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RESUMO

O objetivo deste trabalho foi de comparar dois métodos (Agulha de Vicat e Calorimetria Semi-Adiabética)
para determinar o tempo de inicio e fim de pega do cimento Portland. Foram coletadas 10 amostras de 2 tipos
de cimento com maior emprego na regido sul do pais de uma mesma unidade de fabricacdo, durante 0 mesmo
més. Verificou-se que o método de calorimetria semi-adiabatica € uma técnica eficaz, pratica e simples para
monitorar o comportamento do processo de hidratagdo do cimento e fornecer resultados com variagdes de
1,5% (4 minutos) para o cimento CP Il F-40 e de 6,3% (14 minutos) para o CP V. Esta diferenca de resulta-
dos pode ser explicada por alguma imprecisdo durante a realizacdo do ensaio de Vicat, ou a necessidade de
uma maior quantidade de repeticBes de ambos 0s ensaios para se trabalhar com valores médios, mais aproxi-
mados. O tamanho das amostras testadas, também, impossibilita a aplicacdo das curvas apresentadas neste
trabalho como padrdo de comportamento para os cimentos estudados, visto que existe variabilidade de com-
posicéo entre cada lote e cada fabricante.

Palavras-chave: Tempo de Pega; Ensaio de Vicat; Calorimetria Semi-adiabatica.; Cimento CP Il F-40; Ci-
mento CP V ARI-RS

ABSTRACT

The objective of this work was to compare two methods (Vicat needle and semi-adiabatic calorimeter) to
determine the cement set times. Ten samples of the 2 largest used types of cement were collected in the bra-
zil’s southern region of the same manufacturing unit during the same month. It was verified that the semi-
adiabatic calorimetry method is an efficient, practical and simple technique to monitor the behavior of the
cement hydration process and to provide results with times varying 1.50% (4 minutes) for the CP 11 F- 40 and
6.28% (14 minutes) for CP V ARI-RS. This difference in results may be explained by some inaccuracy dur-
ing the Vicat needle methods, or the need for a greater number of replicates of both methods to work with
approximate mean values. The size of the samples tested also makes it impossible to apply the curves pre-
sented in this work as behavioral pattern for the studied cements, since there is variability of composition
between each batch and each manufacturer.
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1. INTRODUCAO

A producéo de concreto dosado em centrais vem batendo recorde, para suprir esta demanda & indUstria de
cimento vem aumentando sua producdo. Dados do Sindicato Nacional da Inddstria do Cimento (SNIC) [1]
apontam para um crescimento de 50% da producédo de cimento entre os anos de 2007 e 2013. Junto com este
aumento, cresce as reclamacgdes de problemas de pega, tempo de langamento e endurecimento do concreto
entregue em obra, fato este muitas vezes ndo explicado ou compreendido pelos fornecedores de concreto.
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Para evitar possiveis problemas, a maioria das empresas fornecedoras de concreto realizam o controle
de recebimento de suas matérias primas para evitar variaces de desempenho do produto final. Diariamente
sdo feitas inspecdes visuais nos agregados recebidos e mensalmente amostras sdo encaminhadas para labora-
térios terceirizados para ensaios de caracterizacdo com objetivo de avaliar a uniformidade do fornecimento.
Nos aditivos, o controle ¢ feito através de verificacdes de densidade no recebimento dos lotes, e no cimento,
este controle resume-se no armazenamento das amostras coletadas para ensaios em laboratério terceirizados
guando se identifica algum problema em obra. (ABESC, s.d. [2])

Os ensaios mais usuais em cimento avaliam as propriedades quimicas como perda ao fogo, quantida-
des de gipsita e residuos insollveis na mistura, propriedades fisicas tais como o tamanho grao definido atra-
vés do processo de peneiramento em malha de abertura definida, superficie especifica, tempos de pega e pro-
priedades mecénicas no caso ensaios de resisténcia a compressdo. Estes ensaios, quando realizados, podem
assegurar certo nivel de uniformidade nos lotes de cimento recebido, em especial o ensaio de pega, realizado
para controlar os teores de gipsita presente na mistura. Quantidades de gesso, finura muito diferentes em um
mesmo tipo de cimento podem ocasionar comportamentos distintos de pega e endurecimento (METHA e
MONTEIRO, 1994 [3]). O conhecimento destas informagdes possibilita a tomada de decisdo quanto a possi-
Vveis corre¢ao nos tragos de concreto a serem produzidos com este cimento.

O ensaio utilizado para determinar os tempos de inicio e final de pega preconizado pela norma brasi-
leira é 0 Método da agulha de Vicat (NBR NM 65 (ABNT, 2003) [4]). Entretanto, devido a falta de equipa-
mento, estrutura de laboratério e a deficiéncia de técnico treinado, aliado ao longo tempo de execugdo do
ensaio, é impossivel empregar essas metodologias para testar todos os lotes de cimento recebidos em uma
central dosadora de concreto, devido a grande quantidade de aglomerante empregado. Nesse sentido, muitas
das centrais fornecedoras coletam amostras aleat6rias de cimento Portland, referente ao a esse insumo adqui-
rido, deixando acondicionadas em seu laboratorio para eventuais investigacfes por via de problemas ocorri-
dos no concreto ou argamassa assim dosados.

Para contornar esta dificuldade, muitos profissionais empregam uma metodologia que ndo é normati-
zada, a calorimetria semi-adiabética, por causa da rapidez dos resultados e menor necessidade de trabalho
humano no método. Esse método baseia-se no calor liberado durante a hidratagcdo do cimento e segundo Ne-
ville (2013) [5], o inicio da pega é o ponto correspondente a final do periodo de inducéo, quando ocorre acen-
tuada elevagdo da temperatura e o fim de pega corresponde ao pico de temperatura liberada durante o proces-
so da hidratag&o do cimento.

Este trabalho busca estudar uma das alternativas praticas empregadas para avaliar o inicio e o fim de
pega: a calorimetria semi-adiabéatica. Foram testados dois tipos de cimento com maior emprego na regido sul,
correlacionando as curvas de evolucao de calor com os tempos de inicio e fim de pega obtido através do en-
saio segundo NBR NM 65 (ABNT, 2003) [4].

2. REFERENCIAL TEORICO

2.1 Hidratagédo do cimento Portland

O cimento Portland é constituido de compostos anidros que em contato com a dgua adquirem propriedades
ligantes e resisténcia mecanica. Ao passar do tempo estes apresentam caracteristica que levam ao enrijeci-
mento e posteriormente o endurecimento da pasta de cimento (MEHTA e MONTEIRO, 1994 [3]; NEVILLE,
2013 [5]).

De acordo com Neville (2013) [5], sdo duas as maneiras que 0s compostos de cimento reagem com a
agua. A primeira refere-se a prépria reagdo de hidratacdo do cimento, que ocorre pela incorporacdo de molé-
culas de agua, e a segunda acontece por hidrdlise onde ocorre a quebra e dissolucdo de determinados compo-
nentes do cimento. Neville (2013) [5] complementa que é usual utilizar o termo hidratacdo do cimento para
todas as reagBes com a agua, isto &, tanto a hidratacdo como a hidrolise.

Ja Mehta e Monteiro (1994) [3], explica que esse mecanismo de hidratagéo esta baseado em duas ou-
tras formas, a hidratacdo por dissolucdo-precipitacdo e por topoquimico ou hidratacdo no estado sdlido. A
primeira envolve a dissolu¢do de compostos anidros em constituintes idnicos, formacdo de hidratos na solu-
cao e possivel precipitagdo de hidratos oriundo da solucéo supersaturada. Enquanto na topoquimico as rea-
¢Bes ocorrem diretamente na superficie dos componentes anidro do cimento sem entrarem em solucéo.

Como o cimento Portland é constituido de varios compostos, que se hidratam em velocidades diferen-
tes, pesquisas passaram a ser realizadas em separado de cada constituinte mineraldgicos do clinquer Portland.
De acordo com Mehta e Monteiro (1994) [3], os aluminatos presentes no clinquer acabam hidratando com
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maior velocidade que os silicatos. Ja os silicatos compfem aproximadamente 75% do cimento Portland, estes
tém papel importante nas caracteristicas de endurecimento (taxa de desenvolvimento da resisténcia).

A reacdo do C;A com agua é imediata. Ja a hidratagdo da alita (CsS) ocorre em poucas horas e é res-
ponsavel pela liberacdo de calor, enquanto na belita (C,S) o processo de hidratacdo é mais lento podendo
durar semanas (MEHTA e MONTEIRO, 1994 [3]; PETRUCCI, 1998 [6]).

As reacOes de hidratacdo do cimento Portland sdo exotérmicas, sendo a quantidade de calor liberada
em joules por grama de cimento anidro, desenvolvida depois da completa hidratacdo a uma dada temperatura
denominada como calor de hidratacdo (NEVILLE,2013 [5]). A informacdo da taxa de calor liberado pode ser
utilizada para avaliar a reatividade dos cimentos Portland e acompanhar uma possivel variacdo de producéo
no recebimento do cimento. As curvas esquematicas de taxa de liberacdo de calor estdo representadas na Fi-
gura 1.

Segundo Vernet [7] (1995 citado por AITCIN, 2000 [8]), sdo cinco os estagios iniciais da hidratacdo
do cimento Portland: O estagio I, denominado periodo de mistura, os diferentes ions liberados pelas diversas
fases (Cs;A e C3S) entram em solugéo, isto faz com que ocorra uma rapida evolugdo de calor durante poucos
minutos. Esta dissolucdo é exotérmica e gera dois hidratos de reacdo rapida, silicato de calcio hidratado e
etringita, e nesse estagio a superficie das particulas de cimento é parcialmente coberta com os mesmos.
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Figura 1: Representacdo esquematica da liberacdo de calor durante a hidratagdo do cimento Portland Jawed; Skalny
(1989 citado por QUARCIONI, 2008, p. 8 [9]).

O estégio 1, chamado de periodo de inducéo, o fluxo térmico fica consideravelmente mais lento, uma
pequena quantidade de C-S-H é formada e existe um equilibrio entre os ions de aluminio e de sulfato (NE-
VILLE, 2013 [5]).

Vernet [7] (1995 citado por AITCIN, 2000 [8]), seguiu dizendo que o estagio 111, refere-se ao inicio da
pega, a hidratagdo é ativada quando o 6xido de calcio comega a precipitar-se devido a falta de silicato na fase
aquosa. O fluxo térmico cresce lentamente no inicio e acelera nos estagios finais. Esta elevacdo de calor
ocorre devido a formacédo de Portlandita (hidroxido de calcio, CH), nos poros preenchidos de agua, e de C-S-
H depositado em torno dos grdos do cimento (SOUZA, 2007 [10]).

Ja o estagio 1V, a etringita torna-se fonte de sulfato para formar monossulfoaluminato com a fase alu-
minato remanescente, essa reacdo gera calor e eleva a aceleracdo da hidratacdo das fases silicato. Vernet [7]
(1995 citado por AITCIN, 2000 [8]) finaliza explicando que no V e Ultimo estagio os graos de cimentos estdo
cobertos por uma camada de hidratos, e que com o passar do tempo, esta camada vai se tornando mais espes-
sa e com isto a 4gua vai tendo dificuldades de chegar nas partes ndo hidratadas.

Segundo Aitcin (2000) [8], a hidratagdo do cimento Portland encerra quando ndo existe mais fase ani-
dra de cimento, ou quando a 4gua ndo puder chegar as fases ndo hidratadas, devido a matriz cimenticia muito
densa, originada pelos compostos hidratados, ou quando a relagcdo dgua/cimento é muito baixa e ndo exista
mais agua disponivel para hidratacdo. Para uma melhor compreensdo da hidratacdo do cimento o entendi-
mento dos dois principais produtos hidratados, o silicato de calcio hidratado e o aluminato tricalcicos hidra-
tados sdo fundamentais.

Hastenpflug (2012) [11] segue informando que é usual atribuir o final da hidratacdo aos 28 dias de
idade, devido ao fato da pasta ja ter adquirido a resisténcia desejada. Porém, a hidratacdo acaba quando néo
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existe mais fase anidra ou quando a 4gua ndo pode mais chegar as fases ndo hidratadas.

Para evitar um enrijecimento imediato da pasta e viabilizar a utilizacdo deste cimento Portland na
construcdo civil, adiciona-se sulfato de calcio ou gipsita em propor¢des adequadas (MEHTA et al, 1994 [3]).
Neville (2013) [5] salienta que, a quantidade de gipsita deve ser dosada com cuidado, quando em excesso
pode causar expansao e desagregacdo da pasta de cimento apds a pega, sendo seu teor 6timo presente na mis-
tura determinado através das quantidades de SO; na mistura e também pela observacédo do desprendimento de
calor de hidratacdo. Sendo que este Ultimo método ndo é normatizado.

A finura é fator que influencia na velocidade de hidratacdo do cimento, seu aumento propicia melhora
no desempenho mecanico nas primeiras idades, aumentando também a trabalhabilidade, coeséo e reduzindo a
segregacdo. No entanto alguns limitadores devem ser levados em conta quanto a finura do cimento que vari-
am desde o custo operacional do processo de moagem a quantidade de calor de hidratacéo liberado (NEVIL-
LE, 2013 [5]).

2.2 Pega e Endurecimento

Segundo Neville (2013) [5], o termo pega é utilizado para descrever o periodo de inicio do enrijecimento da
pasta de cimento, ou em outras palavras 0 momento em que a pasta deixa de ser plastica e passa a estar em
um estado rigido. Posteriormente ao enrijecimento ocorre um aumento brusco de temperatura, neste momen-
to a pasta de cimento solidifica e se torna ndo mais trabalhdvel, podendo ser chamada de inicio de pega
(MEHTA et al., 1994 [3]). Ja o final da pega ocorre no momento em que a pasta de cimento passa a ndo mais
sofrer deformacdes e se solidifica por completo (MEHTA et al., 1994 [3], PETRUCCI, 1998v [6]).

Alguns fatores podem interferir no tempo de pega de um cimento, segundo Petrucci (1998) [6], a
quantidades de CsA presente no cimento pode acelerar a pega rapidamente, enquanto adi¢fes de gipsita em
excesso retardam o inicio da pega. O grau de finura influencia na velocidade de rea¢des do aglomerante.

2.2.1 Métodos de verificagdo dos tempos de inicio e final de pega

2.2.1.1 Aparelho de Vicat

A partir do instante em que a agua entra em contato com o cimento na mistura destinada a determinar a con-
sisténcia normal, ocorrem as reacOes de pega e enrijecimento explicadas por (MEHTA et al., 1994 [3]). Para
determinar esta consisténcia é utilizado a sonda de Tetmajer instantes ap6s o término da mistura, a pressdo
exercida pela sonda sobre a pasta é de 300 g sobre uma area de 0,786 cm2. Porém para caracterizar 0 proces-
so de enrijecimento progressivo da pasta com o tempo é necessario substituir a sonda de Tetmajer por outra
com area transversal menor denominada agulha de Vicat.

Esta agulha tem secdo de 1 mm?2 e atua com pressdo de 23,58 kg sobre a mesma area de 0,786 cmz2. No
decorrer do ensaio dois pontos sdo bem caracteristicos e nestes ocorrem mudancas bruscas na reologia da
pasta de cimento. O primeiro ocorre um aumento da viscosidade da pasta conhecido como inicio de pega,
geralmente é percebido a partir de 150 minutos da adicdo da dgua na pasta. O segundo ponto conhecido como
fim da pega ocorre & passagem do estado plastico para o estado sélido.

2.2.1.2 Calorimetria semi-adiabatica

Segundo Souza (2007) [10], a calorimetria semi-adiabatica, mede o acréscimo de temperatura produzida pe-
las reacOes no decorrer do tempo. A diferenca entre a denominagéo de adiabatico para semi-adiabatico deve-
se ao fato de que na calorimetria adiabética considera-se que a perda de calor para 0 meio é muito pequena, e
assim o corpo de prova pode ser considerado isolado, sendo a evolugdo da temperatura atribuida ao calor de
hidratacéo.

Nos calorimetros semi-adiabatico existem trocas de calor com o ambiente, sendo necessério conhecer
a capacidade térmica do calorimetro para determinar a quantidade de calor gerado a partir da hidratagdo do
cimento. Através das curvas semi-adiabaticas de calor liberado versus tempo de hidratacdo do cimento, pode-
se avaliar o periodo de inducdo, o calor liberado no periodo de hidratacdo, a desaceleracdo desta evolugdo de
calor e 0s tempos em que isto ocorre.

Com base nas curvas geradas é possivel observar que em ambos 0s casos 0 inicio de pega corresponde
ao término do periodo dormente (estagio Il), neste momento ocorre pequena elevagdo da temperatura. No
entanto, diferente dos estudos realizados por Taylor (1990) [12]; Mehta et al. (1994) [3]; Neville (2013) [5]
que informam o fim de pega ocorrendo na maxima taxa de elevagdo de temperatura apos o periodo de indu-
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cdo (figura 02), neste estudo verificou-se que o ponto de fim de pega corresponde ao inicio do estagio 111 ou
periodo de aceleracdo, aproximadamente 1 hora apds seu inicio. Sandberg e Liberman (2007) [13] mostra
que o tempo de final de pega pode variar em = 20%. Este resultado esta préximo aos estudos realizados por
Hamachandran (1984) [14]; Jawed; Skalny e Young (1983) [15] onde o fim de pega foi localizado na metade
do periodo de aceleragdo (Figura 2).
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Figura 2: Localizacéo dos tempos de pega na curva de evolucéo de calor.

A partir destas curvas, pode-se determinar os tempos de inicio e final de pega de duas maneiras: Mé-
todo das Fragdes Diretas (WEAKLEY, (2010) [16]) e o método das derivadas (Sandberg e Liberman, 2007
[13]). No primeiro, os tempos em questéo sdo definidos como percentuais do aumento de temperatura total.
Em condi¢des de ambiente controlado, o percentual de inicio de pega é 21%, enquanto o de fim de pega é
42% (Figura 3).
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Figura 3: Inicio e final de pega definido através do método das Fracdes Diretas (SANDBERG e LIEBERMAN citado
por WEAKLEY (2010, p. 42) [16])

Sandberg e Liberman (2007) [13] observaram que o tempo inicio de pega pode ser determinado pelo
tempo onde ocorre 0 maior pico de temperatura da segunda derivada da curva temperatura em relacdo ao
tempo determinada pelo ensaio de calorimetria adiabatica (Figura 4). J& o tempo de final de pega é dado pelo
pico da primeira derivada (Figura 4)
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pega; Segunda derivada: inicio de pega ( Sandberg e Liberman (2007) [13])

3. MATERIAIS E METODOS

Para se comparar os resultados obtidos pelo o ensaio de calorimetria semi-adiabética e o teste de Vicat, em
relacdo aos tempos de inicio e final de pega, foram testadas pastas de cimento. A seguir foram realizados 0s
tratamentos apresentados na reviséo bibliografica e comparou-se os resultados.

3.1 Cimentos empregados

Empregou-se os cimentos os cimentos CPII F -40 e CPV-ARI RS, fabricados no més de margo de 2015. Os
resultados dos ensaios quimicos, fisicos e mecanicos fornecido pelo fabricante, estdo representados nos Qua-
dros1le?2.

Tabela 1: Resultados dos ensaios quimicos, fisicos e mecéanicos do Cimento CP I1-F 40
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Ensaios em cimento CPII —F 40

Teores (%) Finura (%) Blaine | Tempos de pega Resisténcia a compressao
PE | Mgo | so, | Ri | #200 | #325 | (cmrg) | MO | FIM by Gia | 3dias | 7 dias | 28 dias
(min) | (min)
Limitesde | <6,5 | <6,5|<4,0 | <25 [<10,0 | N/A [>2800 | >60 | <600 | NA | >150| =250| >40
Norma
Média 5,09 6,02 | 3,39 0,93 0,00 | 0,38 | 4720 212 275 | 256 35,2 39,6 458
Desvjo 0,24 0,17 | 0,19 0,10 0,00 | 0,16 138 19 22 1,23 1,21 1,10 1,22
Padrdo
Minimo 4,72 5,66 | 2,28 0,8 0,00 | 0,20 | 4330 180 240 |23,7 33,1 37,5 44.0
Maximo | 576 | 6,41 | 3,77 [1,2 0,00 | 0,70 | 4960 240 310 |28,7 37,1 422 48,6
Tabela 2: Resultados dos ensaios quimicos, fisicos e mecanicos do Cimento CP V-ARI RS
Ensaios em cimento CPV —ARI RS
Teores (%) Finura (%) | Blaine | Tempos de pega Resisténcia a compressao
PF | Mgo | so, | RI | #200 | #325 | (cmerg) | IMClO | FIm 1dia | 3dias | 7 dias | 28 dias
(min) (min)
Limites
de Nor- [ <45 | <6,5|<4,5 N/A |<6,0 | N/A |>3000 >60 < 600 >11,0 | >24,0| >34,0| N/A
ma
Média 3,4 55 33 [ 124 ]| 01 | 1,0 | 5040 215 280 23,4 32,6 37,3 47,6
Desvio 0,4 0,2 0,2 2,0 0,1 0,4 137 13 15 1,3 1,2 1,2 1,0
Padréo
Minimo 25 52 2,9 7,0 0,0 0,3 4800 200 260 20,9 30,6 351 45,3
Maximo | 4.2 5,9 37 | 165 01 | 1,8 | 5440 240 310 26,5 34,8 39,9 49,8




() . VIECILI, M. J. C..; HASTENPFLUG, D.; GIRARDI, R.. revista Matéria, v.23, n.3, 2018.

3.2 Determinacgdo da dgua da pasta de consisténcia normal

Para que a execucdo dos ensaios seja uniforme para todas as amostras de cimentos, de maneira que seja pos-
sivel uma comparacéo de resultados, a viscosidade precisa ser igual para todas as amostras. Devido a isto nao
existe uma quantidade fixa de agua que resulte na pasta de consisténcia normal para todas as classes de ci-
mentos, sendo sua determinacdo feita experimentalmente.

Os ensaios foram realizados em ambiente climatizado com temperatura de 25+2 °C e umidade relativa
maior que 50%. Antes da realizacdo dos ensaios as amostras de cimento e agua permaneceram neste mesmo
ambiente por aproximadamente 24 horas para atingir um equilibrio térmico. Apds este periodo as amostras
foram pesadas e acondicionadas em embalagens plasticas com 1500g de cimento. Os procedimentos adotados
neste ensaio seguiram as orientac@es prescritas na NBR NM 43 (ABNT, 2003) [17].

Apobs a realizagdo dos procedimentos, foi determinado que a relagdo/agua cimento necessaria para que
a pasta alcance a consisténcia normal foi 0,29, tanto para o cimento CP I1-F 40 quanto para o CP V — ARI RS.

3.3 Determinacgao dos tempos de pega pelo método de Vicat

Os procedimentos adotados neste ensaio seguiram as orientagdes prescritas na NBR NM 43 (ABNT, 2003)
[17]. Para este ensaio 0s equipamentos utilizados e as condigdes ambientes foram as mesmas do ensaio de
agua da pasta de consisténcia normal, exceto a utilizacdo das agulhas de Vicat ao invés da sonda de Tetmajer.
Os procedimentos adotados no ensaio seguiram as orientacdes da NBR NM 65 (ABNT, 2003) [4].

3.4 Calorimetria semi-adiabatica

A necessidade de determinar o inicio das reaces de hidratacdo do cimento e assim correlacionar com os
tempos de pega do cimento obtidos através do ensaio de Vicat, conduziu a realizagdo de ensaios calorimétri-
€0s em pasta de cimento. Para este ensaio foi utilizado um sistema de aquisi¢cdo de dados Pico Log, modelo
TC-08 (figura 5a) conectado a um computador e termopares tipo k. Como néo existe norma que regulamente
0s procedimentos de ensaio para calorimetria algumas premissas foram abordadas de modo a representar as
mesmas condi¢des do ensaio do aparelho de Vicat.

A pasta de cimento foi reproduzida conforme procedimento da NBR NM 43 (ABNT, 2003) [17], e
com a mesma relacdo a/c da dgua de pasta de consisténcia normal do ensaio de Vicat. Com a amostra recém
misturada era colocado 400g de pasta em um recipiente cilindrico de isopor em forma de copo. Apoés este
processo, o recipiente foi mantido dentro de uma caixa de madeira em MDF com espessura de paredes de 1,5
cm, altura de 20 cm, comprimento de 70 cm, preenchida internamente com uma placa de isopor de modo a
acomodar os recipientes das amostras de ensaio. Esta caixa permaneceu em uma sala climatizada sendo sua
temperatura mantida em (23£2) °C e umidade relativa de (55+5) %.

Com os recipientes preenchidos, o termopar era mantido na metade da amostra (figura 5b) e isolado
com fita adesiva de modo a reduzir o fluxo de ar no espago entre a tampa e o recipiente da amostra. A tampa
da caixa também em madeira MDF foi revestida na parte interna com uma camada de 10 cm de isopor e com
uma manta de aluminio. A passagem dos fios termopar para leitura da temperatura das amostras foram feitas
através de uma pequena abertura lateral sem que houvesse perda de calor durante o ensaio.

O ensaio de calorimetria foi iniciado assim que as amostras foram despejadas e adensadas nos recipi-
entes de ensaio e a tampa da caixa entdo fechada (figura 5¢). O tempo desde o contato inicial do cimento com
a dgua até o langamento do ensaio de calor foi de 10 minutos. Sendo assim ndo possibilitou a determinacéao
do primeiro pico de calor de hidratagdo (calor de dissolu¢éo) que ocorre nos primeiros minutos conforme
informado por Vernet [7] (1995 citado por AITCIN, 2000 [8]).
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Figura 5: (a) sistema de aquisicao de dados; (b) colocagéo dos termopares nos recipientes contendo amostra de ensaio;
(c) ensaio em andamento.

4. RESULTADOS

Esta secdo devera apresentar todos os resultados obtidos com as informagdes necessarias para se verificar
com A pesquisa baseou-se em analisar os resultados obtidos no ensaio de tempo de pega do cimento e corre-
lacionar com seus respectivos graficos de calor de hidratagdo. Ressalta-se que os ensaios foram realizados
sempre pelo mesmo laboratorista em local com temperatura situada na faixa de 23+2 °C, e que 0s equipa-
mentos sdo calibrados periodicamente. A base de dados da pesquisa é composta por 15 amostras distribuidas
em 3 tipos de cimento de uma mesma marca comercial e produzidas na mesma unidade no mesmo periodo.
As amostras de cimento foram coletas de um mesmo do fabricante no estado do Rio Grande do Sul.

4.1 Resultados de pega agulha de Vicat

Na Tabela 3 consta as médias dos valores dos ensaios de tempo de pega realizados nas amostras coletadas de
cada tipo de cimento conforme procedimento da NBR NM 65 (ABNT, 2003) [4], junto os valores médios dos
ensaios realizados pelo fabricante do cimento.

Com base nestes valores é possivel observar que os tempos de pega encontrados para os cimentos CPIl F-40
e CPV-ARI RS estdo préximos aos valores informados pelo fabricante. Pode-se afirmar, com 90% de confi-
anca, que os valores definidos comparados ndo apresentam diferenca significativa.

Tabela 3: Valores nos ensaios de pega para cada tipo de cimento.

Ensaio dos tempos de pega do cimento

Valores médios do fabricante | Valores médios do ensaio
Tipos de cimento Inicioda | Fimdapega | Inicioda | Fim da pega
pega (min) (min) pega (min) (min)
CPII F-40 210 275 215 265
CPV -ARI RS 215 270 225 270

4.2 Andlise das curvas semi-adidbaticas de elevacdo de temperatura

As curvas de elevacdo de temperaturas determinadas pelo método de calorimetria semi-adiabatica para 0s
cimentos CPII F-40 e cimento CPV —ARI RS s&o apresentados na figura 6. As curvas apresentadas néo apre-
sentam periodo pré-inducéo pois existe uma perda de calor para o ambiente.
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Figura 6: Curvas de Caloria semi-adiabaticas (a) CP II-F 40; (b) CP V-ARI RS.

Com base nos graficos gerados, podemos observar comportamentos distintos das curvas de evolugdo
da elevacdo de temperatura para cada tipo de cimento. O comportamento da evolucéo de temperatura no pe-
riodo dormente e de aceleracdo para o cimento CPV-ARI RS foram semelhando em todas amostras, porém
ocorreu grande variacdo no pico de temperatura. Isto pode estar associado ao fato deste cimento apresentar
teores de residuos insoldveis na composicéo variando de 7,0 a 16,5% conforme informado na Tabela 2.

Através das analises das curvas (Figura 6) foi tomado como base as curvas médias que melhor repre-
sentaram cada classe de cimento e nestas curvas localizados os valores médios obtidos através do ensaio se-
gundo a NBR NM 65 (ABNT, 2003) [4]. A metodologia de calorimetria semi-adiabatica visa avaliar a locali-
zacdo dos tempos de pega obtidos pelo método normatizado e assim obter uma relagéo entre a hidratacdo do
cimento com os tempos de pega.

Na Figura 7 € mostrado a curva média de cada tipo de cimento, com a localizagdo dos seus respectivos
valores de pega, determinados pelo método de Vicat. Observa-se que o ponto do inicio de pega determinado
no método tradicional é o final do periodo de dorméncia/inducdo, como defendido por Taylor (1990) [12];
Mehta et al. (1994) [3]; Neville (2013) [5], entre outros. Ja o final de pega foi atingindo em tempos muito
menores que o tempo onde foi observado o ponto maximo de liberagdo de calor. Também acontece um pouco

mais cedo que o que € indicado nos estudos de por Ramachandran (1984) [14] e Jawed, Skalny e Young
(1983) [15].

Para os dois tipos de cimento avaliados o inicio da pega ocorreu no término do periodo dormente e o
fim da pega no periodo de aceleracdo, aproximadamente 1 hora apés seu inicio. A localizacdo dos tempos de
pega foi praticamente idéntica para cada um dos 2 tipos de cimento. Este fato pode estar relacionado ao um
processo de fabricagdo com um mesmo lote de clinquer para ambos 0s cimentos.
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Figura 7: Curva padrdo para as amostras de cimento a) CPII F-40; b) CPV — ARI RS.

4.2.1 Método das Fragdes Diretas

Os tempos de inicio e final de pega por este método foi definida pela determinacdo do aumento total da tem-
peratura. Em seguida, foram determinados os valores de 21% e 42% e através da equacgao da reta foram de-
terminados os tempos. Os indices estdo representados na tabela 4.

Tabela 4: Inicio e Final de Pega pelo Método das Fragdes Diretas

Tempo de Pega [min]-Fragdes Diretas Tempo de_Pega [min]
Vicat
Cimento AT[°C] | T21% [°C] | T 42% [°C] | Inicio Final Inicio Final
CP 11 F-40 75,52 43,47 59,32 370 405 215 265
CPV-ARIRS | 67,06 40,56 54,64 370 420 215 | 280

Observa-se que os valores de inicio e final de pega, quando comparados com os valores obtidos com o
método do Vicat sdo muito maiores. O cimento CP Il F- 40 apresentou um incremento de 72,4% para a indi-
cagdo do inicio do tempo de pega, enquanto o final acontece em um periodo 54%. Ja para o cimento CP V
ARI RS, os tempos de pega se iniciaram 73,0% mais tarde que o indicado pelo Vicat e terminaram 51,1%

mais tarde. Com 90% de confianca, pode-se afirmar que os métodos apresentam valores que diferem signifi-
cativamente.

Desta maneira, 0 método das fragdes diretas ndo se mostrou indicado, visto que os tempos de inicio e
final de pega para todos os cimentos testados apresentaram inicio e final de pega 50% mais demorados do
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que o observado durante o ensaio de Vicat. Vale lembrar que se fossem estabelecidos os tempos de pega in-
dicados pelo método da fracdo, as operacBes de homogeneizacdo, transporte, lancamento, adensamento e
acabamento poderiam resultar em estruturas com desempenho insatisfatério.

4.2.2 Método das Derivadas

Os tempos de inicio e final de pega por este método foi definida pela determinacéo da equacédo da curva obti-
da pelo ensaio de calorimetria semi-adiabatica, usando um software que empregou as transformadas de Forier
para o melhor ajuste. Com a ajuda da mesma ferramenta computacional se calculou as derivadas primeira e

segunda. De posse destes resultados, plotou-se as curvas.

A Figura 8 (a) mostra a segunda derivada da curva para o cimento CPII F-40. O tempo onde se alcan-
¢ou a temperatura maxima é o tempo de inicio de pega. J4 0 pico maximo da primeira derivada (Figura 8(b))

determina o tempo do final de pega.
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Figura 8: Método das derivadas para determinagdo de tempos de a) inicio de pega e b) final de pega para o CPII F-40

A Figura 9 (a) mostra a segunda derivada da curva para o cimento CPV-ARI RS. O tempo onde se
alcangou a temperatura maxima é o tempo de inicio de pega. J& o pico méximo da primeira derivada (Figura
9(b)) determina o tempo do final de pega.
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Figura 9: Método das derivadas para determinacdo de tempos de a) inicio de pega e b) final de pega para o CPV -ARI
RS

Para facilitar a analise dos resultados, representou-se os tempos de inicio e final de pega dos cimentos
testados no Tabela 5. Observa-se que os valores tempo de pega determinado pelo método das derivadas fo-
ram bastante proximos aos adquiridos pelo ensaio de Vicat.
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Tabela 5: Inicio e Final de Pega pelo Método das derivadas
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Ensaio dos tempos de pega do cimento

Valores médios do fabri- - . Valores Método das Deri-
Valores médios do ensaio
Tipos de cimento cante vadas
P Inicioda |Fimdapega| Inicioda |Fimdapega| Inicioda | Fimdapega
pega (min) (min) pega (min) (min) pega (min) (min)
CPII F-40 210 275 215 265 215 270
CPV -ARI RS 215 280 225 270 240 260

Para o cimento CP Il F-40 o tempo de pega foi exatamente igual. J& para o final de pega, determinou-
se um tempo 1,5% maior (4 minutos depois). Nos ensaios conduzidos no cimento CP V-ARI, os resultados
também se mostraram muito proximos aos determinados pelo ensaio de Vicat. O inicio de pega determinado
ficou 6,28% maior (14 minutos mais tarde) e o tempo do final de pega reduziu em 5,17% (14 minutos mais
cedo).

5. CONCLUSAO

Frente aos resultados observados pode-se afirmar que a calorimetria semi-adidbatica mostrou-se um ensaio
adequado para a determinacdo dos tempos de inicio e final de pega dos cimentos CP Il F-40 e CP V — ARI
RS. Entretanto, 0 método para a definicdo destes dados deve ser cuidadosamente definido.

Para os cimentos testados neste trabalho, 0 método de analise, a partir das derivadas da funcéo poli-
nomial proposta por Sandberg e Liberman (2007) [13] apresenta os melhores resultados para a estimativa dos
tempos de inicio e final de pega, visto que apresenta pequenas varia¢des de resultados, quando comparados
com o Ensaio de Vicat. Acredita-se que a diferenca de resultados pode ser explicada por alguma imprecisdo
durante a realizacdo do ensaio de Vicat, visto que existe uma influéncia significativa do equipamento ou do
seu operador. Também ndo se exime a necessidade de uma maior quantidade de repetices de ambos os en-
saios para se trabalhar com valores médios, mais aproximados.

N&o é possivel aplicar as curvas apresentada neste trabalho como padrdo de comportamento para ci-
mentos fabricado em unidades diferentes. Isto porque o estudo abrange somente uma unidade de fabricacéo e
dois tipos de cimento Portland, de fato ndo ha dados suficientes que comprovem o mesmo comportamento
para os demais fabricantes.
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