.58: Curva de viscosidade
em fungcdo da velocidade angular (Pa.s) em fungdo da taxa de
(1/min) amostra 8. cisalhamento (1/min) amostra 8.

A figura 5.57 apresenta o torque em fungéo da velocidade e apresentou um t
min= 5,3 MN.m, uma 1t . = 106,5 mN.m. Na curva de retorno (histerese) ou de
desaceleragao, a amostra apresentou comportamento tixotrdpico.

Na figura 5.58 apresenta a viscosidade em funcao da taxa de cisalhamento, e
apresentou uma viscosidade de n= 7,48 Pa.s em 100 rpm, viscosidade plastica de
Npiast= 0,63 Pa.s (curva de retorno), comportamento tixotrépico e pseudoplastico.

Vé-se que com a dosagem média do aditivo 1 e a maxima do aditivo 2,
obtemos uma pasta com viscosidade de 3,5 vezes menor que a amostra controle para
uma tensédo de escoamento proxima daquela do controle. No ensaio de abatimento

apresentou comportamento solido proximo da amostra controle.
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Amostra 9, 10, 11, 12, 13.

As amostras contem 0,57% do aditivo 1 e 1,75% do aditivo 2. As figuras 5.59

e 5.60 mostram o comportamento da amostra 9, 10, 11, 12 e 13.
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A figura 5.59 apresenta o torque em funcao da velocidade das réplicas com

curvas de retorno (histerese). A figura 5.60 apresenta a viscosidade em funcéo da

taxa de cisalhamento. Os valores estao resumidos na tabela 11.

Tabela 11: Valores da tensao inicial (minima), tensdo de escoamento, viscosidade

plastica e viscosidade em 100 rpm para as amostras quintuplicatas:

Amostra Tens&o inicial Tenséo de Viscosidade | Viscosidade a
(minima) escoamento plastica 100 rpm (Pa.s)
(mN.m) (mN.m) (Pa.s)

9 0,53 17,13 0,90 2,03

10 0,2 22,6 0,48 2,17

11 1,7 21,7 0,65 1,97

12 0,34 38 0,83 3,74

13 2,3 29,2 0,58 3,00

Vé-se que as dosagens médias do aditivo 1 e 2 nas réplicas com relacao a

amostra controle, resultaram na diminuicdo da viscosidade e da tensdo de

escoamento.
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5.5.2.1 Viscosidade Aparente, ensaio de Abatimento e ensaio no funil de Marsh.
Podemos correlacionar o ensaio de abatimento adaptado, o Funil e a
Viscosidade da curva de retorno em modo rotacional.
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Figura 5.61: Viscosidade [Pa.s] em fungéo da velocidade [1/min] das amostras 0, 1, 3,
5 e 8 e seus abatimentos.

Vé- se que as amostras 0, 1, 3, 5 e 8, apresentaram viscosidade > 6 Pa.s em
100 rpm e viscosidade plastica > 1 Pa.s. Através do abatimento podemos observar
que o comportamento foi sélido. No ensaio do funil ndo foi possivel diferenciar estas

amostras em funcao das dosagens, as amostras nao fluiram.
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Figura 5.62: Viscosidade [Pa.s] em fungéo da velocidade [1/min] das amostras 2, 4, 6
e 7 e seus abatimentos.

82



Vé- se que as amostras 2, 4, 6 e 7, apresentaram viscosidade < 0,6 Pa.s em
100 rpm e viscosidade plastica < 0,54 Pa.s. Através do abatimento podemos
observar que viscosidade plastica < 1 Pa.s predomina o comportamento liquido.
Neste ensaio 0 copo de abatimento nao foi capaz de diferenciar as amostras em
funcao das suas dosagens. No ensaio do funil, foi possivel diferenciar as amostras

pelas suas dosagens, medindo o tempo de escoamento no funil.
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Figura 5.63: Viscosidade [Pa.s] em fungéo da velocidade [1/min] das amostras
quintuplicatas 9, 10, 11, 12 e 13 e seus abatimentos.

Vé-se que as amostras 9, 10, 11, 12 e 13 (replicatas), apresentaram
viscosidade = 2,6 Pa.s em 100 rpm e viscosidade plastica = 0,6 Pa.s. Através do
abatimento nao foi possivel diferenciar as replicatas das amostras 2,4,6 e 7 onde
também predominou o comportamento liquido. No ensaio do funil foi possivel
diferenciar as amostras que tiveram o comportamento liquido em fungéo do tempo
de escoamento.
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5.6 Metodologia de superficie de resposta

Todos os resultados dos ensaios foram inseridos na planilha do programa,
conforme mostra a tabela 12. O programa analisou o efeito das dosagens sobre as
13 amostras de cimento e os ensaios realizados.

Das respostas obtidas para as treze pastas estudadas (tabela 12), somente
os dados resposta do reémetro (em modo oscilatério e rotacional) foram avaliadas
pela MSR. Para as outras respostas (tempo de escoamento no funil de Marsh e
abatimento modificado em copo de PVC), nao foi possivel a andlise por regressao
multipla linear. No caso do funil de Marsh, algumas das pastas ndo escoaram de
forma continua, enquanto outras sequer escoaram. No caso do abatimento
modificado, muitas das pastas apresentaram abatimento excessivo, devido a faixa

de dosagem adotada.

Do re6bmetro, em modo oscilatério e varredura de amplitude, foi possivel medir:
a) o modulo elastico
b) o modulo viscoso

c) atensao de escoamento oscilatéria

Em modo rotacional, obtivemos:
d) a viscosidade plastica (inclinagéo na regiao linear de 20 — 200 rpm, da curva
de retorno, ou de desaceleragao)
e) aviscosidade a 100 rpm (tomada da curva de retorno)
f) a tensdo de escoamento (tomada como o primeiro maximo da curva de

torque, em rotagdo crescente).

Na tabela 12 resume os valores das oito respostas corrigidas pela calibragéo
da ferramenta e pelos valores sem ajuste apontado pelo Minitab .
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Tabela 12: Pastas de cimento controle e aditivadas. Respostas do reémetro (oscilatério e rotacional), abatimento e funil de Marsh.

Planejamento Experimental Modo Oscilatério Modo Rotacional Altura do Tempo
Ordem Variavel Aditivo1  Aditivo 2 Médulo Médulo Tensdao Viscosida Viscosida Tensdao abatimen no funil
padrdao  codificada [% p/p] [% p/p] Elastico Viscoso escoamen de dea100 escoame to[cm] Marsh

G’ [Pa] G” [Pa] to [Pa] Plastica rpm nto [Pa] [sed]
[Pa-s] [Pa-s]

Controle - Zero Zero 300000 69000 380 5.73 23.5 6000 1.7 Néo flui
1 (-1,-1) 0.286 0.86 32000 5300 110 1.69 6.05 1400 6.8 *
2 (1,-1) 0.860 0.86 30 13 2 0.37 0.22 10 >9 6+0.5
3 (-1,1) 0.286 2.64 114000 16000 400 1.47 13.2 4800 1.8 *
4 (1,1) 0.860 2.64 1400 210 50 0.54 0.62 240 >9 8+0.5
5 (V2,0) 0.143 1.75 330000 45000 620 3.38 23.6 7600 2.7 Nao flui
6 (2,0) 1.000 1.75 44 14 5 0.39 0.22 17 >9 55+0.5
7 (0,V2) 0.570 0.50 120 20 8 0.42 0.32 30 >9 8105
8 (0,N2) 0.570 3.00 140000 18000 560 0.63 7.48 5500 3.4 *
9 0 0.570 1.75 12300 1340 132 0.90 2.03 890 >9 10+ 0.5
10 0 0.570 1.75 16850 1980 156 0.48 217 1180 >9 11+0.5
11 0 0.570 1.75 13000 1400 130 0.65 1.97 1130 >9 10+ 0.5
12 0 0.570 1.75 32600 4000 210 0.83 3.74 1970 >9 12+0.5
13 0 0.570 1.75 20800 2650 135 0.58 3.00 1520 >9 10+ 0.5

* Fluxo intermitente, impossivel medir o tempo de escoamento.
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As analises de regressao multipla linear, empregando os modelos: linear;
linear + interacdes; linear + quadratico e quadratico completo. Das seis respostas
acima, obtidas no reébmetro, apenas duas mostraram uma regressdo com falta de
ajuste baixa, e aceitavel. Isto é: foi possivel encontrar um modelo que descreve
razoavelmente bem os dados experimentais. Para as outras respostas, nenhum dos
modelos conseguiu ajustar e descrever bem os resultados.

As respostas foram: a viscosidade plastica (rotacional) e a tensdo de
escoamento (oscilatéria).

Alguns valores experimentais apresentado na tabela 12, foram apontados
pela analise como valores desajustados, a analise mostra os valores desajustados e
sugere o valor que melhor se ajusta. As amostras que apresentaram desajuste e

seus respectivos valores alterados foram:

Amostra 3: (modo rotacional) resposta tensao de escoamento, valor desajustado
=4800 Pa, valor alterado = 4850 Pa.

Amostra 5: (modo rotacional) resposta tensao de escoamento, valor desajustado
=7600 Pa, valor alterado = 4900 Pa. Resposta viscosidade plastica, valor
desajustado =3,38 Pa , valor alterado = 3,0 Pa. (Modo oscilatério) resposta tensao
de escoamento. Valor desajustado = 620 Pa, valor alterado = 440 Pa.

Amostra 8: (modo rotacional) resposta tensdo de escoamento, valor desajustado
=5500 Pa, valor alterado = 6000 Pa. (Modo oscilatério) resposta tensdo de
escoamento. Valor desajustado = 560 Pa, valor alterado = 380 Pa.

Ao valore alterados sédo valores sugeridos pelo modelo. Pode-se observar
que os valores que encontraram desajuste sdo os valores correspondentes aos
pontos axiais do planejamento experimental. Esses pontos axiais, por serem
representados por dosagens maximas e minimas geram pontos de desequilibro na
analise. Para que isso nao ocorra devemos apos fazer a modelagem realizar o

deslocamento para a regiao étima.

5.6.1 Viscosidade plastica (modo rotacional)

No caso da viscosidade plastica, 0 modelo que melhor ajustou os dados, foi
um modelo linear + quadratico, eliminando o fator 2 (nanossilica ou aditivo 2) da

regressao. Isto estd em acordo com o que observamos qualitativamente: a
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nanossilica parece pouco influenciar a viscosidade plastica, se € que afeta. Este
aditivo parece atuar mais sobre a tensdo de escoamento e a tixotropia da pasta.

As tabelas 13 e
respectivamente, os coeficientes do modelo de ajuste e da ANOVA para a

14 sao calculadas simultaneamente e resumem,

Viscosidade plastica.

Tabela 13: Coeficientes de regressdo estimados para viscosidade plastica,

empregando variaveis codificadas.

Termo Coeficiente SE Coef T P
Constante (Bo) 0.6195 0.07500 8.259 0.000
Aditivo 1 (B4) -0.7701 0.07637 -10.084 0.000
Aditivo 1 * Aditivo 1 | 0.5127 0.08075 6.349 0.000
(B11)

S=0.2104 R* = 93.4% R? (ajuste) = 92.0%

Tabela 14: Andlise da variancia para viscosidade plastica das 13 pastas aditivadas

Fonte Graus de | Seq SS | Adj SS Adj MS F P
liberdade

Regressao 2 6.23313 | 6.23313 | 3.11656 | 70.43 0.000

Linear 1 4.44915 | 449954 | 4.49954 |101.68 | 0.000

Quadratico 1 1.78398 | 1.78398 | 1.78398 | 40.31 0.000

Erro Residual 10 0.44252 | 0.44252 | 0.04425

Falta de ajuste | 2 0.21936 | 0.21936 | 0.10968 | 3.93 0.065

Erro puro 8 0.22315 | 0.22315 | 0.02789

Total 12 6.67564

Analisando a tabela 13, vemos que o0 modelo se ajusta bem ao analisarmos o
valor P. O Valor P nos orienta que os coeficientes estdo dentro de um intervalo de
confianca de 95%.

O R? ajuste (coeficiente de determinacdo do modelo), indica o quanto o
modelo explica a variagdo dos dados e quanto mais proximo de 100%, melhor o
modelo se ajusta.

Na analise da tabela 14, para testar a significancia da regresséo, O “valor p”
para Regressao, linear + quadratico deve ser menor que 0,05, para estamos dentro
de 95% de confiabilidade. Na falta de ajuste, o “valor p” deve ser maior que 0,05,
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significa que o modelo ndo tem falta de ajuste, ou seja, que o modelo se ajusta bem
aos dados.

Portanto, 0 modelo que ajusta e descreve a resposta “viscosidade plastica”,
pode ser descrito pela equagao 22:

resp .= B, + B, .x, + B, .(x)°

Mosica = 0620 — 0.770 *SP + 0.513 * (SP )’ Equag&o 22

(+0.075) (+0.076) (+0.081)

Onde p, significa o coeficiente da regresséo, S, significa o coeficiente do aditivo 1

(SP), pB,, significa o coeficiente do aditivo 1 ao quadrado e x, significa o teor

(dosagem) do aditivo 1.

Neste modelo, devido a exclusdo do segundo fator (o aditivo 2), ndo é
possivel gerar uma superficie de resposta.

Os gréficos de residuos descreve o erro no ajuste do modelo, nos informando
acerca da adequacdo do modelo ajustado. A figura 5.64 mostra os graficos dos
residuos para o modelo da equagéo 22.

Residuos para Viscosidade Plastica
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Figura 5.64 :Residuos para viscosidade plastica, segundo a equacao 22.
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No gréfico probabilidade normal dos residuos, a normalidade é indicada
quando os dados tendem a se distribuir formando uma reta.

No gréfico residuos em funcé@o dos valores ajustados, indica normalidade dos
dados quando os dados dispersos no eixo dos residuos entre 2 e -2 .

No grafico residuos em fungédo da ordem de observagéo, indica normalidade
guando os dados nao ultrapassam os limites 2 e -2 do eixo residuos padronizados e
boa dispersédo do dados.

No grafico de histograma de residuos, indica normalidade dos dados quando

se aproxima de uma distribuicdo normal ou gaussiana.

5.6.2 Tensao de escoamento (modo oscilatério)

No caso da tensao de escoamento obtida em modo oscilatério, 0 modelo que
melhor ajustou os dados, foi 0 modelo linear + interagdo. Neste caso, fica evidente
gue ha alguma interacao entre os aditivos 1 e 2, na resposta tensdo de escoamento.
Isto estd de acordo com as observagdes qualitativas do ensaio de abatimento:
qguando se adiciona teores do aditivo 1 acima de 0,3% p/p, é necessario um maior
teor do aditivo 2, para evitar fluidez excessiva, e perda da trabalhabilidade. As
tabelas 15 e 16 resumem, respectivamente, os coeficientes do modelo de ajuste
(linear + interagao) e da ANOVA para a tensdo de escoamento (oscilatorio).

Tabela 15: Coeficientes de regressao, do modelo linear + interagdo para

tensado de escoamento (oscilatério), em variaveis codificadas.

Termo Coeficiente Erro padréo | T P

do coeficiente
Constante (Bo) 165.94 13.81 12.016 0.000
SP (aditivo 1) (B4) | -138.30 18.08 -7.651 0.000
NS (aditivo 2) (B,) | 107.57 17.54 6.132 0.000
SP * NS (B12) -63.70 26.11 -2.440 0.037

S=49.79 R?®=91.9% R?(ajuste)=289.2%

As mesmas consideragdes feita na viscosidade plastica é aplicada para a
tensdo de escoamento. O Valor P < 0,05 dentro de um intervalo de confianca de
95%.
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O R? ajuste (coeficiente de determinacdo do modelo), indica o quanto o
modelo explica a variagdo dos dados e quanto mais proéximo de 100%, melhor o
modelo se ajusta.

Tabela 16: Analise da variancia para tensao de escoamento (modo oscilatério) das
13 pastas aditivadas.

Fonte Graus de | Seq SS Adj SS Adj MS F P
liberdade

Regresséo | 3 253076 253076 84359 34.03 0.000

Linear 2 238315 238337 119168 48.07 0.000

Interacdo | 1 14761 14761 14761 5.95 0.037

Erro 9 22313 22313 2479

Residual

Falta de |5 17797 17797 3559 3.15 0.144

ajuste

Erro Puro |4 4517 4517 1129

Total 12 275389

Na analise da tabela 16, para testar a significancia da regresséo, O “valor p”
para Regressao, linear + interacdo deve ser menor que 0,05, para estamos dentro
de 95% de confiabilidade. Na falta de ajuste, o “valor p” deve ser maior que 0,05,
significa que o modelo ndo tem falta de ajuste, ou seja, que o modelo se ajusta bem
aos dados.

Portanto, 0 modelo que ajusta e descreve a resposta “tensao de escoamento,
modo oscilatério”, pode ser descrito pela equacao 23:

resp = o+ B.x, + f,.x, + B, xx,

o,

escoamento

=165.94-138.30%SP+107.57 *NS- 63.70 % SP*NS Equacao 23

(+13.81)  (+18.08) (+17.54) (+26.11)

Onde p, significa o coeficiente da regressdo, S, significa o coeficiente do aditivo 1
(SP), B, significa o coeficiente do aditivo 2 (NS), fB,, significa o coeficiente do

aditivo 1 e do aditivo 2 e x, significa o teor (dosagem) do aditivo 1 e x, significa o

teor (dosagem) do aditivo 2.
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Os gréficos de residuos descreve o erro no ajuste do modelo, nos informando
acerca da adequacao do modelo ajustado. A figura 5.65 mostra os graficos dos
residuos para o modelo da equagéo 23.

Residuos para Tensao de Escoamento (modo oscilatorio)

Probabilidade Normal dos Residuos Residuos x Valores Ajustados
» o 21 °
® o
E 9] T 1] o °
o o
[ S i
fs‘ 50 80 s -
o ] e
g g y
101 E
1 | | | | | ® 21 : : : —
-2 -1 0 1 2 0 100 200 300 400
Residuo Padronizado Valor Ajustado
Histograma dos Residuos Residuos x Ordem dos Dados

N
h

Freqiiéncia
Residuo Padronizado
- o
—_|
o«

-2 -1 0 1 2 12 3 456 7 8 9 1011 12 13
Residuo Padronizado Ordem de Observacgao

Figura 5.65: Residuos para tens@o de escoamento em modo oscilatério.

Realizando as mesmas consideragbes de normalidade aplicada para o
grafico de residuo para a viscosidade plastica.

No gréfico probabilidade normal dos residuos, a normalidade é indicada
quando os dados tendem a se distribuir formando uma reta.

No gréfico residuos em fung¢é@o dos valores ajustados, indica normalidade dos
dados quando os dados dispersos no eixo dos residuos entre 2 e -2 .

No grafico residuos em fungéo da ordem de observagéo, indica normalidade
qguando os dados nao ultrapassam os limites 2 e -2 do eixo residuos padronizados e
boa dispersédo do dados.

No gréfico de histograma de residuos, indica normalidade dos dados quando
se aproxima de uma distribuicdo normal ou gaussiana.

Para a resposta tenséo de escoamento em modo oscilatério foi possivel obter
uma superficie de curvas de nivel que representa os teores maximos e minimos dos
aditivos. Através da modelagem podemos nos orientar em que regido da superficie
devemos nos deslocar de acordo com o comportamento reolégico que a aplicacao
exige.
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A figura 5.66 ilustra as curvas de nivel para tenséo de escoamento em modo
oscilatério em fungéo dos teores de aditivos 1 e 2, para 0 modelo da equagao 23.

Contornos de Tensao de Escoamento oscilatorio x Aditivos 1 e 2

3.0
Yield stress
oscillatory
[ | < 10
2.5 B 10- 100
M 100 - 200
200 - 300
300 - 400
2.0 M 400 - 500
M 500 - 600
[ | > 600

1.5

Aditivo 2 - Nanosilica

1.0

0.5
0.15 030 045 060 0.75 0.90

Aditivo 1 - Superplastificante

Figura 5.66: Contornos de tensdo de escoamento, em fungéo dos teores de aditivos
1e?2.

Caminhando sobre a superficie, podemos separar em regides de acordo com
seu comportamento reoldgico para posteriormente executar o deslocamento e obter
um ponto de dosagem 6tima. Se desejassemos uma pasta para ser aplicada em
concretos auto-adensavel, devemos explorar a regiao em azul escuro (centrdide
para sudeste), onde a tensdo de escoamento é baixa, logo prevalece um
comportamento mais liquido, de baixa viscosidade. Se desejassemos uma pasta
para ser aplicada em argamassas ou concreto projetado, devemos explorar a regiao
em verde (centrdide para nordeste), onde a tensdo de escoamento € alta para aderir
ao substrato e de viscosidade baixa para ser bombeado, logo prevalece o
comportamento mais pastoso, de viscosidade mais alta.

Como a acao do superplastificante causa segregacdo e perda da
consisténcia, a analise apontou um ponto 6timo da combinagdo dos aditivos, que
reduz a viscosidade com uma tensdo de escoamento minima para que se tenha
trabalhabilidade de 0,39% p/p de aditivo 1 e 2,78% p/p de aditivo 2.

92



6 — Conclusoes

1. O uso do aditivo1 (superplastificante) nas pastas de cimento afetou a tensao
de escoamento, a viscoelasticidade e a viscosidade plastica para uma
mesma relacéo a/c.

2. O uso do aditivo 2 (modificador de viscosidade) nas pastas de cimento s6
apresentou desempenho,em altas dosagens e quando a dosagem do aditivo
1 foi inferior a média recomendada pelo fabricante.

3. O ensaio de abatimento modificado no copo de pvc, pode ser um ensaio para
qualificar o comportamento de pastas de cimento, mas na faixa de dosagem
que utilizamos o equipamento nao foi possivel atender o objetivo, pois néo foi
capaz de medir todas as amostras.

4. O tempo de escoamento no funil de Marsh s6 foi medido para pastas de
cimento com baixa viscosidade plastica, cerca de 1 Pa.s. Para pastas com
viscosidade plastica > 1 Pa.s o fluxo foi intermitente ou estatico.

5. O uso da metodologia de resposta nos ajudou a encontrar uma dosagem
para pasta com viscosidade plastica reduzida, mas com baixo abatimento.
Em outras palavras: uma pasta com boa trabalhabilidade. Nem “altamente
viscosa” e nem “muito liquido”. Uma pasta de cimento preparada com uma
dosagem de 0,4% p/p de aditivo 1 e 2,8% p/p de aditivo 2, mostrou uma
viscosidade de 1,25 Pa.s e uma tensdo de escoamento de 450 Pa.
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Anexo |

A ferramenta que foi utilizada neste trabalho, a qual chamamos de “espinha
de peixe” foi usinada conforme sugestdo do Professor Phill Banfill da Universidade
Heriot-Watt do Reino Unido, que é semelhante a uma das geometrias que eles
utiizam em suas pesquisas [47]. As figuras a e b mostram, respectivamente, o

dimensional da ferramenta e uma foto da ferramenta pronta.

@l ORI

& Bmumn

Figura a - Dimensional da geometria Figura b — Geometria utilizada
“espinha de peixe”. neste trabalho.

Agradecemos a gentileza e a presteza do Professor Phill Banfill, com atencao dada

ao nosso trabalho e ao convite feito para realizarmos medidas em seu laboratério.
Muito obrigada!
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Anexo |l

Para poder calibrar a ferramenta “espinha de peixe” e testar se ela seria
capaz de nos fornecer dados confiaveis e reprodutiveis, tomamos como referéncia a
viscosidade de um fluido Newtoniano, a glicerina, com viscosidade de 1,15 Pa.s a
20°C. A figura A, mostra curvas de viscosidade e de torque, medidas para a
glicerina, usando dois sistemas de medicéo diferentes: uma geometria padrao, cone

placa (9 = 25 mm, 1°), e a geometria mostrada na figura b do anexo I.
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Shear Rate y

Anton Paar GmbH

Figura A - Curva de viscosidade [Pa.s] em fungao da taxa de cisalhamento [1/mim].
CP25-1: Medidas realizadas com cone-placa. STxx: Medidas com a geometria

“espinha-de-peixe”.

A faixa de taxa de cisalhamento adotada para calibracao ficou entre 1 [1/mim]
até 100 [1/mim]. Nesta faixa, podemos considerar um fluxo laminar. Acima de 100
[1/mim], observou-se que o fluxo foi turbulento. Ap6s calibracdo, adotou-se que a
leitura no reémetro de 1 mN-m equivale a 52 Pa, com a “espinha-de-peixe”.
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Anexo Il

Para a obtengéo da viscosidade plastica, foi adotada a curva de retorno dos
ensaios de cisalhamento rotacional para as 13 amostras. Através do software Origin,
foi feita uma regresséo linear dos valores de tensdo de cisalhamento x taxa de
cisalhamento, na regido de taxa de 20 a 200 s™'. O coeficiente angular da reta obtida
pela regressao, foi adotado como o valor da viscosidade plastica da amostra. A
figura B mostra a regressao feita para 1 amostra.

2000 T T T T T T T T
Ajuste linear da
curva de retorno i
1500 + 1.47 Pa.s .
(-1 !1)
i m amosira i |
® amostra 3
1000 — A amostra 2 ||
v amostra 4

1.69 Pa.s

Tensao de Cisalhamento [Pa]

(1,1) 0.54 Pa.s
0{—=xzx XXX X X (1,-1)x 0.37 Pa.s -

| | |
0 50 100 150 200

Taxa de Cisalhamento [s'1]

Figura A: Curvas de fluxo para amostras principais, com regressao linear, para obter
os valores de viscosidade plastica, considerados como a inclinagéo das retas.
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