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Abstract
E——

The current compressive strength test for cement classification is performed under a fixed water to cement ratio according to the Brazilian and
European standards, regardless the consistency obtained. However, under practical conditions the amount of water required is related to the
rheological need to obtain and maintain a desired workability. Intrinsic cement characteristics influence the water demand such as the cement
particle’s granulometry, specific surface area, density, the presence or not of water reducing admixtures, chemical and mineralogical nature of raw
materials, etc., influence particles agglomeration state. Because water demand influences the mechanical properties of cement based products,
the compressive strength class under a fixed water to solids ratio specified by the standards may not be representative for the user. The present
work investigates the influence of mixing conditions on mini-slump spread results, a test that has been used for many years but never standard-
ized. Cement paste samples were produced with varied mixing conditions (time and rotation speed) using a conventional stirrer and subjected to
mini-slump spread test immediately after mixing and at fixed hydration times. Results show that mixing and hydration time do influence on mini-
slump spread. At lower rotation speeds, results variability increases. Under fixed time after first contact with water, increasing rotation speed leads
in a reduction of results variability and increase the test's repeatability on cement pastes.

Keywords: Portland cement, mini-slump spread, mixing.

Resumo
[

O ensaio de resisténcia do cimento, segundo as normas brasileiras e europeia atuais, é realizado com uma relagdo agua/cimento fixa em massa,
independente da consisténcia obtida. No entanto em condi¢gdes normais de uso, a quantidade de agua é uma variavel definida com a finalidade
de manutengao da consisténcia dos materiais cimenticios para obter trabalhabilidade adequada. Caracteristicas intrinsecas dos ligantes, como
distribuicdo de tamanho de particulas, area superficial especifica, densidade e natureza quimica ou mineraldgica, ou extrinsecas, como presenga
de aditivos, temperatura ambiente e da agua, tempo e energia de processamento, etc., podem afetar de forma distinta o estado de aglomeragao
e, consequentemente, a necessidade de liquido para a mistura. Como a demanda de agua influencia a resisténcia mecéanica dos produtos, a
utilizagéo da relagéo agua/cimento fixa torna, em termos praticos, a classificagéo do cimento pela resisténcia pouco significativa para o usuario.
Neste trabalho foi investigada a influéncia das condigdes de mistura na repetibilidade do ensaio de mini-slump, bastante usado para avaliagdo
da quantidade de agua nas composi¢des, mas ndo normatizado. Pastas de uma mesma amostra de cimento foram misturadas por diferentes
tempos e/ou rotagdes, usando um agitador mecanico convencional, e submetidas ao ensaio de mini-slump imediatamente apds o ensaio ou apds
o0 mesmo tempo de contato com a agua. Observou-se influéncia significativa nos resultados: quanto maior a rotagcdo ou a manutencéo do tempo
de mistura, menor a variabilidade do espalhamento mini-slump sendo que a influéncia é mais sensivel para diferencas de rotagéo.

Palavras-chave: cimento Portland, mini-slump, mistura.
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Effect of mixing method on the mini-slump spread of Portland cement pastes

1. Introducgao

EE

A demanda de agua é uma variavel que interfere na resisténcia me-
canica dos produtos cimenticios, pois 0 excesso de liquido aumenta
a quantidade de poros capilares ou defeitos microestruturais. Mes-
mo assim, o0 ensaio para a determinagao da resisténcia do cimento,
segundo as normas brasileira (ABNT, NBR 7215) e europeia (EN
197-1), é realizado com relagédo agua/cimento fixa em massa.

No entanto, como os ligantes possuem caracteristicas fisicas, qui-
micas e mineraldgicas distintas, apresentam diferentes demandas
de agua para a manutengao da consisténcia e trabalhabilidade.
Assim a realizagao de ensaios de resisténcia mecanica com base
na estratégia de agua fixa pode ser pouco significativa para o usu-
ario. Em concretos auto-adensaveis, por exemplo, a quantidade
de agua é ajustada de acordo com o abatimento ou flow. Logo,
cimentos de uma mesma classe de resisténcia podem ter um de-
sempenho diferente em aplicagbes praticas.

Ensaios como flow table, funil de Marsh e mini-slump de Kantro,
que sao de simples implementacao e execugdo como métodos de
controle, permitem uma avaliacdo da demanda de agua de forma
pouco cientifica. Reometria rotacional, por outro lado, € um tipo
de ensaio que demanda um pouco mais de pratica para execugao
e analise dos resultados, mas define o consumo de agua a partir
parametros como tensdo de escoamento ou viscosidade. Adicio-
nalmente, permite a avaliagdo das propriedades dos materiais ci-
menticios em fungao da variagao da condigdo de cisalhamento, e
serve para explicar os resultados dos ensaios monoponto.

No entanto, € senso comum que a energia de mistura interfere
fortemente na qualidade da pasta e, consequentemente, demanda
de agua, pois afeta o grau de desaglomeragao das particulas (RO-
MANO et al., 2009; WILLIAMS; SAAK; JENNINGS, 1999; YANG;
JENNINGS, 1995). Com isso, independente da forma como a
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quantidade de agua de amassamento seja determinada, sempre
havera o impacto da preparagédo da amostra no resultado. Por-
tanto, a repetitividade e a eficiéncia de qualquer método ensaio
depende de um processo adequado de mistura.

Sendo assim, este trabalho foi realizado como a primeira etapa
para o desenvolvimento de uma proposta de um padréo de ensaio
para o mini-slump, no qual foi investigada a influéncia das condi-
¢bes de mistura na repetitividade dos resultados. Também foram
realizados ensaios para correlacionar os resultados de mini-slump
com reometria rotacional e avaliar a influéncia da mistura na rea-
tividade do cimento.

2. Fundamentos

EE

Ao adicionar agua ao cimento ocorre a formagao de aglomerados
por forgas capilares de Van der Walls (Figura 2.1). Esses aglomera-
dos de particulas se formam aleatoriamente, alteram a distribuicao
granulométrica efetiva e incorporam agua no seu interior, modifican-
do a reologia do sistema. Aglomerados sdo uma das fontes de va-
riabilidade de um ensaio de avaliacdo da consisténcia. Quanto mais
dispersa a pasta, menor sera a variabilidade de um ensaio posterior.
Diferentes condi¢des de mistura geram fluidos com diferentes per-
fis reolégicos. A medigdo do perfil reolégico por reometria rotacio-
nal de pastas, argamassas e concretos € o método mais completo
de avaliar o comportamento de um fluido frente aos esforgos que
podem ser submetidos. Fluidos podem obedecer a comportamen-
tos reoldgicos distintos. Para diferentes taxas de cisalhamento a
resposta do fluido pode ser composta por comportamentos ba-
sicos (newtoniano, pseudoplastico, dilatante, de Bingham etc)
(BANFILL, 2006; PANDOLFELLI et al., 2000). Contudo, redme-
tros sdo equipamentos de alto custo e € necessario treinamento
adequado para realizagéo e interpretagéo dos resultados.

Particulas
Afastadas

Teor de Agua

Figura 2.1

Representacdo esquemdtica das camadas adsorvidas de ligacdo e das pontes liquidas de ligacdo
entre particulas (laranja) imersas num meio liquido (azul) (PANDOLFELLI et al., 2000)
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Viscosidade plastica em funcdo da pré-taxa de cisalhamento para diferentes técnicas de mistura

(WILLIAMS; SAAK; JENNINGS, 1999)

Técnicas simplificadas para avaliagao da demanda d’agua, ape-
sar de consideradas ensaios “monoponto” (BANFILL, 2006), sdo
importantes na auséncia de um ensaio mais completo. Essas téc-
nicas incluem a mesa de consisténcia (flow table) feito em arga-
massa que € uma opgao de ensaio. A norma americana ASTM
prevé que cimentos com maior teor de adigbes devem passar pelo
ensaio de mesa de consisténcia para determinar a quantidade de
agua utilizada na resisténcia a compressao (ASTM C109). Como
deve ser feito em argamassa e € utilizada uma quantidade grande
de material, esse ensaio pode ser trabalhoso para ser implementa-
do como controle de um processo produtivo, mas € uma alternati-
va para determinagdo da demanda d’agua e eventual corregédo da
relagdo agua/cimento em fungdo do espalhamento (SANYTSKY;
KROPYVNYTSKA; RUSYN, 2015).

O funil de Marsh e o mini-slump sao técnicas que podem ser apli-
cadas a pastas de cimento. E possivel encontrar referéncias apon-
tando essas técnicas como complementares ja que cada resultado
pode ser correlacionado a um parametro reoldgico. O tempo para
0 escoamento no ensaio de funil de Marsh, correlacionado com as
caracteristicas do cimento, esta relacionado a viscosidade apa-
rente da pasta. Ja a abertura do mini-slump esta relacionada a
tensdo de escoamento (BANFILL, 2006; GAO; FOURIE, 2015).
Essas séo técnicas mais rapidas de serem executadas, mas que
devem ter uma mistura adequada para serem representativas.
Assim, misturas com energia suficiente para quebrar aglomerados
formados por forgas de atracdo superficial (PANDOLFELLI et al.,
2000) sao pré-condicao para ensaios reologicos repetitivos de pas-
tas, argamassas ou concretos. Em trabalhos que avaliaram o efeito
das condigbes de mistura no comportamento reoldgico observou-se
que quanto maior a energia de mistura, maior o estado de desa-
glomeragéo das particulas (WILLIAMS; SAAK; JENNINGS, 1999;
YANG; JENNINGS, 1995). Na Figura 2.2 abaixo estao apresentados
resultados de viscosidade plastica obtidos por reometria rotacional
em pastas submetidas a diferentes condicdes de mistura. Nesses

resultados a mistura de maior energia apresentou os menores re-
sultados de viscosidade plastica. No mesmo trabalho também foi
analisada a area de histerese em fluxo continuo sendo que a area
€ maior quanto menor a energia de mistura indicando que nesses
casos a estrutura das pastas continuaram a desaglomerar durante
o ensaio (WILLIAMS; SAAK; JENNINGS, 1999). Logo pastas pro-
duzidas com maiores energias de mistura seriam mais repetitivas.
As condigdes de mistura também podem influenciar o calor de
hidratagdo e a microestrutura. Estudos mostram que a cinética
de hidratagdo aumenta conforme aumenta as taxas de rotagédo
utilizadas nas misturas uma vez que os graos de cimento ficam
mais afastados, aumenta a superficie de contato com a agua e
aumenta a probabilidade de choque e fricgéo entre os graos (BE-
RODIER; SCRIVENER, 2015; DOLLIMORE; MANGABHAI, 1985;
JUILLAND et al., 2012; TAKAHASHI; BIER; WESTPHAL, 2011;
YANG; JENNINGS, 1995).

3. Programa experimental
_—
3.1 Materiais

Foram produzidas pastas utilizando um cimento que se enquadra
na classificagdo da EN 197 como CEM II/B-L 32,5N (cimento Por-
tland composto com filer calcario) e uma relagdo agua/cimento de
0,45. A quantidade de agua foi escolhida apos testes preliminares
indicarem que é necessario um teor de agua minimo para que seja
possivel a realizagdo do ensaio de mini-slump.

O cimento possui massa especifica de 2,96 g/cm?, inicio de pega de
335 min, area superficial blaine de 6150 cm?#g e finura em peneira
75 um (n° 200) de 1,3%. A distribuicdo do tamanho de particulas
(obtida em um equipamento Malvern Mastersizer 2000, em etanol)
esta representada na Figura 3.1. A analise quimica (Tabela 3.1)
foi elaborada com base nas diretrizes prescritas na especificagao
dos cimentos Portland Compostos NBR11578:1991 (ABNT, 1991).
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Figura 3.1
Distribuicdo do tamanho de particulas do cimento
Tabela 3.1
Composi¢cdo quimica do cimento (%)
PF Sio, | ALO, | Fe,0, | CaO MgO so, Na,0 K,0 CaO- RI co,
13.2 15,6 3.62 2,42 59,9 1,77 2,25 0,08 0,73 1,15 1,94 11,4

A analise mineralégica semi-quantitativa por DRX (obtida em um
equipamento Rigaku Windmax 1000 e o software X-Pert HighScore
Plus 4.1 da Panalytical) é ilustrada na Tabela 3.2.

3.2 Métodos

3.21 Condigoes de mistura

As pastas de cimento foram misturadas em uma coqueteleira me-

talica utilizando-se em um agitador mecéanico RW20, IKA, com hé-

lice naval de 35 mm de diametro. As condi¢cdes de mistura foram

variadas em relagao ao:

B tempo de mistura (60, 90, 180, 210 a 300 segundos),

B velocidade de rotagdo (320 a 2550 rpm) e

B  momento de realizagéo do ensaio (imediatamente apos a mis-
tura ou em 340 segundos do primeiro contato com a agua).

O tempo de hidratagao foi apontado como uma possivel variavel, por

Tabela 3.2
Composi¢cdo semi-quantitativa por DRX (%)
Fase C.S C,S C.A C,AF Dolomita | Calcita | Bassanita | Anidrita-ll Quartzo
Fichas | 00-013- | 01-086- 01-070- 96-900- 01-075- 01-086- 01-083- 01-072- 46-1045
PDF 0272 0398 0839 3349 1711 0174 0438 0916
% 42,7 13,1 3.8 5,7 1.1 30.4 1.8 0.4 0.9
2
g
&
320, 1400 ou 2550 Re-g:ﬁtura
Pré-mistura
30 90, 120, 240 ou 330 330 340 Tempo (s)
Figura 3.2

Agitador mecdanico IKA RW20 (esquerda) e condi¢gdes de mistura ufilizadas (direita)
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isso foram realizados ensaios com espera para que todas as pastas atin-
gissem o mesmo tempo de contato com a agua e 10 segundos de remis-
tura. Uma ilustragéo da etapa de mistura é apresentada na Figura 3.2.

Atemperatura externa foi monitorada para que estivesse entre 23 + 2°C.

3.2.2 Mini-slump

Apos a mistura as pastas foram adicionadas em um mini-cone de

Figura 3.3

Mini-slump em acrilico utilizado nos ensaios
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Figura 3.4

Kantro de acrilico com 6 cm de altura, base inferior de 4 cm de dia-
metro e base superior de 2 cm de diametro (Figura 3.3). Aplicou-se
cinco golpes com bastao de vidro para melhorar o adensamento
da pasta e evitar a formagao de bolhas no interior, e 0 excesso da
parte superior foi retirado. Em seguida, o cone é levantado rapida-
mente e 0 espalhamento medido.

3.2.3 Reometria rotacional

Os ensaios de reometria rotacional foram realizados em um equi-
pamento Haake, MARS 60 (Thermo Scientific), com geometria de
placas paralelas de diametro de 25mm.

Optou-se por aplicar um ciclo de cisalhamento com acelera-
¢do da taxa de 0 a 50s™, seguida de uma desaceleragéo a 0,
conforme ilustrado na Figura 3.4. A temperatura foi mantida em
23°C. Como resultado, foram obtidas curvas de tensdo de cisa-
Ihamento (c em Pa) ou viscosidade (n em Pa.s) em fungéo da
taxa aplicada (y em s™).

3.2.4 Calorimetria isotérmica

O monitoramento do fluxo de calor durante a reagao de hidratagao
do cimento foi realizado em um calorimetro de condugéao isotérmi-
ca TAM Air (TA Instruments), ilustrado na Figura 3.5 por 48 horas,
mantendo-se a temperatura em 23°C.

Par@metros de controle do ensaio (esquerda); reometro de pasta Haake MARS 60 (direita)

Figura 3.5
Ensaio de calorimetria isotérmica
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Figura 4.1

Resultados médios (linha preta) e amplitudes (linhas vermelhas) de repeticdes de mini-slump
em funcdo da rotacdo imposta no agitador mecdnico (misturas com 30 segundos de molhagem

e 90 segundos de agitacdo)

4. Resultados e discussao
HE

Inicialmente foi avaliada a influéncia da velocidade de rotagéo
imposta durante a mistura nos resultados de mini-slump para
um tempo de cisalhamento fixo. Em seguida foram analisa-
dos diferentes tempos de mistura em trés rotagdes distintas
considerando também a possibilidade de o ensaio ser influen-
ciado pelo tempo de hidratagdo. O terceiro passo foi realizar
0 ensaio de mini-slump em paralelo com a reometria rotacio-
nal para analisar a correlagao entre a tensdo de escoamen-
to e a abertura. Por fim a avaliagdo do efeito da mistura no
calor de hidratagéo foi feita combinando o menor e o maior

tempo de mistura com a menor e maior rotagao do misturador.
A avaliagao da significancia estatistica dos resultados foi reali-
zada por andlise de variancia de fator Unico e testes t-student
dois a dois considerando distribuigdes bicaudais, variagao de-
sigual entre as amostras e um nivel de significancia de 5%. Os
resultados de analises estatisticas estdo apresentados para a
primeira etapa dos ensaios e descritos nas demais.

4.1 Influéncia da rotagao no espalhamento da pasta

A primeira parte dos ensaios consistiu em produzir pastas com
misturas de 30 segundos de molhagem e 90 segundos de rota-

Tabela 4.1
Andlise de vari@ncia para os resultados apresentados na Figura 4.1
Fonte de variagdo SS df MS F P-value F crit
Entre grupos 1,77 4 0,44 25,56 4,69E-06 3.18
No mesmo grupo 0.23 13 0,02 - - -
Total 2,00 17 - - - -
Tabela 4.2
Matriz de festes t-student realizados para os resultados apresentados na Figura 4.1
Grupos 320 1400 2000 2200 2500
320 - 25,3% 3,4% 1,0% 0.1%
1400 25,3% - 9.8% 1,6% 0.0%
2000 3,4% 9,8% - 15,8% 0,1%
2200 1.0% 1,6% 15.8% - 1,0%
2500 0.1% 0.0% 0,1% 1,0% -
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¢ao variavel (320 a 2550 rpm). Foram produzidas até 4 pastas por
condigao de mistura. Os resultados apresentados abaixo na Figu-
ra 4.1 seguem a tendéncia esperada. Os parametros resultantes
da analise de variancia estao apresentados na Tabela 4.1 e os
resultados do teste f-student estdo apresentados na Tabela 4.2.
A analise de varidncia mostra que ha populagdes distintas nos re-
sultados obtidos (F>Fcrit). O teste t-student ilustra que para as rota-
coes de 320 a 1400, 1400 a 2000 e 2000 a 2200 nao satisfazem a
condicdo das populagdes serem distintas (menor que 5%). Porém
as demais condi¢des sao estatisticamente diferentes permitindo a
andlise da influéncia da taxa de rotagdo na abertura por mini-slump.
A dispersao dos resultados diminui com aumento o tempo de ci-
salhamento tornando o ensaio mais repetitivo. O coeficiente de
variagéo varia de 4% nas duas rotagbes mais baixas, para 2,6%
em 2200 e 2550 rpm. Conforme aumenta-se a rotagcdo do mistu-
rador, o espalhamento (ou raio de abertura) aumenta, indicando
a reducdo da tensdo de escoamento (BANFILL, 2006; FERRA-
RIS; OBLA; HILL, 2001; GAO; FOURIE, 2015; WILLIAMS; SAAK;
JENNINGS, 1999; YANG; JENNINGS, 1995). Isto é esperado em
fungéo do maior grau de desaglomeragao das particulas provoca-
do pelo aumento da energia imposta durante a mistura (PANDOL-
FELLI et al., 2000).

4.2 Impacto do tempo de mistura

Para avaliar ndo apenas o efeito do aumento da rotagdo, mas
também da aplicagdo de diferentes tempos de mistura, a segun-
da avaliagao realizada nesse trabalho consistiu em variar o tem-
po de mistura para rotagdes fixas (320, 1400 e 2550 rpm).

No primeiro grupo de ensaios o mini-slump foi realizado ime-
diatamente apds a mistura (Figura 4.2) e a andlise de varian-
cia comprovou que haviam amostras estatisticamente distintas.
A avaliagdo comparativa dois a dois mostrou que as amostras

L
o o o o

Mini-slump - raio (cm)
N
W

PI T T T N TN T T TN N TN T T T NN T T A N N T N WA W |

eram diferentes. Contudo foi observada uma possivel inconsis-
téncia para as trés rotagbes impostas em 90 segundos de mis-
tura. Apos repetigdes, oscilagdes na temperatura foram descar-
tadas como fonte de variagéo, pois o aquecimento em fungéo do
cisalhamento teve alteragao irrelevante para todas as misturas
e a temperatura ambiente estava controlada. E provavel que
esteja relacionada ao tempo de ocorréncia de reagdes iniciais
de hidratagao.

Em seguida, no segundo grupo de ensaios foi fixado o tempo de
hidratagéo (apos o primeiro contato com a agua) em 340 segun-
dos para a realizagao dos ensaios de mini-slump. Para reduzir o
efeito da reaglomeragao durante o tempo de espera as pastas
foram submetidas a uma remistura de 10 segundos previamente
ao ensaio, tempo que se revelou suficiente em ensaios explora-
térios. Os resultados estdo apresentados na Figura 4.3.

A analise de variancia provou que ha amostras estatisticamente
diferentes dentre os ensaios. Os testes t-student mostram que
nas misturas a 320 rpm os primeiros trés tempos de mistura im-
postos (60, 90 e 180 segundos) sdo estatisticamente iguais. Para
misturas a 1400 rpm os primeiros dois tempos séo estatistica-
mente iguais. Por fim, para misturas a 2550 rpm, os primeiros
trés tempos séo estatisticamente distintos. Em todos os casos
os dois ultimos tempos de mistura (210 e 300 segundos) nao
possuem diferenca estatistica.

Além disso os resultados dos ensaios realizados no mesmo tem-
po de hidratagao ja ndo apresentam a inconsisténcia em 90 se-
gundos de mistura observada anteriormente. Nesse caso, fica
mais evidente a tendéncia de aumento no espalhamento com o
aumento do tempo de mistura até 210 segundos principalmen-
te a 2550 rpm. Apds este tempo, o a mistura mais longa nao
produziu aumento do espalhamento significativo. Assim, o maior
espalhamento foi obtido com uma mistura de 210 segundos a
2550 rpm.
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300

Tempo de mistura (s)

Figura 4.2

Resultados de ensaios mini-slump com diferentes tempos de misturas em diferentes rotacdes
(ensaio realizado imediatamente apds o termino da mistura). Linhas fracejadas representam os

mdaximos e minimos obtidos para cada rotacdo
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Figura 4.3

Resultados de ensaios mini-slump com diferentes tempos de misturas em diferentes rota¢des (ensaio
realizado apds 340 segundos de hidratagdo com 10 segundos de remistura previomente ao ensaio).
Linhas tracejadas representam os méximos e minimos obtidos para cada rotacdo

Ao comparar os resultados dois a dois para as mesmas condigbes
de mistura e diferentes tempos de execugao do ensaio, observa-
-se que de fato as misturas sao diferentes com excegao das amos-
tras misturadas por 300 segundos e as misturadas a 320 rpm por
60 segundos, esta ultima que apresentou valores pequenos de
abertura. Assim, esses resultados sao um grande indicativo que o
tempo de hidratagéo impactou os resultados dos ensaios.

4.3 Reometria rotacional
Para verificar se ha correlagéo entre os resultados de mini-slump

e a tensao de escoamento obtida por reometria rotacional, foram
realizados ensaios nas pastas misturadas a 1400 ou 2500 rpm

00 W
o o

—8—3405s- 2550 rpm

N W B U0 O~
o O O O o O

Tensao de cisalhamento (Pa)
=
o

0
0,001

0,01 0,1

por 210 e 300 segundos. Os ensaios foram realizados imediata-
mente apos a mistura e apds 340 segundos do inicio, precedido
de remistura de 10 segundos (mesmos procedimentos utilizados
anteriormente).

A Figura 4.4 abaixo exemplifica os resultados obtidos no ensaio de
reometria rotacional, que mede o esfor¢o necessario (tensdo de
cisalhamento) para determinadas taxas de cisalhamento. Neste
caso as pastas foram aceleradas do repouso até uma taxa de 50
s e a seguir, desaceleradas. A tensdo de escoamento é obtida
como o ponto da curva de taxa 1 s (relacionado a precisdo do
equipamento) na desaceleragao.

Os resultados de tensdo de escoamento em fungdo da rotagao utili-
zada na mistura estao representados na Figura 4.5. Aparentemente

1 10 100

Taxa de Cisalhamento (1/s)

Figura 4.4

Resultado tipico do ensaio de reometria rotacional realizado
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Figura 4.5

Tensdo de escoamento em funcdo do fempo de mistura para rotacdes de 1400 e 2550 rpm e ensaios
realizados imediatamente apds a mistura e com espera até 340 segundos de hidratacdo

quanto maiores as rotagdes de mistura, menores foram as tensdes
de escoamento registradas. Observa-se que o efeito de aumento do
tempo de mistura para a mistura a 2550 rpm tem pouco impacto na
tensédo de escoamento, que permanece muito baixa. Nesta rotagéo
também nao foi possivel observar efeito de reaglomeragao durante
a espera. O efeito da mistura na viscosidade foram relativamente
pequenos. Apesar de ter sido realizado um unico ensaio para cada
condigao, as conclusdes estédo alinhadas com os resultados apre-
sentados nos itens anteriores.

Como relatado na literatura (GAO; FOURIE, 2015), foi observada
correlagao entre o resultado de mini-slump e a tensao de esco-
amento obtida por reometria rotacional (Figura 4.6). No entanto,

0 ensaio de reometria rotacional € mais sensivel em relagéo ao
mini-slump: enquanto o resultado da tensdo de escoamento variou
entre ~0,5 e 6 Pa (12 vezes) o resultado do entre 3 e 4 cm (1,3 ve-
zes). Nao houve correlagao entre o espalhamento e a viscosidade
aparente. A estimativa da viscosidade com o mini-slump exige a
medida do tempo de escoamento.

4.4 Influéncia da mistura na cinética de hidratagcao
A literatura revela que um aumento da energia de mistura provoca

uma aceleragdo da taxa de hidratagdo (BERODIER; SCRIVENER,
2015; JUILLAND et al., 2012; TAKAHASHI; BIER; WESTPHAL,

4,1 -
—~399
£ ] ™
EYE -.__jt
Q .. R o y=-0,1682x + 3,9121
e 33 TN Re=0,8878
5 3,3 T Tre
g %3 o TS
S ]
7 o S e
€29 ; R
257 e
2;5 : L} 1 1 LI 1 1 1 1 1 L} 1 1 1 1 T LI | T 1 1 1 LI T 1 LI | T T 1 1 1 LI} T 1 1
0,0 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0 6,0 7,0 8,0
Tensao de escoamento (Pa)
Figura 4.6

Abertura mini-slump (raio em cm) em fungdo da tensdo de escoamento (Pa) obtida por

reometria rotacional
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Curvas de liberag¢do de calor para condicdes extremas de mistura (23°C)

2011). Esta taxa pode ser medida nos ensaios de calorimetria iso-
térmica pela taxa de liberagéo de calor (J/s) no periodo de acele-
racgao. Isso impacta nao so6 nas resisténcias nas primeiras idades,
mas também no desenvolvimento da microestrutura do material
cimenticio (YANG; JENNINGS, 1995), o que é indesejavel.

O fluxo de calor foi avaliado nas pastas de cimento misturadas por
60 e 340 segundos nas rotagdes de 320 e 2550 rpm, condi¢cdes
extremas que devem incluir os demais cenarios estudados.

A Figura 4.7 mostra que a rotagao imposta durante a mistura in-
fluencia na cinética de hidratagéo de forma significativa, porém, a
variagao do tempo nao. A mistura a 2550 rpm aplica uma energia
cinética superior nas particulas em relagéo a mistura a 320 rpm.
Ja tempo de mistura impacta no aumento da probabilidade de cho-
ques que, com o uso da mesma energia cinética, ndo provocaram
diferencgas na liberagao de calor. Estes resultados estdo de acor-
do com o relatado na literatura (BERODIER; SCRIVENER, 2015;
JUILLAND et al., 2012; TAKAHASHI; BIER; WESTPHAL, 2011).
O tempo de pega, determinado pela calorimetria isotérmica
(ASTM C1679) foi reduzido de 460 (320 rpm) para 400 minutos
para amostras misturadas em 2550 rpm.

Nao s6 o perfil de liberagao de calor, mas o calor acumulado também
sofreu alteragéo. O calor total em 48 horas descontado o periodo de
dissolugao foi de 220 e 210 J/g para amostras misturadas a 320 rpm
por 60 e 300 segundos respectivamente. Ja para amostras mistu-
radas a 2550 rpm por 60 e 300 segundos, o calor total em 48 horas
subiu para 240 e 235 J/g. Apesar de haver uma pequena diferenga
entre amostras misturadas na mesma rotagéo, ha um aumento da
liberagéo de calor com o aumento da rotagdo. De acordo com refe-
réncias, esse efeito € resultado da aplicacdo de uma maior energia
de mistura que contribui para um aumento da reatividade devido ao
cisalhamento entre as particulas (BERODIER; SCRIVENER, 2015).

5. Conclusoes
E—

A energia de mistura, representada neste experimento pelo tempo

e a velocidade de rotagdo, além do momento decorrido entre o
inicio da mistura e a realizagdo do ensaio exerceram influéncia
relevante nos resultados de espalhamento no ensaio mini-slump.
Velocidades de mistura mais elevadas — que propiciam maior
energia cinética nas particulas e aumentam a probabilidade co-
lisbes que destroem aglomerados - produziram, de forma geral,
menores variabilidades nos resultados.

O mini-slump se revelou uma ferramenta de baixo custo, pratica e
sensivel a mudangas na tensao de escoamento, um importante para-
metro reoldgico das pastas de cimento. Porém, ndo se tem nenhuma
informagao sobre as caracteristicas das pastas sob diferentes condi-
¢Oes de cisalhamento, visto que se trata de um ensaio monoponto.
A mistura influenciou também a taxa de liberagao de calor durante a
reagdo quimica do cimento: rotagdes mais elevadas provocaram ta-
xas de aceleragao mais acentuadas no pico principal de hidratagao.
Na pratica esse efeito afeta principalmente as resisténcias iniciais.
Na configuracao de teste, a rotagdo mais adequada de mistura foi
a mais alta, 2550 rpm por tempo de 210 segundos de mistura. E
provavel que rotagdes mais elevadas, possiveis com outros equi-
pamentos, continuem a diminuir a variabilidade dos ensaios.
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