CARACTERIZACAO EXPERIMENTAL DE PAST/ CIMENTICIAS
CONTENDO POLIMEROSBR EM PO E MICROFIBRAS DE VOLSTONITA

Fabricio de Campos Vitorino

Dissertacdo de Mestrad@presentada a
Programa de Pégraduacdo em Engenhai
Civil, COPPE, da Universidade Federal
Rio de Janeiro, como parte dos requisi
necessarios a obtencao do titulo de Mestre
Engenharia Civil.

Orientador:Romildo Dias Toledo Filho

Rio de Janeiro
Agosto de 2012



CARACTERIZACAO EXPERIMENTAL DE PASTAS CIMENTICIAS
CONTENDO POLIMERO SBR EM PO E MICROFIBRAS DE VOLASTONITA

Fabricio de Campos Vitorino

DISSERTACAO SUBMETIDA AO CORPO DOCENTE DO INSTITUTO
ALBERTO LUIZ COIMBRA DE POS-GRADUACAO E PESQUISA DE
ENGENHARIA (COPPE) DA UNIVERSIDADE FEDERAL DO RIO DE JANEIRO
COMO PARTE DOS REQUISITOS NECESSARIOS PARA A OBTENCAO DO
GRAU DE MESTRE EM CIENCIAS EM ENGENHARIA CIVIL.

Examinada por:

1Y

Prof. Romildo Dias Toledo Filho, D.Sc.

M.— L‘ﬂr

\

Prof. E?o de Moraes Rego Fairbairn, Dr.Ing.

Mibbubed )

Prof. Vivian Karla C?ételo Branco Lofback Machado Balthar, D.Sc.

COM;LEOM (& chionsd e Weoe e

Dr?. Cristiane Richard de Miranda , D.Sc.

RIO DE JANEIRO, RJ - BRASIL
AGOSTO DE 2012



Vitorino, Fabricio de Campos

Caracterizacdo experimental de pastas cimenticias
contendo polimer&BRem p6 e microfibras de volastonita
Fabricio de Campos VitorinatRio de Janeiro: UFRJ/COPPE,
2012.

XX, 159p.:il.; 29,7 cm.

Orientador: Romildo Dias Toledo Filho

Dissertacao (mestrad@)UFRJ/ COPPE/ Programa de
Engenharia Civil, 2012.

Referéncias Bibliograficas: fp22-130.

1. Pastas de cimentagd@. Cimentacdo de poc¢os3.
Pastascom polimero 4. Pastas com volastonitd. Estudos dg
hidratacdo 6. Comportamento reoldgico7. Comportamentg
mecanico |. Toledo Filho, Romildo Dias. Il. Universidac
Federal do Rio de Janeiro, COPPE, Programa de Enger
Civil. 1ll. Titulo.




AGRADECIMENTOS

Antes de mais nadaosso dizer que todos os citados aqui, alémadiesoutros que
nao couberam por falta de espagotextq sdo ou se tornaram grandes amigos. Sendo
assim,gostaria de deixar claro que este trabalho ndo seria possivalcsdaboracéo
destes grandes énestimaveisamigos.E faco minhas as palavras tbaac Newton:
36H YL PDLVY ORQJH IRL SRU HVWDU EHprineirbeRaiorH RPEURV
dos meusmigcs aagradecer € Deus, por tudo.

Ao meu pai Fabipa quem nad& palavras que possaexpressaminha gratidao e
orgulho. Aminha mae Mariapelapreocupaca@ carinha Ao meu irméo Igorpelo
apoioe amizadeAqui esta 0 meu tesouro

Ao meu orientador Romildgpela grandee reconhecidaompeténciee genialidadge
quepossibilitou meu entendimento e o desenvolvimento desta pesgujstemame

foi tdo desafiadore entusiasmanteSintocme muito orgulhoso e afortunadpela
confianca em mim depositada.

Aos bons e verdadeiroamigos que contribuiran{ou nd9 com esta psquisa, mas
estiveram ao meu ladgempre Dentre elesAlex Neves,Camila, Carlos Rossigale,
Dimas, Emilien,Gerrit, lolanda, Lourdes, Otavio Paivg Renato, Samantha, Saulo
Thiago Graboi® todos 0s outros, nem um pouco menos importantes
Agradecimento especia Vivian peloimensoapoio e colaboracdo nos primeiros
passos desta pesquisao Alex Neves, pela graedcolaboracdo no capitulo de
andises térmicaAo Flavio Silva, a Samanthaa® Otavio pelas grandesntribuicées
durante toda pesquisa.

Sou muito grato a todo apoio técnigmovido pelo laboratério de estruturas
(LabEST/COPPE/UFRJ), valendo citar os técnicos Alessandro, Edinalyg
Felipe,J6, sr. Julio, Renan, Rodrigo e Rosangela. Ao pessoal da secretaria, Luzidele,
Paulinhoe Sandra.

Ao apoio técnico provido pelo Laboratériode cimentacdo do
CENPES/PETROBRAS, nas pessoas Qféstiane e Cristina. E dline, Cléber,
Flavio, Jilio, Robert e Ronaldo.

Ao apoio técnico provido pelo Laboratério de Tecnologia Mineral
(LTM/COPPE/UFR).



A Coordenacido de Aperfeicoamento de Pessoal de Nivel Superior (CAPES) pelo
suporte financeiro.

A empresa Nitriflex pelo fornecimento do Polimero SBR pd



Resumo da Dissertacdo apresentada a COPPE/UFRJ parte® dos requisitos

necessarios para a obtencéo do grau de Mestre em Ciéncias (M.Sc.)

CARACTERIZACAO EXPERIMENTAL DE PASTAS CIMENTICIAS
CONTENDO POLIMEROS SBR EM PO E MICROFIBRAS DE VOLASTONITA

Fabricio de Campos Vitorino
Agosto/2012
OrientadoresRomildo Dias Toledo Filho
Programa: Engenharia Civil

O presente estudo teve como objetivo 0 desenvolvimento e a caracterizagéao
experimental de pastas de cimentacdo de pocos submetidos a gradientes de
temperatura e deformacdes instas. Assim, uma pastie refer@cia foi desenvolvida
visando a compacidade maxima dos materiais, por meio do modelo de
empacotamento compressivel (MEC), a qual foi utilizada como base para o
desenvolvimento das pastas modificadas com polimero SBR em p6 e pastas
reforcadas com iorofibras de volastonita. Analises dos processos de hidratacéo,
comportamento reoldgico e caracterizacdes fisieganicas foram realizadas em
todas as pastas desenvolvidas. As analises do processo de hidratacdo consistiram da
determinacdo do patamar dergolacdo e estabilizacdo dos processos de hidratacéo,
através de pulso ultrassoénico. A determinacéo dos produtos de hidratacao foi realizada
por difracdo deaios X Os processos de hidratacdo foram estudados pela técnica de
andlises térmica®©s parameuts reoldgicos foram determinados em um viscosimetro
de cilindros coaxiaisAs caracterizacdes fisicas determinaram a estabilidade, indice
de vazios, absorcdo, massa especifica e permeabilidade a gas nitrogénio. As analises
do comportamento mecanico estalgseram os parametros de resisténcia a
compressaouniaxial e triaxial, a resisténcia a tracdo direta, na flexdo e por
compressao diametral. Os resultados das analises indicaraaradiggio de polimero
e a adicdo de volastonita na pasta referencial levafammacéo de materiais com as
caracteristicas desejadas, além de um adequado comportamento reolégico e aumento

da ductilidade
Vi
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EXPERIMENTAL CHARACTERIZATION OF CEMENT PASTES CONTAINING
SBR POLYMER POWDER AND WOLLASTONITE MICR&IBRES

Fabricio de Campos Vitorino
August/2012
Advisors: Romildo Dias Toledo Filho
Department: Civil Engineering

The present study deals with the development and experimental
characterization of oil well cement pastes subjected to thermal gradients and imposed
deformations. A reference paste (PR) was developed aiming at the maximum
materials packing, within the framverk of the Compressive Packing Model (CPM),
it was used as a basis for development of the SBR polymer powder maeifrezht
pastes and wollastonite miefibers reinforced cement pastes. Hydration process
analysis, rheological behaviour and physicechanical characterizations were
carried out on all pastes developed. The hydration process analysis consisted of the
determination of the percolation threshold and reaction rate by means of ultrasonic
pulse. The hydration products were determined byaydifraction. The hydration
process was studied using the thermal analysis technRjusological parameters
were determined using a coaxial cylinder viscomel®e physical characterizations
determined stability, void index, absorption, specific gravity anmilogen gas
permeability. The mechanical behaviour analysis establisheahiagial and triaxial
compressive strengths as well as tensile, flexural and split tensile strength test
parameters. The analysis result indicated that the polymer and wollesidditions
on the reference paste leads to the formation of a material with desirable
characteristics, in addition to an adequate rheological behaviour and increase in the

ductility.
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1l ,1752'8d-2

1.1 Relevancia doTema

A descoberta do préal na regido que se estende do norte da Bacia de Campos ao sul
da Bacia desantos €, sem duviddguma, um grande avanco no cendrio exploratorio

de petréleo nacional e internacional. E também uma grande conquista para a
populacdo brasileira, uma vez que esta riqueza sera convertida em seu proprio
beneficio.

No que tange os desafios da exploracdopetwdleo nesta regido, com certeza, a
cimentacgdo tera papel crucial no seu desenvolvimento. A exploracdo em zonas de sal
apresenta varios desafios uma vez que problemas tais como, diferenciais de presséo e
temperatura, ataques por substancias agressijzaes) e deformacampostas a

bainha de ciment pelas deformagdes de fluéncia da formag&o precisam ser melhor
compreendidos pela comunidade técnica e cientifica nacional.

Pastas com maior tenacidade podem ser alternativas promissoras para cimentacao em
zonas de sal, uma vez que pastas convencionais fitgégeisma falhar frente as
deformacdes/tensbes impostas a bainha de cimento. Falhas na cimentacdo priméaria
podem acarretar no abandono do poco, se sua exploracdo deixar de ser vantajosa
financeiramenteou a necessidade de manobras de cimentacdo secundarias, que
acabam por onerar as operacoes de exploracdo petroliferas. No caso de injecdo de
vapor 0 uso de pastas com alta capacidade de deformacdo também € bastante
promissor. Nestes casos as pastas @ecisesistir a gradientes de temperatura
bastante altos (27800°C) sem perder sua integridade.

Assim, o desenvolvimento de formulacGes de alta capacidade de deformacdo que
mantenham o compromisso com reologia, capacidade de bombeamento e durabilidade
€ e suma importancia para a industria de éleo e gas

1.2 Objetivos

Os objetivos deste estudo foram o desenvolvimento e a caracterizagdo experimental
de pastas de cimentacdo com alta capacidade de deformacdo. Para isto, foram
utilizadoso copolimero em po destrencbutadieno (SBR)em teores de 6, 10 e 13
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% e microfibras de volastonita em teores de 2,5, 5,0 e 7FpPAitilizada uma pasta

de referéncia com um fator agua/materiais cimenticios (a/mc) de 0,35, com 40 % de
silica ativa, 0,35 % de superplastificaed,12 % de antiespumantéstas pastas

foram entdo submetidas a testes de caracterizacdo reoldgica, andlise do processo de
hidratacdo utilizandse analises termogravimétricas, difracdo de raios X e de
velocidade ultrassonica, e a caracterizacao fisst@ljilidade, agua livre, porosidade,
massa especifica e permeabilidade a gas) e mecéanica (compreas&o e triaxial, e

tracéo direta, tracdo na flexdo e tracao por compresséo diametral)

1.3 Estrutura do Trabalh o

Esta dissertacdo enconsa estruturadam sete capitulos, descritos a seguir.

O capitulo 1 faz uma breve introducdo ao tema abordado, apresentando pequena
discusséo sobre a relevancia do tema e os objetivos da pesquisa;

O capitulo 2 traz a revisdo bibliografica com base na literadspecializada,
apresentando discussdes sobre a cimentacdo de pocos, pastas modificadas com
polimero SBR e pastas reforcadas com microfibras de volastonita;

No capitulo 3 esto programa experimental, onde constam 0s processos de dosagem,
mistura e cura dapastas. Apresenta também os procedimentos e as equacles
utilizadas na caracterizacdo das pastas com diferentes teores de polimero e de
volastonita, nos ensaios no estado fresco e no estado endurecido. Os ensaios de
caracterizacdo das pastas constituiras gropriedades reoldgicas, dos processos de
hidratac&o e das caracterizacdes fisicas e mecanicas;

O capitulo 4 apresenta os resultados e as discussdes dos ensaios realizados no presente
trabalho, com as pastas desenvolvidas;

O capitulo 5 traz as conclusbebtidas com os estudos e os resultados mais relevantes
das pesquisas.

No capitulo 6 encontrae a bibliografia utilizada na pesquisa,

Nos capitulo 7e 8encontrarsse 0s anexos
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2.1 Cimentacadode PocosPetroliferos

O processo deimentacdo de pocos petroliferos, segundo Setigh. (1990), consiste
basicamente em bombear pastas cimenticias através da coluna de revestimento, até
pontos criticos do po¢o ou em casos de aban@doexecucdo de tampdes de cimento

A cimentacao tem o principais objetivos suportar as cargas axiais nas tubulacoes,
dar estabilidade entre tubulacdo e formacao, impedir movimentacao de fluidos entre
formacdes, proteger tubulacdes de corrosdo, prevdnhid R Z R descontrolado

de fluidos da formacapara a superficieem virtudedo desbalanceamento entre a
pressdo hidrostatica da lama de perfuracdo ou fluido de completacdo e a pressao da
formacdag, protege as tubulacdes de choques advindos das operacdes de perfuracéo,
selar zonas de perda de cir@ilg dentre outros problemas (BURDYLO, 1990).

Antes das operacdes de cimentacdo, algumas consideragcdes sobre o po¢co devem ser
levadas em cont@oma a profundidade e tamanho do poc¢o; o tamanho da cdkina
revestimento por onde passaré&oluna de prodé@p e a coluna de lama pressao do
reservatorio; o tipo de pocoas condigcbes das formacdes. O fluiio perfuracéo

deve ser circulada a uma taxa de bombeamento igual ou superior a velocidade de
perfuracdo, para dar condi¢des e limpeza ao poco. Na egdente pocos de gas a

lama deve ser circulada pelo tempo necessario para remover todo o gas nela contido.
Alguns requisitos da lama também devem ser atendidos, como baixa viscosidade,
densidade suficiente para nao fraturar a formacdo nem permitir a daguassao

interna do poco, além de utilizar a menor quantidade possivel de elementos quimicos
agressivos ao meio ambiente (SMITH, 1990).

Com base nestas consideracoes, fgedplanejar qual o tipo de pasta a ser empregada

no poco. A partir da configugdo do anular, podee determinar qual o regime de
bombeamento e as caracteristicas reolégicas das pastas. As condi¢cdes do pogo
(presenca de gés, sal e etc.) pemrmigspecificar os tipos de aditivos especiais que
deverdo ser utilizados. A densidade dadate perfuracédo indica qual a densidade
minima da pasta de cimento. Com esses dados em méos, mais os dados de
temperatura e pressédo do poco, € possivel se projetar a pasta mais adequada para cada
situagédo (BURDYLO 1990).



As operacdes de cimentacdo se diwidem: cimentacdo primaria e cimentacdes

secundarias. A seguir, detalba cada uma dessas etapas

2.1.1Cimentacagrimaria

A cimentacdo primaria € considerada uma das operacbes mais importantes na
perfuracdo de pocos petroliferos, uma vez que esta operacdo é responsavel pela
seguranca e estabilidade do poco. Basicamente, essa operacdo consiste na mistura e
injecdo das pastasineenticias através do topo da tubulacdo de revestimento,
utilizando plugues de borracha e outros equipamentos, as quais saem pelo fundo do
poco eentram pelo anular, deslocando o fluide perfuracdo, onde posteriormente
endurecem e aderem a formacao elulacdo, selando o espaco anular entre eles.
Porém, alguns pocos exigem trabalhos de cimentag@o primaria especiais, tais como
(SMITH, 1990; BURDYLO, 199Q)
xCimentagcdoem estagios+ A cimentacdo em estigios ocorre quando €
necessario utilizar longas cols de cimentacdo e quando formacfes frageis
estdo expostas e sdo incapazes de suportar pressdes hidrostaticas da cimentacéo
xCimentado pelo interior da colunatEsta técnica de cimentacdo € utilizada
guando € necessario cimentar tubos de diametros mrdtales. A técnica
FRQVLVWH HP VH LQMHWDU SDVW(ubés Hle REdPdiQW D omR
aluminio por onde se injeta o fluido de perfurag@®)iametros menores pelo
interior da tubulacéo de revestimento mais larga
xCimentaao externa tEste tipo decimentacéo é realizado aplicando pasta de
cimentacdo diretamente no anular do poco, através de tubos de diametros
menores
xCimentacaopor circulacao reversat Esta operacdo € realizada quando se
torna impossivel bombear a pasta de cimentacdo sem queddraja as
formacdes. Este método é o mais indicado nessa situacao, ja que ele consiste em
uma operagdo contraria a cimentacdo normal. A pasta de cimentagdo é
bombeada através do anular, e desloca a lama de perfuracdo em sentido
contrario, ou seja, através thterior da tubulacdo de revestimento
A figura 2.1 representa 0 processo de cimentagdo primaria, bem como mostra
acessorios basicos utilizados na completacédo de pocos. Segundoebahan

(1977) esses assessorios incluem:



Plugues de borrachaOs plugues de borracha séo utilizados para impedir que a
pasta de cimento entre em contato cosnfluidosanteriores ou posteriores,
durante o deslocamento da pasta no interior do revestimento. Também servem
para remover o fluidale perfuracdo, que tenha ficadontida nas paredes da
tubulac&o ou no fundo do poco;

xColar Flutuante +Os colares flutuantes geralmente sao posicionados duas
juntas acima da sapata. Sua funcédo é impedir o refluxo de cimento para dentro
da tubulacdo de revestimento;

xCentralizadores + Eses equipamentos sdo utilizados para otimizar o
deslocamento da pasta pelo anular, através da melhora na centralizacdo da
tubulagéo de revestimento em relacdo ao buraco do poco;

xSapatas guiatAs sapatas gujaséo utilizadas para auxiliar a passagem das
tubulacdes através do poco ja que os mesmos contém irregularidades em sua

geometria que podem impedir a passagem das tubulacdes até o seu fundo.

Figura 2.1 +Principais equipamentagtilizados enprocesse de cimentacao
primaria emprofundidade moderad&lodificado de Sumaet al. (1977).

2.1.2Cimentacbesecundaria
Apesar de onerosas, cimentacdes secundarias sdo constantemente realizadas devido
aos problemas decorrentes da cimentag&o primaria ou de influégsi@eu gas nos
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objetivos sdo (SMITH, 1990):
xControlar a razdo gasleo, através do isolamento das zonas de 6leo das zonas
de gés adjacentes;
xlsolamento de zonas de aguagas, para prevenir intrusddestes fluidos nas
zonas exploradas
xReparar vazamentos nas tubulacfes, decorrentes ou ndo da corrosao;
xSelar zonas com perdas de circulacao;
xlsolar zonas produtoras em poc¢os com varias zonas de producédo. Com isso
podeseisolar uma zona e produzir em outra;
xCorrecdo da cimentacao primaria, problemas como a migracdo de gas através
de fissuras na cimentac&o primaria ou cimentacao insuficiente;
ximpedir migracdo de fluidos em zonas ou po@mndonados eselar

perfuracdes drgas

Figura 2.2 tEsquema do método de Squeeze de Bradenhead. Modificado deeBuman
al. (1977).



2.1.3Utilizac&o de tampdes de cimento

A utilizacdo de tampdes de cimento € uma técnica bastante utilizaoleeeagbes de
exploracdo de petrdleo. Seus principais propositos sdo a resolucdo de patdema
perda de circulacdo, isolapna no pogo auxiliar o assentamentdGR 3: KLSVWRFN’
(equipamento em forma dminha de ago temperado que guia a broca de perfyiracdo
em perfuracdes direcionais e até mesmo em casos de abandono dePaogos
prevenir falhas neste método, algumas precaucfes devem ser seguidas, como:

x Determina a correta temperatura no local onde o tampédo de cimento sera
realizado;

X Calcular corretameat 0 volume de pasta de cimento a ser utilizado no
tamponamento da regido, utilizando uma margem de erro acima do volume
previsto;

x Evitar contaminacgéo da pasta por outros fluidos.

As trés principaigécnicasutilizadasem tam@es de cimento sdo: tampBalanceado
(Figura2.3), despejo por balde o método com Zplugs” (SUMAN, 1977; SMITH,
1990; MARCA, 1990)

Figura 2.3 tEsquema do método de tampéo balanceltimlificado de Sumaet al.
(1977)



2.1 Operacbes de Cimentacao de Elevada

Complexidade

2.1.1Cimentaé@o emgrandesprofundidades

As operacfes de cimentacdo grandesprofundidades sédo semelhantes as de pogos
rasos, no entanto, as condicbes dos pocos sdo muito mais criticas, levando a
necessidade de formular projetosredeestimente cimentacdo muito mais apurados.
A cada nova profundidade, diferentes condi¢cOes sed@odas do projeto, dentre elas
Smith (1990) cita

XAltas temperaturas, zonas super pressurizadas e areas com diversos tipos de

fluidos corrosivos;

xAumento no comprimento do revestimento, diminuicdo dos espacos anulares e

dificuldades de mover as tubulas@urante a cimentacao;

XAltas cargas sobre as tubulagdes;

xLongos intervalos de tempo entre tirar a brocdesceras tubulacbes de

revestimento antes da cimentacgéao;

xSistema ddéluidos de perfuracadmuito mais pesados;

xMaiores dificuldades em selar o toposdliners para evitar a canalizacdo de

gés.
Em pocos dgrandeprofundidade a diferenca de temperatura do fundo para a cabeca
do poco pode ser maior que 40 °C, potd a utilizacdo de retardadoms pega €
fundamental nas operacdes de cimentacdo. Pamanipar problemas em linhas
longas de cimentacdo e/ou zonas de formacdes frageis e evitar a perda de parte ou
todo cimento para as formacdes, ferramentas de controle devem ser adotadas, como a
cimentacdo enetapas Nestas formgdes a pressao hidrostaticasdfluidos mais a
presséo de friccdo ndo devem exceder o gradiente de fratura da formacao (SMITH,
1990).
Outro grande problema em cimentacdo grandesprofundidades s&o as bruscas
variagcOes de pressao. Altas pressdes de poro necessithmd@gmais peadas para
controlar a migracdo de gas entre zonas, atees poco secimentado. No entanto,
continuando a perfuracdo, pode ocorrer uma brusca queda de pressao, a qual pode ser

controlada com o proprio peso do fluide perfuracdo, com densidades bem mesio
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Caso contréario, problemas como constante producdo de gas, fissuracdo da bainha de
cimentacdo e vazamentos de gas podem ocorrer no topo do liner pelos anulares
(SMITH, 1990).

O conhecimento da temperatura do poco € um fator primordial na selec¢adtidos ad
quimicos a serem utilizados numa operacéo de cimentacdo de poc¢os profundos. Uma
superestimavada temperatura dos pocos devido a sua alta profundidade pode levar o
engenheiro a projetar erroneamente as pastas, acarretando em falhas e até em
fissurac@s na bainha cimentante (SMITH, 1990). Segundo Goodinvah. (1992), o
problema da temperatura em pocos de petréleo se agrava perto das zonas de menores
temperaturas. Isso porque, quando em producéo, os revestimentos expandem gerando
tensbes axiais de ga@ao na bainha que podem lexaformacao de microfissuras na
cimentacdo. Este problema se tornara mais preocupante no momento em que houver o
resfriamento da coluna de revestimento, ja que esta ira contrair, permitindo a abertura
das microfissuras surgidam bainhaAbaixo de'/; da tubulacdo de revestimento,
Goodwinet al. (1992)cita que a pressao também pode resultaremdes na bainha

de cimentacado, que podgiroduzir fissuras que levar@perda do isolamento zonal

do anular.

Wray et al. (2009), diz que um dos grandes desafios de pocos submetidos a altas
pressdes e altas temperaturas, caso de pocos profundos, é formular pastas que formem
bainhas de cimento mais ducteis, com baixo médulo de elasticidade e alto coeficiente
de PoissonA utilizacdo de pastas com polimero tem gidoposta como uma grande

inovacado para estes ambientes mais agressblrasufnet2006)

2.1.2Pocos com injecao ciclica de vapor

A técnica de injecao de vapor ciclica mosteabastante eficiente na recuperacao de
resenatorios de 6leos pesados. No entanto, estudos apontam que fissuras na bainha de
cimentacdo (causadas pelos estados de tensdes e deformacdes impostos pela injecao
de vapor e pelos diferenciais de pressdo dentro do poc¢o), sdo responsaveis pelo
incremento naazao agua/dleo na producéo destes pocos (DEAN e TORRES, 2002;
PEDERSEN, 2006; STILES, 2006).

Goodwin et al. (1992) analisaram as principais causas que levam a bainha de cimento
a perder sua integridade. Foi identificado que a aplicacdo do vapor agge@dum

elevado gradiente de temperatura no revestimento. Este gradiente induz a expanséao
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térmica, que acarreta elevadas tensdes na bainha de cimento. Alguns outros trabalhos,
dentre eles o de Dean e Torres (2002), também identificaram que as tensdes
targenciais de tracdo causadas pela expansdo do tubo de revestimento sdo as
principais causas da perda da integridade da bainha de cimento, com o aparecimento
de fissuras radiais.
Em seu trabalho, Correia (2009) avaliou o comportamento mecanico e estratural d
pastas de cimentacdo modificadas com latex de polimero SBR, microfibras de
volastonita, uma pasta hibrida de polimero e volastonita e um compédsito SHCC
Strain Hardening Cementitious Compd¥iH ¥ontra uma pasta de referéncia
(dosada com 40 % em mag#a silica ativa), submetidas a condi¢cdes de injecdo de
vapor ciclico. Os resultados de sua pesquisa mostraram que, com excecao do
composito SHCC, todas as pastas estudadas apresentaram comportamento reoldgico
satisfatério a cimentacéo de pocos. No entamtorelacdo ao gradiente geotérmico de
primeira fissura e a abertura média de fissuras, 0 SHCC e a pasta hibrida apresentaram

0os melhores comportamentos.

2.1.3Pocos emanas de sal

A presenca de zonas de sal em campos produtores, na maioria das vezes, aumenta
consideravelmente a possibilidade da existéncia de hidrocarbonetos. Sua presenca
favorece a geracao e a formacao de trapas que aprisionam o petréleo que podera ser
explotado, se economicamente viavel (MAIA, 2005).

As rochas salinas encontradas em zona®lfferas possuem estruturas cristalinas.
Suas deformacfes sdo dependentes do tempo quando submetidas a dado nivel de
tensdo cisalhante. Por isso, seu comportamento sobre fluéncia € lento sob tensdes
constantes e bastante influenciado pela espessura daeacaleasal, composicéo
mineralégica, quantidade de &gua, presenca de impurezas, tensfes aplicadas na
camada de sal e pela temperatura da formacdo, onde quanto maior a temperatura
maior sua plasticidade (MAIA, 2005).

Devido as suas caracteristicas elggésticas, zonas de sal submetem pocos a grandes
tensdes, levando a reducgéo progressiva do didmetro do poc¢o, enforcamento da broca
GH SHUIXUDomR H GR 3GULOO FRODU" (VWDV WHQV}HV O}

de perfuracéo a base de 6leo ou gatalmente com densidades maiores, dependendo
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do tipo de regime de escoamento da formacédo salina, para equilibrar a capacidade de
fluir deste tipo de poco e impedir a lixiviacdo devido a salinidade (INFANTE, 1989).
Determinar a deformacéo imposta pelo rsalpogo aberto e no poco revestido € de
suma importancia para o projeto do po¢o, uma vez que a previsao destas tensdes
impostas permitira que o engenheiro escolha a melhor densiddhiledde(MAIA,

2005). Aléem de suportar as altas tensdes impostas pmias salinas, a bainha de
cimento também deve ser capaz de suportar a degradacao providagaeidnica do

sédio no ciment¢FORD, 1982).

As condicdes apresentadas acima requerem, em geral, 0 uso de pastas com elevada
capacidade de absorver energenéicidade). Para se obter esse tipo de pasta-siliza
tanto polimeros quanto fibras em sua composicdo. Nos itens a seguir apggesenta
revisdo bibliografica sobre as caex@sticas de pastas com polimerode pastas

fibrosa

2.2 PastasM odificas comPolimeros

2.2.1Principios

Matrizes modificadas com polimero consistem, basicamente, em se utilizar algum tipo
de polimero e/ou monémero, encontrados na forma de liquidos ou pés redispersivos
com uma matriz de cimento e subsequentemente sulmseié&ura. Existem diversos

tipos de polimeros e resinas que podem ser empregados em matrizes cimenticias. A
Figura 2.4 mostra a classificacdo das classes de misturas poliméricas, onde os
sublinhados séo os tipos mais empregados (OHAMA, 1995)
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Figura 2.4 +Organograma da classificacdo de misturas polimériddsdificado de
Ohama (1998)*Atualmente o PVAC né&o é muito utilizado devido a sua baixa
resisténcia a agua.
2.2.2Processos de hidratacéo

Segundo Ohama (1995), matrizes cimenticias modificadas com polimeraamform
uma cematriz, e a formacdo da <¢patriz ocorre em trés estagios, como pode ser

observado no esquemaigura?2.5.
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Figura 2.5 +tModelo simplificado da formacéo da-coatriz de cimento e polimero
(Adaptado de OHAMA 1995).

Na primeira fase, ocorre a mistura do polimero com a matriz cimenticia e 4gua, neste
momento comeca a hidratacdo do cimentolseguente saturacdo da solugcdo com
hidréxido de calcio. A superficie dos grdos de cimento anidro é parcialmente
recoberta pelo polimero.
Na segunda etapa, com o0s processos de hidratacdo do cimento, as particulas
poliméricas preenchem os poros formadosoren reacdes entre o polimero e a
superficie dos Cée dos cristais de Ca(Ok)ou na superficie de agregados contendo
silica.
Na ultima etapa, com o consumo da agua pelas reacdes de hidratacdo do cimento, as
particulas poliméricas coalescem e formamfilime sobre a superficie do material,
gue interpenetram as redes porosas, formando uma estrutura monolitica.
Genericamente, as reacdes que ocorrem durante a formacéo do filme polimérico sao
as que podem ser observadasHmura 2.6. Observase que pode haver interagbes
entre 0 grupamento acetato do polimero e os ions de célcio presentes na matriz
(OHAMA, 1995; GOMES, 2006)
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Figura 2.6 tFigura esquematica das reacdes entre uninpeto, cimento Portland e
agregado (modificado de Ohama, 1995).

WANG et al (2006) estudarara influéncia da razdo Polimero/Cimento (P/C) & da
condi¢cdes de cura (cura umjddo polimero SBR em pastas cimenticias. O tipo de
cura empregada constituiu dgpos 24 h deura, em ambiente com 90 % adieidade
relativa (RH) os corpos de prova eram desmoldados e imersos em agua a 20 °C por
até 6 dias (cura iumida) ou 6 dias imerso em ag2@ °C seguido de mais 21 dias a 20

°C em ambiente a 70 % RH (cura mista). Observou que, em idddemnts sob
condicfes de cunamida a quantidade de Ca(QHumenta conforme a razdo P/C, até
atingir um valor maximo e comecar a diminuir. Em quantidaalgaixo de 10%, o
polimero permitiu que os cations Tae movessem com maior facilidade. No
entanto, quando a quantidade ultrapassa este valor, pode haveumnioaque
acarreta na formacdo de um filme polimérico mais espesso, o qual dificulta a
circulagdo de C%, atrasando hidratacdes posteriores. Consideram tipo de cura

mista (curaimida + cura em ambientes externos), verifiseuque a quantidade de
Ca(OH) diminuiu pouco, indicando que o limite de hidratagcdo do compdsito também
diminui, pois nestas condicfes a agua pode evaporar mais facilmente. Andlises de
ressonancia magnética nuclear de isétopos de silicio confirmaram ainda que para
valores de P/C acinide 12%, os polimeros podem interferir na estrutura morfologica

do GS-H (SU, 1996 AFRIDI, 1998).
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O polimero SBR tem ainda a capacidade de promover a reagcdo entre aluminatos e
gesso, acelerando a formacéo e a estabilidade da etringita, este fatodiezidwite

com o aumento da razdo P/C. J& a fase aluminato de calcio hidratado tanto pode ser
restringida quanto promovida, de acordo com menores ou maiores valores na razéo
P/C, respectivamente. A fase ferrita, em razdes P/C acima de 10%, é atrasada tanto
cura umida quanto na cura mista (WANG, 2006). Wetrg. (2011), verificaram por
difragdo de raios X, que em pastas de cimento com diferentes teores de SBR em pd, a
formacgé&o de etringita pode atingir niveis de 1,6 a 2 vezes que o de uma pasta sem a

presenca de polimero

2.2.3Propriedades fisicas

Em estudos recentes realizados com pastas de cimentacdo modificadadegom |
SBR, foi observado que houve aumento na porosidade destes materiais, comparado a
uma pasta sem adicdo de polimero. A adicdo de latexc®BRibuiu ainda para o
aumento da grosidade das pastas com polimaeromparadas a pasta sem polimero,
levando a aumentos neste parametro de 36 %, para um teor de 10 % de polimero
(CORREIA, 2009).

A permeabilidade de matrizes também é afetada pela adicdo de polimeros. Ramli et
al. (2012) verificarampermeabilidade de argamassas modificadas com diferentes
tipos de polimero. O grafico déigura2.7 apresenta a evolucdo da permeabilidade
intrinseca ao longo do tempo. Como pode ser observado no gréafico, a argamassa sem
adicdo de polimero (CON), alcancou maiores valores de permeabilidade comparada

com as outras mapes poliméricas

Figura 2.7 tPermeabilichde intrhseca de cqos de prova submetidos a curaida
prolongada. Modificado de Ramli et al. (2012).
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2.2.4Comportamento reologico

Polimeros possuem efeiptastificante, isso ocorre devido ao efeito de rolamento que
suas particulas possuem. Assim, 0 aumento na quantidade de polimero permite a
diminuicdo na quantidade de &gua necessaria para manter a viscosidade do material
(OHAMA, 1998; BARLUENGA, 2004).

Chaugnetet al (2006) atribuirama queda na viscosidade de pastas modificadas com
estireno acrilico em pé as caracteristicas hidrofobicas de suas laslépe como
consequéncia levaraao menor aprisionamento de agua nas pastas, permitindo assim
um melhorescoamento.

Correia (2009) verificou o comportamento mecanico de pastas cimenticias
modificadas com latex SBR. Em seus estudos, verificou que a viscosidade plastica e o
limite de escoameat de pastas com o0 polimemumentaram em até09 %,
comparado a umpastareferenciakem adicdo de latex SBR

2.2.5Caracteristica® mecanicas

2.2.5.1Resisténcia a compressao

A adicdo de polimero a matrizes cimenticias tende a reduzir a resisténcia a
compressao destes materiais. Rety al. (1996) em estudos com argamassas
modificadascom diferentes tipos e teores de latex polimérico, verificaram que o
aumento no teor de polimero acima de 10 % acarretava na queda da resisténcia do
material.

Correia (2009) verificou o comportamento mecanico de pastas contento latex de
polimero SBR em #&cdes de 5 e 10 %. Verificou que o aumento na fracdo deste
polimero levou a quedas na resisténcia na ordem de 34 e 49 %, respectivamente, em
relacdo a pasta sem adicdo de SBR. Foi observada também a queda no modulo de
elasticidade destes materiais, quandmparados a pasta sem adicdo. As quedas no
mddulo atingiram 27 e 36 %, respectivamente. A deformacé&o na tenséo de pico destes
materiais também apresentou reducdo déate.

2.2.5.2Resisténcia a tracao

Polimeros agem como um reforgco na matriz, impedindo pagegdo de novas
fissuras (OHAMA, 1995; SCHULZE, 1999). Rossignatd al. (2002) em seus
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estudos, observaram que dependendo da razdo P/C, podesiairfementos na
resisténcia &racdo na ordem de 180, frente a matriz ndo modificada.

Zhonget al. (2002) estudaram a resisténeifracdo de argamassas modificadas com
misturas de polimeros SBR, PVDC e SAE. Observaram que a resisténcia a tracdo é
dependente da fracdo massica de cada componente na mistura. Ou seja, em
argamassas modificadas com mistutaspolimeros, a resisténcia do compadsito sera
governada pelo polimero com menor tamanho de particulas.

Bezerra (2006) também encontrou incrementos na resistémaigio direta de pastas
modificadas com biopolimeros, no entanto, ressalta que o ettt mMaterialfica

mais evidente em idades mais avancadas.

A resisténcia a tracaoa flexdo de pastas com polimegeralmente segue a mesma
tendéncia da resisténcia a tracdo direta, ou seja, comparados a matrizes normais,
tendem a ser mais resistentes. bobet al. (2001) percebmam ainda, que o grau de
hidratacdo tem papel muito importante neste parametro e erastgue apds 1,

pastas com polimergsubmetida & cura em ambientes externos, tiveram ganhos
maiores neste parametro, uma vez que tivaraior quantidade de agua disponivel

para hidratacdo. Wargj al. (2005) obseraramque, sob flexdo este comportamento &
altamente dependente da razdo P/C e do tempo de cura, pois quanto maior o grau de
hidratacdo e quanto melhor a qualidade do filme formado, maior sera sua resisténcia.
Correia (2009) estudou o comportamento de pastdificadas com latex SBR.
Verificou que o aumento no teor de polimero levou quedas na resisténcia a tracéo
destes materiais. Contudo foi observado o aumento na capacidade de deformacéo
deses materiais em relacdo a pastem adicdo. Verificose que o teaode 10 %
proporcionou capacidade de deflex&o de 38 % ao material

2.3 Pastas Reforcadas com Microfiboras de

Volastonita

2.3.1Principiosda adicao de fibras em matrizes cimenticias

Matrizes cimenticias possuem baixa capacidade de deformacéo a tracdo, por isso,

quana submetidas a tais esforcos tendem a falhar de maneira fragil. Ao longo de

quatro décadas pesquisadores vem estudando os compositos reforcados com fibras,

para superar estes desafios. Esta tecnologia agrega maior controle de fissuracdo aos
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materiais cimeticios, refletindo em melhorias na tenacidade e na ductilidade destes
materiais (NAAMAN, 2003). O comportamento mecéanico de compaositos fibrosos é
altamente influenciado pelo tipo e volume de fibrdg fa matriz. As fibras agem
costurando as fissuras edigribuindo as tensdes na matriz (NAAMAN, 1999). A
forma como as fibras véo redistribuir as tensdes no compoésito depende da sua
aderéncia a matriz (BENTUR, 1999)

2.3.2Processos deitiratacao

A adicdo de volastonita a materiais cimenticios pode afetar aidpdete a taxa de
formacédo dos produtos de hidratacdo em matrizes cimenticias. No entanto, ndo ha
interacdes quimicas entre a volastonita e o material cimenticio, como sugerem 0s
estudos calorimétricos realizados por Letnal. (1992). Outros estudos apant que

os produtos de hidratacdo formados nas reacfes de hidratacdo do cimento tendem a se
depositar na superficie dos cristais de volastonita, o que acaba densificando a matriz e
impedindo a migracdo de agua entre os poros limitando o grau de hidratacdo d
materiais (GU, 1993; LOW, 1992; LOW, 1993). Em andlises de difracdo de raios X
com matrizes cimenticias reforcadas com volastonita, Ransinattuag (2010),
observou picos de produtos ndo hidratados, indicando menor grau de hidratacédo

destas matrizes

2.3.3Propriedades fisicas

A adicéo de microfibras de volastonita em matrizes cimenticias levou a diminuicdo da
porosidade dos materiais. Last al (1993) verificaram que a distribuicdo de poros
em pastas de ciemto reforcadas com volastonieduziam com o aumento do tempo

de hidratacao.

Gu et al. (1993) verifiaram por analises de impedancia, que a porosidade na
interface fibramatriz era mais significante nas primeiras idades do material (até 3 dias
de cura). No entanto, para idades mamngadas (25 a 45 dias de cura) a porosidade
da interface fibracimento € menos significante do que a porosidade da matriz.
Mathuret al (2007) observaram aumento da durabilidade de argamassas reforcadas
com microfibras de volastonitétribuiram este &eito, principalmente, & diminuicao

da permeabilidade do material em virtude da presenca de poros descontinuos.
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Correia (2009) observou reducéo na porosidade de 8 e 17 % para fragdes volumétricas

de volastonita em pastas de cimentacéo de 2,3 e 4,6 %ctireamente

2.3.4Comportamento reologico

Usualmente, a incorporacdo de fibras prejudica o comportamento reoldgico de
materiais cimenticios. Fatores como relacdo de aspecto (I/d) e tipo de fibra séo
altamente relevantes nas propriedades reoldgicas das m{&iEras\RRARD, 1999;
BENTUR, 2007).

Correia (2009) verificou a adicdo de 2,3 e 4,6 % de fibras de volastonita ndo afetou
significativamente a viscosidade plastica da pasta de cimentacdo de referéncia. O
limite de escoamento obteve acréscimos de 230 % paaata com o0 maior teor de
volastonita (comparado a pasta de referéncia).

Balthar (2010) determinou o comportamento reologico de pastas leves com diferentes
teores de volastonita. Foi verificado que o aumento no teor das fibras levou ao
incremento da vis®dade plastica dos materiais. Comparadas as pastas sem adicéo
de volastonita, as pastas com volastonita, em geral, apresentaram acréscimos no limite
de escoamento

Vitorino et al.(2012) verificaram o comportamento reoldgico de pastas de cimentacao
de poos reforcadas com diferentes teores de volastonita. Foi verificado que a
viscosidade plastica das pastas aumentou com o aumento na fracdo de volastonita.
Comparadas a pasta de referencia sem reforgo fibroso, as pastas com volastonita

alcancaram incremento® limite de escoamento.

2.3.5Comportamento mecéanicde matrizes reforcadas com

microfibras de volastonita

2.3.5.1Resisténcia a compressao

Heinoldet al. (2002) analisaram o comportamento de microfibras de volastonita como
reforco para pastas de cimentacdo de pogopealrdleo. A andlise dos resultados
demonstrou que a pasta com volastonita, curada numa temperatura deoBgV€
acréscimo na resigticia na ordem de 1%, comparada pasta referencial, enquanto

que na temperatura de 54 °C, ambas as pastas tivesiatdmeias semelhantes.
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Correia (2009) verificou que as pastas reforcanbes 2,3% e 4,6% de volastonita
alcancaram ganhos na resisténcia a compressao de até 14 %. Notou também
incrementos no modulo de elasticidade de 17 % para a pasta com 4,6 % de
volagonita.

Ransinchunget al. (2010) verifiaram o comportamento de diferentes argamassas
reforcadas com volastonita versus uma argamassa de controle sem reforco. Foi
verificado que todas as argamassas com teores de volastonita atingiram valores de
resistégiaacompressdo maiores que o da pasta controle.

Balthar (2010) em seus ensaios de resisténcia a compressdao em pastas leves,
verificou que a adicdo de volastonita levou a aumentos neste parametro de até 15,5 %
comparados a uma pasta sem adi¢cao. Obs¢avainem que o médulo de elasticidade
apresentou acréscimos de até 24,6 % para o teor de 10 % de volastonita

2.3.5.2Resisténcia a tracao

Heinoldet al.(2002) verificaram a resisténcia a tracdo direta de pastas reforcadas com
volastonita, sob duas temperaturascdea (38 °C e 93 °C). Os autores observaram

gue o aumento no teor de volastonita levou ao aumento da resisténcia do material.
Correia (2009) verificou o comportamento de pastas de cimentacdo reforcadas com
volastonita sob tragéo na flexdo. Foi verificado aumento na resisténcia do material

de até 26 %.

Balthar (2010) determinou a resisténcia a tracdo por compresséao diametral e na flexdo
de pastas de cimentacdo leves com diferentes teores de volastonita. Os resultados
mostraram que o aumento na fragdovdmstonita levou ao incremento nos valores
destes parametros. Comparado a uma pasta sem reforgo, a pasta com o maior teor de
volastonita alcancou valores de resisténcia a tracdo por compresséao diametral e tracédo
na flexdo de 76 e 75 % maiores, respecteat® Nototse ainda acréscimos na

deflexdo dos materiais reforcados com volastonita sob esforcos de flexao
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3.1 Materiais e M étodos

No presente trabalho foram utilizados os seguintes materiais para a producao de
pastas modificadas copolimero e pastagforcadas com microfibras de volastonita:

(i) Cimento Portland classe i3oduzido pela empresa Holcim em CantagaRio de
Janeiro, caracterizado conforme a norma NBR 98B1Silica ativa produzida pela
empresa Camargo Corréa dedmgeiras+SE (iii) Copolimero em pé SBRornecido

pela Nitriflex S/A, Rio de Janeir® copolimero SBR é derivado da pailerizacéo de

dois mondmeros, oséreno CsHs £H=CH,) e o lutadieno CH,=CH £H=CH,). (iv)
Microfiboras de volastonita fornecidas peldG Energyarc. W) Aditivo
superplastificante de terceira gefio a base de éter carboxiliGbenium 51 (vi)

Agente antiespumantEP-7LB e (vii) agua deionizadaOs materiais supracitados

foram caracterizados conforme as metodologias a seguir:

3.1.1Metodologiapara caracterizacdo dos materiais utilizados

3.1.1.1Granulometria

A distribuicdo dos tamanhos de particulas do cimento e do polimero foram realizadas
no aparelho a laser ddalvern Mastersizedo LabEst/COPPE/UFRFigura3.1). O
dispersante utilizado para ambos os materiais foi 0 alcool etilico P.A. A granulometria
da silica ativa foi obtida através do método de sedigrafia. O sedigrafo utilizado foi o
Sedigraph 500 da Micrometrics do Centro de Tecnoldgiimeral (CETEM)

Figura 3.1 +Granulbmetro a laser da Malvern Mastersizer.
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3.1.1.2Massa especifica

As determina@es das massa especifica do cimento, silica ativa, pohero e
volastonita foram realizadas em um apar@&iamémetro ajasda marcavlicrometrics
modelo AccuPyc 130 do LabEst/COPPE/UFRJFigura 3.2). A técnica de
picnometria a Hélio consiste em determinar o volume de massa conhecida da amostra

através das variacdes de pressao do gas em um volume calibrado.

Figura 3.2 - Picndmetro a Gas AccuPyc4®

3.1.1.3Microscopia eletronica de varredura

A morfologia do polimero e das microfibras de volastonita foi observada por
microscopia eletronica de varredura. O microscopio JEOL -6860 LV com
captaca de sinais de elétrons secundarios e de elétrons retroespalhados, do
Laboratério Multiusuario de Microscopia Eletrénica e Microandlise (LABMIC) do
Programa de Engenharia Metallrgica e de Materid®OPPE/UFRJ. O feixe de
elétrons principal foi gerado agir de filamento de tungsténio operando a 20 kV. As
imagens foram obtidas por elétrons secundarios, utilizando amostras que foram
aderidas por adesivo condutor de carbon@ernta amostrade latdo e recobertas por

fina camada de ouro através de um nizdbr.

3.1.1.4Composicao quimica

As composi¢cBeguimica do cimento, silica ativa, volastonita e Polimeroafo
determinadas através de espectrometria por fluorescéncia de raies edergia
dispersiva.Os ensaios aram realizads no aparelho SHIMADZU EDX 720 do
LabEst/COPPE/UFRJ{gura3.3). A técnica usa uma fonte de radiacdo gama de alta
energiaque quando incidida sob um elemento quingoalquergxcita oselétrons da

altima camadaos quais vagara camadas mais exteriar@siando o elétron voltaoa
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seu estado normallibera a energiaadquirida a qual pode seraferida pelo
equipamentoCada elemento libera esta energia de forma singodat este motivo,

tornapossivel a identificacdo de cada composto preseatubatancia

Figura 3.3 +Aparelho de espectrometria de fluorescénciaaies X

3.1.1.5Difracao porraios X

As composi@escristalina do cimento, silica ativa e volastonftzam determinadas
por difracdode raios X. O equipamento utilizado foidifratdbmetro da BRUKER
modelo D8 FOCUSFRP UDGLDomR GH FREUH &XN. c R
e 40 mAdo LabEst/COPPEIFRJ (Figura 3.4). Este tipo de andlise nos permite
estabelecer a composicdo mineraldgica dos materiais, através de seus solidos
cristalinos presentes em sua comp@sifNa grande parte dos solidos os atomos se
ordenam em planos cristalineeparados entre si por distanai@smesma ordem de
grandeza deomprimento de onda dos raios Xssim quandoum sélido cristalino €
incidido pa raios X a difracdo do raider4d um deerminado angulo caracteristico
Utilizando a lei de Bragggequacédo 3), podeseprever o angulo de difracdo de um
determinadaristal

t&OAlala (3.1

OndeD éadistanciaLQWHUSODQDU p R kQJst&dR XGnH WV SDOKDPH
namero inteirp TXH UHSUHVHQWD D RUGHP GH UHIOH[mMR H p R
Para a determinacdo das fases cristalinas foram realizadas varreduras com velocidade

angular de 0,02%%s e intenRl GH PHGLGD HQWUH RV kQJXQRV GH %UD
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Figura 3.4 +Difratdbmetro BRUKER modelo D8 FOCUS.

3.1.1.6Analisestérmicas

As analises térmicas do cimento, silica ativa, polimero e volastonita feslizadas

no aparelho SDT Q60F-igura3.5). O aparelho mede o fluxo de calor e mudancas no
peso do material associados as rea¢fes e transicbes sofridas pelo, Matateala
temperatura 27 °C até 1000 °C. Para isso, aproximadamente 10 mg de amostra foram
ensaiados em atmosfera inerte em cadinho de platina. Uma rampa de temperatura de
10 °C/min com fluxo maximo de nitrogénio de 100 ml/mim foi empregada, sendo que
nosprimeiros 60 min da andlise a temperatura foi mantida a 35 °C. Este procedimento

permitiu eliminar a agua livre presente nos materiais

Figura 3.5 tAparelho de analises térmic&DT Q60Q
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3.1.1.7Determinacao d conteudo de agua livida pasta de cimento
A determinacdo do contetudo de &gua livre do cimdrigufa3.6) foi realizada de
acordo com o recomendado pela norma ABNT NBR 988106) O ensaiofoi
realizado da seguinte forma
XA pasta de cimento com fator a/c 0,f8! preparada e homogeneizada a
tenperatura de 27 °C;
XEm seguida, 76@ de pasta de cimento homogeneizémtam colocadagm
um Erlenmeyer O valor da massa foi aferido em balanca de preciséo;
XApos, a boca ddcrlenmeyerfoi vedada com filme plastico e colocada em
repouso sobre superfigana de espuma de poliuretano (isento de vibracoes),
por periodo de 2 hosa
xApés este periodo, a dgua sobrenadante foi coletada com auxilio de uma
pipeta, transferida para proveta e regisgew volume coletado
A equacéo 3.2 foi utilizada para calautacontetdo de agua livre.
#H —— ,srr (3.2)

OndeAl é o conteudo de agua lividal € o volume de agua sobrenadante coletado

em ml;mpé a massa inicial pesada em gramag edensidadela pasta em g/cin

Figura 3.6 tEnsaio de agua livre ambiente: pastaem repouso; Bagua
sobrenadante e {bbtencdo danassa de agua sobrenadante.

3.1.1.8Determinacdo da resisténcia a compressi@opasta de cimento
endurecida

Para a caracterizagdo do cimento, foram realizados ensaios de resisténcia a

compressao de acordo com a ABNT NBR 983106) Foi utilizada uma maquina de
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ensaios universais da SHIMADZU de 100KNiqura3.7). A pasta de cimento foi

curada por um periodo de 8 horas em banho térmico, sob duas temperaturas distintas
(38 °C e 60 °C). Foram utilizados moldes cubicos de 50,8 mm de aresta.ddnte
ensaio, os corpos de prova foram secos com papel toalha e medidos com paquimetro.
Para os corpos de prova que apresentaram resisténcia a compressao abaixo de 3,45
MPa, aplicouse a carga de compressdo a uma taxa de 6,9 MPa/min. Para corpos de
prova con resisténcias maiores, aplicee a taxa de 27,6 MPa/min.

A resisténcia a compressédo de cada cdgyarova foi calculada dividindge a carga

de ruptura pela area da secéo transversal. O resultado foi expresso . em MPa

Figura 3.7 tmaquina de ensaios universais da SHIMADZU modelo EMIC 100KN

3.1.1.9Determinacéo das propriedades reolégaka pasta de cimento

O limite de escoamento e a viscosidade plastica do cimento G foram determinados
assumindo o modelo reolégico de Bingham. Os ensaios foram realizados conforme
procedimentos prescritos na ABNT NBR 982006)nas temperaturas de 27 e 52 °C.

Foi utilizado o vscosimetro de cilindros coaxiade leituras diretagsla Chandler
Engineering, modelo 3506-igura 3.8). O equipanentopossui rotor fator R1 com
diametro de 3,68 cm®84 cm de comprimento Util e Bob fator B1 com diametro de
3,45 cm e comprimento Gtil de 3,80 cm. A distancia entre as paredes do rotor e do

Bob (gap) € de 1,17 mm. A pasta foi misturada e homogeneizada, conforme
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recomendacOes da norma ABNT NBR 982006, em seguida vertida no copo do
viscosimetro na temperatura de ensaio. O copo foi levantado até a altura do cilindro
do viscosimetro o qual permaneceu a uma taxa de cisalhamento dé parl 60
segundos. Ao fim foi anotado o valor da deflexdo angulpésAaplicotse taxas de
cisalhamento descendentes em intervalos de 20 segundos d& 84078 &. A
deflexdo maxima foi anotada ao final de cada intervalo de 20 segundos. O gel inicial
foi obtido apds recondicionamento da pasta por 60 segundos &%l posterior
repouso de 10 segundos. Ao fim apli®iuma taxa de cisalhamento de 5'les
anotouse a deflexdo maxima alcancada. O gel final foi aferido ap6s submeter a pasta
a 10 minutos de repouso, subsequente a leitura do gel inicial. Decorrigeestio,

aplicouse a taxa cisalhante de 5;iesanotowse a deflexdo méaxima alcancada
Para a determinagdo dos pardmetros reoldgicos, calselautaxa de deformacadi
e a tensao de cisalhament@ das pastas de acordo com as equacdes 3.3 e 3.5.

~ 6 E
UL—
E" ?E:

(3.3)

Onde é ataxa de deformac&®'); Ry é o raio interno do rotqcm); Ry é o raio
HIWHUQR @M e & Rlocidade angulgs®) dado pela equac@®4:

~ , 6
n L vy (3.9
Onde ¢é avelocidade de rotac&o do viscosimenom).

iL(Ga (35)

Onde 2¢é atenséo de cisalhamentBdgj; F,€é o fator de tensdo de cisalhamento do
viscosimetro para uma dadaR P E L Q D o rER ;ER}, R W/ @dficiente da mola de
torcdo do instrumente € a kitura do viscosimetro em graus nas velocidades de
ensaio.

O limite de escoamento e a viscosidade plastica foram calculados conforme o0 modelo

reologico de Bingham dado pela equa8an

iLi,EAUC (3.6)



Onde i4€ o limite de escoanmto, referente ao coeficiente linear da reta do modelo
(pa); e aé a viscosidade plasti¢®a/s) referenteao coeficienteangular da reta do
modelo de Bingham

Tabela3.1 tFatores de tenséo cisalhante@nstante da mola do viscosimetro.

Bob F ,(Ibf/100 pé$) F (Pa) F., Tipo de mola
Bl 1,07 0,51 1 F1

Figura 3.8 tViscosimetraChandler Engineeringmodelo 3506

3.1.1.10 Determinacdao do tempo de espessametdo pasta de
cimento

A determinacéo do tempo de esgmrento do cimento foi realizada consistbmetro
pressurizado da&handler Engineering, modelo 72ZEigura 3.9), do Centro de
Pesquisas e Desenvolvimento Leopoldo Américo Miguez de MEEINPES. Este
ensaio € realizado para prever o tempo necessario para o cimento atinja a consisténcia
de 100 unidadeBearden(U.), referente ao tempo de espessamento. Deteiseina
também o tempo de bombeabilidade (5. @ ensaio foi realizado conforme a NBR
9831(2006) como descrito a seguir:

X A pasta de cimenttoi colocada na déla do consistbmetre uma rampa de

temperatura pressadoi feita, de acordo com @abela3.2;
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x O tempo gasto desde o inicio do ensaio até a amostra atingir a consisténcia de
100 U foi determinado como tempo deespessamento

x Tambémforamaferidas as unidades de consisténcia inicial, a 25, 50/ b
tempo de espessamento;

x Foi aferida a consisténcia maxime periodo de 18 30 mirutos o qual ndo

deveriaultrapassar 30 U

Tabela3.2 Progresséo de presséo e temperatura para o ensaio de tempo de
espessamente (NBR 9831, 2006)

Figura 3.9 +Consistometro pressurizado @dandler Engineering model@22.
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3.1.1.11  Moagem do polimero

Para a moagem do polimero foi utilizado o moinho de bolas rot&tigor&3.10) do
Laboratoério de Tecnologia Mineral (LTM/COPPE/UFRJ). O ditmde porcelana do
moinho Figura3.10 B) possui diametro interno de 24 cm e capacidade volumétrica
de 10 litros Esferas de aluminaFigura 3.10 C) foram utilizadas como corpos
moedores. Para o procedimento de moagem, foram utilizados volumes de: 2,5 | do
polimero SBR em po e 5 | de corpos moedores. Uma rotacdo de 35 rpm foi empregada
e aliguotas ao final de cada tempo de moagem (0, 140 eni220foram retiradas

para analises granulométricas. Posterior peneiramento utilizando a peneira #45 (355
um) foi necessério paraagantir que todas as particulassem menores que 1/3 do
tamanho do gap do viscosimetro. Este tamanho de particula é nelealpaima vez

que particulas maiores podem acarretar em erros nas leituras do comportamento
reolégico (SCHRAMM, 2006).

Figura 3.10 tProcessos de moagem: Woinho rotativo; B cilindro de porcelana e
C- corpos moedores de porcelana.

3.2 Dosagem, Processo de Mistura e Cura das Pastas

3.2.1Dosagem da pastde referéncia

A pasta de referéncia foi dosada visando um material de alto desempenho e que
apresentasse estabilidade. Portanto, foi empregado o conceito dg maio
empacotamento granular seco, proposto por De Laetrdl. (1999) através do
método de empacotamento compressivel. Este conceito, inicialmente aplicado a

concretos, atualmente vem sendo empregado na dosagem de pastas de cimentagéo de
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pocos petroliferospois este meétodo garante melhor comportamento mecanico,
reologico ede durabilidadedaspastas (PAIVA, 2008; MIRANDA, 2008; CORREIA,

2009; BALTHAR, 2010).

Foi utilizado o software MEC_COPPE 1.0 para o calculo do empacotamento das fases
granulares. Estersulador numérico foi desenvolvido no Laboratério de Estruturas e
Materiais do PEC/COPPE/UFRJ em conjunto com a PETRCBRSILVOSO,

2008) O software tem capacidade de determinar as compacidades virtuais e reais das
fases granulares a partir de dadusinsecos das amostras, previamente forioscid
Inicialmente foi determinado pelo software uma mistura otimizada de silica ativa e
cimento, onde se obteve uma compacidade granular seca de 0,625. Essa mistura tinha
uma proporgao volumeétrica de 43,24 %citeento: 19,21 % de silica ativa: 37,55 %

de 4guaO consumo por [% de massa em relacdo ao cimerndo} constituintes

dessa pasta de compacidade méaxima seria: cimento = 1398, A/ k@0n%] silica

ativa = 449,73 kg/th[32,1 %] e &gua = 375,5Rg/m"® [26,9 %] Como o volume de

adgua dessa formulacao era suficiente apenas para preencher os vazios existentes entre
0s graos dos constituintes sélidos aumes®o volume de agua da mistura para 0,50

e 0,55 mantendee constante a proporcdo massa de silia:atassa de cimento

(igual a 0,32). Uma terceira pasta com compacidade real de volume de agua de 0,50,
mas com teor de massa de silica ativaimassa de cimento igual a 0,40, foi também
estudada visando avaliar o seu comportamento reol6gico e mecéanico ¢ dda

duas pastas anteriore®®ara essas misturas determiseu 0 teor Otimo de
superplastificante a ser utilizado na formulacdo de referéncia, assim como a
estabilidade e reologia da misturBssas mesmas pastas foram utilizadas por
Fagundes (2012 para o estudo da influéncia da fibra de polipropileno no
comportamento de pastas de cimentacgao

Na Figura 3.11 apresentanrse as curvas tempo de escoamento x dosagem de

swperplastificante para as duas misturas estudadas.
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Figura 3.11 +Variacao do tempo de escoamento com a dosagem de soélidos de
superplastificante (adaptado de Fagundes (2012))

A andlise dos resultados mostjae o teor 6timo de superplastificante (ponto de
saturacdo) para as pastas foi de 0,3®#brelacdo a massa de materiais cimenticios
O comportamento reoldgico destas pastas pode ser obsenfidminmes.12 enquanto

gue as propriedades mecanicas sao apresentatiabela3.3.
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Figura 3.12 tPropriedades reoldgicas das pasiagiais propostagAdaptadode
Fagundes 2012).

As propriedades reoldgicas das trés pastas estudadas moskeaaderuadas e todas
elas apresentaram estabilidade. A resisténcia a compressao da pasta% faidor
que a da pasta 1 e 25 % maior que a da pastgpasta 3 foi escolhida uma vez que a

mesma apresentagaologia similar enaior resisténcia a compressao

Tabela3.3 +Propriedades mecanicas das pastas iniciais propostas. Fagundes (2012).

Posteriormente, foi inserido um teor de antiespumante de O %6lacdo a massa
de materiais cimentanteso intuito de reduzir a quantidade de bolhas formadas no
processo de ratura da pasta. Essa pasta de referéncia foi denominada como pasta PR

e sua dosagem é apresentadaatzela3.4.

Tabela3.4 +Dosagem da pasta PR em k{j#h de massa em relacéo ao cimento]

* em relacdo ao teor de solidos
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3.2.2Dosagem das pé&ss com polimero

As pastas com polimeforam dosadas tendo como base a pasta PR. Trés teores de
polimero foram inseridos na pasta de referéncia como substituicdo parcial do volume
de materiais cimentantes, os quais foram 6, 10 % |36, 6,3 e 8,4 % em relacédo a
massa de cimentofEm funcaalos teores, as pastas com polimferam denominadas

como P6, P10 e P13 respectivamente. No entanto, ndo foi possivel manter o mesmo
teor de superplastificamt(0,35% em relacdo a massa de materiais cimentanizs

pastas com polimerme forma que estasantivessem valores aceitdveis no ensaio de
estabilidade. Isso ocorreu devido as caracteristicas-figitnicas do polimero, que
tornaram as pastas muito fluidas (Chougnet, 2007). Como consequéncia ao aumento
da fluidez, houve a segregacdo dasedasha psta. Poanto, o teor de
superplastificante teve que ser adequado para manter a fluidez sem danos a
estabilidade das pastas. ApGs a realizacdo de ensaios de reologia e estabilidade,
chegouse aos teores de superplastificarjean relacdoa massa de matergi
cimenticios)de 0,30 % para as pastas P6 e P10 e 0,28 % para a pasta P13aAssim,

dosagem das pastas com polimgtitizadas foi

Tabela3.5 +Dosagem das pastas com polimero kg/m{% de massa em relacém
cimento]

* em relacdo ao teor de solidos

3.2.3Dosagem das pastas caolastonita

A volastonita foi inserida na pasta de réfeia substituindo parcialmente o volume
de pasteem teoresde 2,5, 5,0 e 7,86 [7,3, 15,0 e 23,1 % em relacdo a massa de
cimento] Assim, as pastas foram denominadas de V2,5, V5 e V7,5. Ao analisar o
comportamento reoldgico destas pastas, verifg®uque estas apresentaram
viscosidade muito elevada e os teores de superplastifitaate ajustados para que
as pastas atingissem valores aceitaveis. Estudos de dosagem tendo como parametros a
estabilidade e o comportamento reoldgico foram realizados e ao fim, veséogue
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os teores de superplastificante para estas péstagelacdo a massa de materiais
cimenticios)foram 0,39% para a V2,5 e 0,4% para a V5 e V7,5. Assim, as pastas

contendo volastonita apresentaram a seguinte comppsi¢ao

Tabela3.6 +Dosagem dasgstas conpolimeroem kg/m{% de massa em relacéo ao
cimento]

* em relag&o ao teor de sdlidos

3.2.4Processo de mistura homogeneizacataspastas

O procedimento de mistura das pastas seguiu o recomendado pelo manual de
cimentagdo PROCELAB (CAMPOS, 2005). Todos oateriais foram pesados em

uma balanca de preciséo. A fase seca foi homazgaeeimanualmente, antes de ser
misturadaa fase liquidaPara realizar a mistura das formula¢des foi utilizado tanto o
misturador da Chandler Engineering, modele680com capacable para 1 | quanto o
misturador da Chandler Engineering, modele/80 com capacidade para 4-idura

3.13 A). Ambos misturadores possuem crondmetro e tacOmetro, para o controle
preciso do tempo e da velocidade de rotacdo das hélices do misturador. O
PROCELAB (2005) recomendauma velocidade de mistura de 4000 rpm por 15 s,
para um volume de 600 rde pasta. N&te periodo a fase seca € adicionada sobre a
fase liquida contida no misturador. Em seguida, aursntavelocidade para 12000

rpm, permanecendo assim por mais 35 s. Este processo de mistura aplica sobre as
pastas uma energia de mistura por unidade deani#s5,9 kJ/kg (VORKINNL993).

No entanto, para garantir a acdo do superplastificante de terceira geracao utilizado no
presente estude manter a mesma energia de mistdoh necessario utilizar um
tempo de mistura de 10 mitos e uma velocidade de 297@m. Para ajustar a
velocidade de mistura aplicada neste tempo e manter a mesma energia de mistura, foi

necessario utilizar a equagéo 3.7 dada por Vorkiral. (1993)

%, 3 6
LT G- A @ 3.7)
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Onde: ' @/ é a energia de mistura por unidade de massa de pasta (kJkgna
constante experimental dada por Vorketral. (1993) comoB,1x10%, V é o volume
de pasta (I);3 € velocidade das palhetas do misturador (rptrg e tempo de mistura
().

Rearranjando a equacad Balthar (2010) obteva expressés.8 paravelocidade do

misturador

14 73|
x L @p-g 3.8)

Para os ensaios de estabilidade, reologia e agua livre foi utilizado um consistémetro
atmosférico(Figura 3.13 B) conforme recomendado pelo PROCELABAMPOS,

2005). As pastas foram vertidas para a célula do consistbmetro e colpeadas
homogeneizar durante 20 minutastemperatura ambiente. Ap0s o término deste
periodo, a plheta de homogeneizacéo contidacélula do aparelho foi retirada e uma

uniformizacéo da pasta por 5 s com o auxilio de espétula foi realizada

Figura 3.13 *A- MisturadorChandler Engineering, modelo 3® de 4 ke B

Consistdbmetro atmosférico

3.2.5Curadas pastas

As formulacdes, depois de misturadas, foram transferidas para os moldes que foram

preenchidos com duas camadas de pasta. Em cada camada foram realizados

36



movimentos lentos e circulares com o auxilio de um bastéo de vidro por 30 segundos.
O proposito desterpcedimento era eliminar bolhas de ar provenientes do processo de
mistura dos materiais. Os moldes com as pastas eram entdo submetidos a cura por um
periodo de 24 horas a temperatura ambiente. Panos umidos envolviam os moldes os
quais foram colocados em unack fechado por portas de acriliféigura3.15 A)

evitando perda de agua dos materiais para o ambiente. Apds 24 horas, 0s corpos de
prova foram deswoidados e submetidos & cura em banho térnkigu(a3.15B) a 74

°C por um periodo deito dias. Foram necessarios dois banhos térmicos para realizar

a cura dos materiais. O primeiro foi utilizado para realizar a rampa de temperatura de
22 a 74 °C, numa taxa de aquecimento de 0,33 °C/min. Ao fim da rampa de
aguecimento, os corpos de prova foram transferidos para o segundo banho. A
temperatura deste bamhfoi mantida constante a 74 °C e os corpos de prova
permaneciam neste até o dia do seu ensaio. Duas horas antes dos testes, os corpos de
prova eram transferidos para um béquer de 4 I, contendo agua a 74 °C onde
permaneciam para resfriar naturalmente aétrgoeratura ambiente

Esta temperaturg74 °C) foi empregadaa fim de simular a congfio de um poco
vertical com 5900m de profundidaddincluindo lamina d"agua com gradiente
geotérmico de 2C por 100 m de profundidadé&ste tempo de cura foi utilizado
visando garantiuma resisténcia a compressao das pastas estudadas acima de 90 %,
em relacdo a um tempo de 26 dias de,qoogs como observado por Correia (2Q09)

gue realizou o estudo da resisténcia a compressao ds gastanentacao curadas em
banho térmico (a 50 °C) ao longo do tempo (26 dias), apos 9 dias de cura o material ja
apresentava mais de 90 % da resisténcia a compressao apresentada em 26 dias, como
pode ser observado no gréaficoklgura3.14.
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Figura 3.14 - Evolucédo da resisténcia da pasta de referéncia. Modificado de Correia
(2009).

Figura 3.15 *A- Hack utilizado para cura dos corpos de pra/& banho térmico
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3.3 Determinacdo das Propriedades Reologicas e
Tixotropicas das pastas

As propriedades reologicas das pastas foram determinadas conforme o redomenda
pelo manual de cimentacdo PROCELAB (CAMPOS, 2005) na temperatura de 27 °C.
O limite de escoamento e a viscosidade plastica foram determinados assumindo o
modelo reolégico de Bingham. O grau de tixotropia foi determinado realizando
leituras com taxas dagsalhamento ascendentes e descendentes. Para a realizagéo dos
ensaios foi utilizado o viscosimetro de cilindros coaxdaideituras diretaSANN 35

(Figura 3.16) do CENPES. O equipaento possui rotor fator R1 com diametro de

3,68 cm por 5,84 cm de comprimento util. O Bob possuiu fator B1 com didmetro de
3,45 cm e comprimento util de 3,80 cm. A distancia entre as paredes do rotor e do
Bob (gap) foi de 1,17 mm. As pastforam misturadas e homogeneizadas, conforme
item 3.2.4 em seguida vertida para o copo do viscosimetro. O copo foi entdo
levantado até a altura do cilindro, que se encontrava a uma taxa de cisalhamento de
5,1 §*, a qual foi mantida por 30 segundos. f foi anotado o valor da deflexdo
angular. Apos, aplicege taxas de cisalhamen&scendentes e descendentes em
intervalos de 10 segundos de 5, 10, 51, 102, 170, 340 €'5Aldsflexdo maxima

foi anotada ao final de cada intervalo de 10 segundos

Os célculos do limite de escoamento e da viscosidade pldstea realizads

assumindo o modelo reoldgico de Binghaonforme descrito no ite@1.19.

39



Figura 3.16 tViscosimetro de cilindros coaxiais de leituras diretas FANN 35

3.3.1Grau de tixotropia das pastas

Segundo 8hramm(2006), a area que compreende 0 espaco entre as curvas de subida
e descida das tensfes deathamento numa curva de flugoconhecida como curva

de histeres€Figura3.17). A energia tixotropica, referente a energia necessaria para a
quebra das estruturas tixotropicas polumede pasta foi calculada determinarsio

a area destas curvas (ver trecho hachursmléigura 3.17). A area da curva de
histerese foi calculada subtrainde as integrais das curvas de subida da de descida.

Os resultados foram expressos em J/ml déapasalhada
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Figura 3.17 +Area de histerese em uma curva de fluxo. Modificado de Schramm
(2006).

3.4 Estudo da Hidratacao das Pastas

3.4.1Determinacdo da cinética de hidratacdo por pulso

ultrassonico

A hidratacdodas pastas foi estudada utilizarso o aparelho Ultrasonic Cement
Analiser (UCA), da Chandler Engineering, modelo 4262 do LabEst/COPPE/UFRJ
(Figura3.19). Este apalho possui sensores capazes de determinar continuamente a
velocidade que as ondas ultrassénicas atingem ao atravessar as pastas de cimento ao
longo do tempo. Fatores como presséo e temperatura Sao variaveis programaveis as
quais podem ser facilmente acampadas nos displays do aparel@s ensaios

foram realizados com uma temperatura de 74 °C e pressdo de 20,7 MPa. Esta
temperatura foi atingida em duas rampas. A primeira iniseoam 23 °C e atingiu 54

°C em 45 mintose a segunda foi de 54 °C a 74 4@ completal 95 mirutos Estas
condicbes foram empregadas visando simular o ambiente do poc¢o estudado.

A velocidade das ondas ultrass6nicas varia de acordo com o estado do material. Em
meio liquidos, como a agua, ela € dependente da pressdo, temperatiara
concentracdo de ions no meio. Considerando a agua pura sob pressédo atmosférica e
temperatura ambiente, considseque a velocidade do som na agua é de 1488m/s.

No entanto, em meios solidos o comportamento da velocidade ultrassénica €
proporcional a modulo de elasticidade e ao estado de tensi@esnaterial

(HALLIDAY, 2007).
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A realizacdo desta analise no estado fresco das pastas possibilitou a determinacédo do
patamar de percolacdo das pastas. Ou seja, 0 momento em que 0 meio liquido deixa
de ser adse dominante para que um meio de estruturas complexas formados nas
reacOes de hidratagdo passa a ser a fase continua no material. Este novo meio €
responsavel pelo desenvolvimento das tensdes e moddulos iniciais, levando a um
incremento significativo na \@cidade das ondas ultrassonicas.

O calculo do patamar de percolacdo e do patamar de estabilizacdo das reacdes de
hidratagéo das pastas foi realizado confoReeha (2012)Para tal foi calculado a
intersecdo das retas tracadas nos trechos lineares #las dervelocidade do pulso
ultrassoénico x log do tempd-igura 3.18). As inclinacdes das retas também foram

obtidas nos calculos realizados.

Figura 3.18 - Curva tipica da velocidade do pulso uksé@nica em uma pasta de
cimento versus tempo (ROCHA, 2011).
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Figura 3.19 tUCA do laboratério de pastas do LabEst.

3.4.2Difracao pa raios X

Os produtos de hidratacdo das pakiesm determinadopor difracdoderaios X. O
equipamento utilizado foi difratdbmetro da BRUKERmModelo D8 FOCUScom
UDGLDomR GH FREUH & XN. C RS##UDQGR
LabEst/COPPE/UFR(Figura3.4). As determinagdes foram feitas ao® 9 dias de

cura das pastas. Para isso, corpos de prova cilindricos com dimensdes de 50 mm de
didmetro por 100 mm daltura foram moldados e curados conforme to@c@5
Aliquotas da parte central dos corpos de prova foram fraturadas nas respectivas datas
supracitadas para a realizacdo das andlises. Este procedimento foi seguido para evitar
a parte exterior dos corpds prova, mais susceptiveis a processos de carbonatacdo ou
outros tipos de contaminacdes, que poderiam corromper os resultados da analise. As
aliquotas eram entdo trituradas a@tmofariz e pistilo de porcelana e em seguida
peneiradas em peneira 200# (75 )ufRrigura 3.20), para que sepudessemter
tamanhos uniformes e adequados para os ensaios. As amostras foram entdo colocas
prensadas no pormostras do aparelho. Baa determinacdo das fases cristalinas
foram realizadas varreduras com velocidade angular de 0,02%s e intervalo de medidas
HQWUH RV kQJXORV GH %UDJJ GH Zz H z
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Figura 3.20 Pasta macerada coalmofariz e pistilo; e peneira 75 um.

3.4.3Analises térmicas

As analises térmicas foram realizadas no aparelho SDT Q600 do
LabEst/COPPE/UFR(Figura3.5) para estudar os processos de hidratacdo das.pastas
Buscouse manter as mesmas condi¢cdes de ensaio das andlises péo dira@ios

X. Pottanto, foram utilizadas amostras das aliquotas utilizadas no ensaio anterior nas
mesmas datas de ensaio. As aliquotas foram igualmente trituras e peneiras em um
almofariz e pistilo de porcelana e peneira 200# (pn) (Figura 3.20).
Aproximadamente 10 mg das amostras eram ensaiadas em atmosfera inerte em
cadinho de platina. Uma rampa de temperatura de 10 °C/min com fluxo maximo de
nitrogénio de 100 ml/mim foi empregadsendo que nos primeiros 60 minutos de
andlise a temperatura foi mantida a 35 °C. Este procedimento permitiu eliminar a 4gua
livre presente nos materiais. Os resultados das analises foram expressos em termos
das porcentagens de massa calcinada do cimento.

Assim como Dweclet al. (2009) e Neves Juniat al (2012), @ célculcs das fases
formadas nas pastas foram realizadosn basena massa inicial de cimento. A
importancia de se ter uma mesma base de comparacao entre as pastafaastde

gue a analiselos resultados entre diferentes pastasm basena massa inicial dos
materiais pode levar a interpretacfes errbneas, jA que diferentes materiais possuem
diferentes composicfes e diferentes quantidades de agua em sua composicao inicial
(Taylor, 1997).

Sena assim, e tendo em mente que a 1000 °C as pastas e 0 cimento apresentam a
mesma composicao quimica, converteisenos dados fornecidos pelo equipamento

(em base a massa inicial do material), para a base calcinada dos materiais, de acordo

com a equacao .
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/ OOL%"@H (3.9)

Onde: / g ¢ aporcentagende massa em uma temperatdraem base a massa
calcinada da amostrd; (£ aporcentagende massa em uma temperatliy@m base a
massa inicial da amostra k€ aporcentagende massa da amostra calcinada em
base a massa inicial da amostra.

Em seguida, os resultados obtidos foram multiplicados pefoentualde massa
calcinada do cimento (equagao(®,lobtendo assims valores de TG/DTG com base

a massa inicial do cimento.

/20854, 60 (310
A guantidade de Ca(OH) foi obtida com base no equililoo suaequacdo
estequiométrica de decomjg#o, conforme a equacao 3.{perda de massa tedrica

(24,32 %).

Ca(OHp+—— CaO + H,0 (3.11)
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3.5 CaracterizagdesFisicas das Pastas

3.5.1Estabilidade

Os ensaios destabilidade foram realizados conforme o recomendado no manual de
cimentacdo da Petrads, PROCELAB (CAMPOS, 2005). Depois de misturadas e
homogeneizadas a 27 °C, as pastas foram vertidas para o tubo ded&ngada3.21

A). Em seguida, o tubo foi inserido em banho térmico a 27 °C, onde permaneceu por
24 horas. No momento seguinte, o material foi desmoldado e os corpos de prova
foram cortados em quatro partes de talnos aproximadamente iguais. As fragOes
foram identificadas como T (topo); 1 (intermediario 1); 2 (intermediario 2) e F
(fundo) Figura3.21 B). Apds, as amostras ficaram em repouso imersas em agua por
pelo menos 30 minutoEm seguida, foram determinadas as massas das amostras
imersas na agua (sem tocar o fundo nem as lateraecibiente) e no ar (imersas na
agua apoiadasno fundo do recipiente). Entdo, através da determinacdo da massa
especifica de todas as amos{eguaca®.12), as pastas foram consideradas estaveis
quandoa maior diferenca de massa especifica entre agts¥c 0! IRVVH PHQRU R
igud a 0,06 g/c O rebaixamento de topo das pastas também foi avaliado, o qual
ndo deveria sesuperiora 5 mm. Caso contraries pastas eram consideradas instaveis

e deveriam ser reformuladas.

/LA (312

Ao ai

Onde:ME é a massa especifica (gAmM., é a massa submersa da amostra tocando o
fundo do recipiente (g) Blagua @ @ massa submersa da amostra sem tocar o fundo e

nem as laterais do recipiente (g).
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Figura 3.21 *Ensaio de estabilidade:-A'ubo decantador; Bcorpo de prova
fracionado e €pesagem do corpo de prova balangca com suporte.

3.5.2Determinacgao do conteudo de agua livre

A determinacdo do conteudo de &gua livre foi realizada conforme o PROCELAB
(CAMPOQOS, 2005). O ensaio foi realizado da seguinte maneira: 600 ml de pasta foram
misturadas e homogeneizadas a 27ER. seguida, 250 ml de pasta foram vertidos
para uma proveta de 250 ml. Em seguida, a boca da proveta foi vedada por filme
plastico e colocada em repouso sobre uma superficie plana de espuma de poliuretano
isenta de vibracbes, por um periodo de 2 horasdsAeste periodo, a agua
sobrenadante (se houvesse) foi coletada e afawitieco auxilio de uma pipeta.

O percentual de agua livre foi calculado conforme a equatdo 3.

#H @ rr (3.13)

OndeAl é o conteudo de agua livre (%)l € o volume de agua sobrenadante

coletado (ml)Vp é o volume inicial de pasta (ml).
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Figura 3.22 tEnsaio de determinacao do contetdo de agua livre.

3.5.3indice de vazigsabsorcdo e massa especifica no estado

endurecido

Os ensaios dendlice de vazigsabsorcdo e massa especifica dos materiais, foram
determinados de acordo com as recomendacdes da norR®HNB (2005). Para a
determinacdo destas propriedades, foram utilizados corpos de prova cilindricos de 50
mm de diametro por 100 mm de altura. Depois de misturadas e curadas conforme
tépico3.24, as amostras foram levadas a estufa a 4Gitf0ra3.23 A), onde ficaram

durante 5 dias para adquirirem constancia de massa. ApOs este periodo, a massa de
cada amostra foi aferida em balanca de precisdo e determinada cos# s®es
constante (R). Posteriormente, foram imersas em agua durante 72 horas para
saturacao. Depois de saturados, os corpos de prova foram imersos em agua contida em
um béquer de vidro com capacidade de 2 | que por sua vez foi colocado para aquecer
numaplaca de aguecimento. A temperatura da agua foi elevada até atingir o ponto de
ebulicdo entre 15 e 30 min. A ebulicdo foi mantida durante 5 horas. Decorrido este
periodo, o bguer com os corpos de provai feetirado da placa de aquecimento e

deixado paraesfriar naturalmente até a temperatura ambiente. Em seguidassa
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de cada amostra foi aferida individualmente em balanca hidrostaieag3.23 B) e
determinadacomo massa imersa mAs amostras foram entdo secas com papel
absorvente e suas massas foram aferidas e determinadas como massa saturada
superficie seca (&). Os valores dentlice de vazioql;), absorcdo (A) e massa

especificaeal( !;) foram obtidosatravés das equacdgd4, 3.15e 3.5:

o
+ L%’é@rr (3.14)
# L%ﬁ’@rr (3.15)
, ap

€L, (3.16)

Figura 3.23 tEnsaio deabsor¢do de agua, indice de vazios e massa espeéifica
Estufa e Bbalanca hidrostatica.

3.5.4Permeabilidade @éas Nitrogénio

Os ensaios de permeabilidade das pastas foram realizados em permeametro a gas
Nitrogénio (Figura 3.24) proposto pr CABRERA & LYNSDALE (1988) do
LabEST/COPPE/UFR Corpos de prova com diametro de 50 mm por 25 mm de
altura foram utilizados no ensaio. A fim de se garantir uma estanqueidade nas bordas
dos corpas de provapara permiti que o fluxo vertical pesase apess pela amostra,

uma fita de aluminio envolveu toda a extensao lateral dos corpos de prova, 0s quais
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foram posicionados em um anel de borracha de silicone, antes de serem posicionados
no compartimento de ensaio. Depois de posicionado no compartimergterasfoi

vedado com uma tampa de aco e preso por um parafuso central. Em seguida, o fluxo
de gas Nitrogénio foi empregado com o auxilio de mandmetros, onde a pressao foi
controlada até atingil0,2 MPa a qual foi mantida por 10 minutos, para se
estabilizgéo do fluxo. Apds o periodo de estabilizacdo do fluxo, aferia vazao do

gés através da afericdo do tempo que uma bolha levava para percorrer 5 ml da pipeta
graduada. A permeabilidade do gés foi entdo calculada através da e§uatao
modificada da lede Darcy para fluidos compressiveis

6 E0&
Glzses (3.17)

Onde:k é a permeabilidade @ Ré a viscosidade dNitrogénio na temperatura de
ensaio (Ns/ff); 3é a vazdo do g4s’/s); h é a altura da amostfem), 2;é a pressao
aplicada (N/M); 2; é a pressdo na qual a vazdo é medida, ou seja, neste caso a

atmosférica (N/ff) e A é a area da amostna?).

Figura 3.24 tPermeametro a gas. Detalhes: pipeta com a bolha de nitrogénio e
B- compartimento do corpo de prova.
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3.6 Caracterizagdes Mecanicasdas Pastasno Estado

Endurecido

3.6.1Determinagcao do comportamento smmpressaaniaxial

Osensaios de resisténcia a compressdaxial foram realizados utilizando corpos de
prova cilindricos de 50 mm de diametro por 100 mm de altura. Antes da realizacdo de
cada ensaio, todos os corpos de prova foram faceados em torno mecanico para
planificagcég tanto do topo quanto da base. Este procedimento foi realizado para evitar
a ruptura dos cilindros por concentragcdo de tensbes em algum ponto de suas
superficies. Apés este procedimento, a resisténcia a compressao foi determinada na
maquinaShimadzy moddo UH-F1000 kNdo LabEst/COPPE/UFRFigura3.25A).
Adotouse uma velocidade de carregamentoOd¥ mm/min. Os deslocamentos
axiais foram medidos por dois LVDT, que foram fixados na zona central dos corpos
de prova. Os deslocamentos laterais foram aferidos por dois extensémetros elétricos
do tipo PA 06-1000BA-120L da Excel SensorddetalheFigura 3.25 B) os quais

foram colados diametralmente opostos a meia altura dos corpos de prova. O modulo
de elasticidadeH;) e o coeficiente de Poissowm)(foram calculados agptir das curvas

tersdo tdeformacdo de acordo com as equacfes 3.18 e 3.19 recomepdidos
norma ASTM C469 (2010)

1.21.

oL (3.19)

7
RL-&ZE (3.19)
7

Onde:E; é o mbédulo de elasticidade (GP&yé a tensdo correspondente a%@a
tensdo maxima (MPa)5; é a tensdo correspondente a tenséo longitudp@Pa):;
Y% é a deformacdo Hwitudinal produzida pela tensd®; —O0Y é a tensdo
longitudinal correspondente a 5Xx10— 0%6 € atensao transversal produaigor 55

(1 0 e Ystens&o transversproduzidapor 5 (0.

51



Figura 3.25 tResiséncia a compressamiaxial. A Maquina de ensaio Shimadzu
1000 KN e Bsetup de ensaio.

3.6.2Determinagcaalo comportamentsobcompressao triaxial

Os ensaios de resisténcia a compressao triaxial foram realizado sa geeansaios
Wykeham Farranc@~igura3.26). Sua célula de carga possui uma capacidade de 200
kKN e a célula de confinamento capacidade de 14 MPa. Foram utilizagos o

prova cilindricos, com dimensdes der@m de diametrgor 50 mm de alturaAntes

da realizacdo de cada ensaio, os corpos de prova foram faceados em torno mecanico,
para planificagdo tanto do topo quanto da base. Os corpos de prova foram revestidos
por uma membrana de latéx, a fim de se evitar a penetracdo de 6leo da célula de
confinamento nos poros do corpo de prova. Os ensaios foramadksi sob uma
velocidade G H PP PLQ XWLOL]JDQGR SUBRWYPHANL14GEH FRQILQ
8,27 MPa. As pressdes de confinamento de 4,14 MPa e 8,27 MPa foram atingidas em
10 min a uma taxde 0,41 MPa/min e 0,83 MPa/min respectivamente. A partir deste
ensaio foi possivel determinar o angulo de atrito inted)@(a coesao ¢pdas pastas

utilizadas
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Figura 3.26 tMaquina de ensaios Wykehafarrance.

NaFigura3.27 estéo representados os circulos de Mohr, onde a reta tangente descreve
a envoltéria de ruptura para qualquer estado de tensdes. Estarrespande ao
limite onde material vira a falhar em virtude de uma ruptura por cisalhamento. A

equacdao que define esta reta pode ser desorifarme a equacao 3:20

iL5 EPOS; @ (3.20)

Onde i é a tensao cisalhante (MPa}; € a coesao (ponto onde a envol@orta o

eixo y) (MPa); 6 angulo de atrito interno; éé a tensao normal (MPa).
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Figura 3.27 Circulos de Mohr para o c#trio de ruptura de uma pasta de
cimentacdo tipicdadaptado d&ROCHA e AZEVED(2007)

3.6.3Determinacao da resisténcia a tracao direta

A resisténcia a tracao direta foi determinada segundo recomendacdes da RILEM para
compdsitos téxteiBRAMESHUBER 2011) utilizando corpos de prow@tangulares

com dimensdes de 60 x 6 x 500 miAgUra3.28) com velocidade de carregamento de
0,10 mm/mim Os ensaios foram realizados nm@&quina de ensaios universais da
SHIMADZU, modelo EMIC de 100 KN Kigura 3.7). O valore de tensaoH)
(equacao 3.21 moédulo de elasticidadeEg) e tenacidadeTgy) foram calculados

conformesegue

B.L-Z (3.22)

°70

Onde B «é a tenséo sob tragdo direta (MA&)cargade rupturaaplicada KN) e #¢ 5

area de ruptura do corpo de prdra’).
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Figura 3.28 tsetup do ensaio de refstia a tracao direta.

O mddulo de elasticidade sob tracdo di(&g) foi calculado a partir do coeficiente
angular da cwa tensdo x deformacdBigura3.29) a partir da deformacado de 5x10

—ddé 40 % da tenséo de ruptura do material.

Figura 3.29 tCalculo do modulo de elasticidade sob tracéo direta
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Para calcular a tenacidade sob tracdo diretani plotadas curvas de cargaN]k

versus deslocamento (mm), obtidas no ensaio de tracdo direta. A area sob a curva do
grafico (Figura3.30) desde a origem (ponto A) até a fratura do material (pBhfoi

obtida através da integral da curva. O valor obtido foi expresso em energia por
unidade de area (J/mMin

Figura 3.30 +Area sob curvaadensaio de tracadiretade pastas de cimento frageis.

3.6.4Determinacao da resisténcétracao na flexao

Os ensaios para determinar o comportamento sob tracdo na flagéoa3.32),

foram realizados na maquirshimadzu mode UH-F1000 kN (Figura 3.25 A).

Foram moldados corpos de prova prismaticos com dimensdes de 50 x 50 x 228 mm,
comvelocidade de carregamerde0,015mm/min Os deslocamentdsrammedidos

por transdutags elétriccs, osquais foram fixados aodispositivo e posicionads a

meia altura de corpa de prova A resisténcia a tracd@;) na flexaofoi calculada

conformeequacéao 32

B LI (3.22)
Onde:f; € a resisténcia a tracdo na fleXtPa); F, € a carga de ruptura do corpo de
prova (kN);L é a dimensado vao entre os apoiod§0mm); b € a largura da secao
do corpos de provas (mmhet a altura da secéao do corpo de provas (mm)
Para o célculo da tenacida() foram plotadas curvas de carga versus deslocamento
(mm), obtidas no ensaio de flexdo. A area sob a curva do grafio43.31) desde a

origem (ponto A) até dratura do material (ponto B) faileterminada como a
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tenacidade do material. O valor obtido foi expresso em energia por unidade de area

(J/mn).

Figura 3.31 +Area sob curva tipica de ensaio de tracdo na flexdo de pastas de
cimento frageis.

Figura 3.32 £Setup do ensaio de resisténcia a tracao na flexao.

3.6.5Determnacédo da resisténcia a tracdo por compressao

diametral

O ensaio de resisténcia a tracdo por compressao diafeguala 3.33) foi realizado

utilizando corpos de prova com dimensdes dem2d de espessurpor 50 mm de

57



diametro. Os ensaios foram realizadasmauinaWykeham Farrance com célula de
carga com capacidadge 200 kN Figura 3.26). Utilizou-se uma velocidade de
carregamentde 0,3 mm/min,conformea prescrigoes daBNT NBR 7222 (1994)A
resisténciatracdo por compreée diametral foi calculada conforme a equacas.3.

6®@y
B L (3.23)

Onde:fy € a esisténcia a tracdo por compressao diametral (MRad; a @arga de
ruptura do corpale prova (kN); D é o damdro do corpode prova (mm) eL é a

espessura do corpo de prova (mm).

Figura 3.33 £Setup do ensaio de resisténcia a tracao por compressao diametral.
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3.7 Andlises estatisticaglos ensaiosde caracterizacao
das pastas

O numero de repeticbes das analises dectesizacdo das pastasncontrase
disponivel noAnexo B, juntamente com as tabelas déléses estatisticas geradas

pelo software Origin 8.5. Nas tabelas, o nimero de repeticdes ersemtisponivel

em: Descriptive &tistics W Sample Size

As Andlises de VariancigfANOVA) foi empregada nas analises estatisticas do
resultados obtidos dos ensaios de caracterizacdo das pastas. O software Origin Pro 8.5
foi empregado na realizacdo do estudo da variancia dos resultados, os quais foram
computados ao nivel de significAncia de % e a posteriori o método de

comparacao de Tukey foi empregado.
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4 5(68/7%$'26( ' ,68&866® (6

4.1 Propriedades dos Materiais Utilizados

4.1.1Cimento Portland classe G

O cimento utilizado apresentou massa especifica ded®@5 [27,12 lbm/gal] A
caracterizagdo quimica por fluorescénciabela 4.1) mostrou que o mesmo é
composto por 70% de Oxidos de calcio, 16,1 % de Oxidos desbi&8 % de Oxido

de ferro e 3,2 % de Oxido de aluminio. A composicdo mineralogicara 4.1 A)

indicou a presenca de fases tipicas de silicato co@y® e GS edos aluminatos §A

e GAF. A andlise termogravimétrica do cimento anidro apresentou picos referentes a
formacao de produtos de hidratacao (silicatos e aluminatos e hidroxido de célcio) que
puderam ser observados entre 38 e 450 °CFigara 4.1B. No entanto, a
quantificacdo do teor de agua total combinada, apontou um valor inferior a 1 %. Esta
pequena préidratacdo pode ter ocorrido durante o transporte, estocagemusaican

do material

Tabela4.1 +Resultados danalise de fluorescéncia do cimento Portland classe G.

Figura 4.1 +Resultados de difragéo daios X(A) e termogravimetria (B) do cimento
G.

A distribuicdo granulométricaF{gura4.2) mostrou que o tamanho médiDs() de
particulas foi del5,63 um e um g de 31,58 um.O percentual de agua livre do

cimento (ensaiado demperatura ambientdoi de 3,25% estando dentro do limite
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estabelecido peldlBR 9831.A resisténcia a compressao média do cimdotale
4,68 e 10,35 MP§78,9 e 1501,1 psifrespectivamdr, para as amostras curadas a
38 e 60 °C. Os valores de resisténcia também atendem aos critérios da NBR 9831

Figura4.2 +Analise granulométrica do cimento Portland classe G.

As propriedades reoldégicas tempo de espessamento e a consisténcia do cimento sao
apresentadosasTabela4.2 e Tabela4.3. Verificou-se que a viscosidade do cimento

reduz de 84 para 71 mR#84 para 71 cPfjuardo a temperatura é aumentada de 27

para 52 °C. O limite de escoamento nas mesmas temperaturas foram de 32,8 e 35,1 Pa
[68,5 e 73,3 Ibf/100 pék respectivamente. O gel inicial foi de 4,94[P@,3 Ibf/100

pé<] para a temperatura de 27°C e de 5,31RaIbf/100 pé<] paraa temperatura de

52°C. Os valores de gel final nas mesmas temperaturas atingiu 5,3 e[81Q0Pa

18,6 Ibf/100 pé&Y, respectivamente. O tempo méaximo para atingir 100 Uc foi de 97
min e a consisténcia maxima no periodo de 15 a 30fonide 30 UC. Os valores

obtidos estdo de acordo com a norma NBR 9831

Tabelad.2 +Propriedades reoldgicas do cimento Portland tipo G.

Tabela4.3 +tDeterminacaalas propriedades de bombeamentaohoento Portland
classe G
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4.1.2Silica ativa

A silica ativa apresentou massa especifica de 2,37°3gft®)78 Ibm/gal] A
composicao quimica mostra que o material € composto de 94,46 6xidos de
silicio (takela 4.4). O material apresentou alto grau de amorfismo, como pode ser
observado pelo halo de amorfizacao, entre 11 e 35 ° no difratografngudad.3 A.
Pequenos pas de carbeto de silicio e quartzo foram também observattases da
analise térmicaHigura4.3 B) observouse uma pequena perda de massa (~0,5 %)
entre 40 e 100 °C (provavelmente decorrente de um pequeno ganho de umidade do
material durante o transporte manuseio e estocagem). Ogtrargeperda de massa
(~1,5 %), observada entre 435 e 900 °C pode se atribuida a liberacéao, @enCO
virtude da volatilizacdo de materiais carbonaticos, como carbeto o silicio, observado
na difracéo de raios X. Resultados semelhantes foram observadés gsitchagiret

al. (2004) e Nita (2006). A massa residual dailica ativa foi de 96,90 %A
distribuicdo granulométrica da silica ativa pode ser observad&iquaa 4.4.
Verificou-se que o tamanho médio de particulas foDdeRn e o Dy foi igual a 2

.

Tabela4.4 +Resultados de analise de fluoresci@ da silica ativa

Figura 4.3 +Resultados de difracédo daios X(A) e termogravimetria (B) do cimento
G.
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Figura 4.4 - Andlise granulométrica do kta ativa (Balthar 2010)

4.1.3Polimero SBR

O polimero apresentou massa especifica de 1,78 ¢leh85 Ibm/gal] A férmula
estrutural e a morfologia sdo apresentadasFigaura 4.5. A analise térmica,
apresentda no grafico d&igura4.6, mostra o pico de decomposi¢cao simultanea do
estireno e do butadieno, com inicio em torno 310 °C e término em 470 °C, de onde se
observa ura massa residual de 3,0 %. A despolimerizacédo da cadeia polibutadiénica
observada poBakaret al. (1997) eDutraet al(2004) para polimeros do mesmo tipo

do usado no presente estudo, ndo foi observada na andlise termogravimétrica
realizada Isso ocorre porque o teor de estireno informado pelo fabric88téo} é

muito maior que o de butadieno (17 %) e as temperaturas de decomposi¢cao por serem
proximas umadas outras (entre 350 e 470 °C) acabam se sobrepondo
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Figura4.5 +(A) - Polimero SBR em pd6 observado por microscopia eletrénica de
varredura e (B) estrutura molecular do copolimero

Figura 4.6 +Resultados de térrmanalise do polimero SBR.

As curvas granulométricas apresentadasFimara 4.7 mostram as mudancas no
tamanho de particulas para os diferent@spios de moagem do polimero. Obsefvou

se que com o aumento do tempo de moagem o tamanho médio de partigutasy D

de 296,2 um para 210,2 e 141,3 pm. &, por sua vez, foi reduzido de 612,6 pm
para 411,8 e 324,3 um, com a moagem por 220 min. A moagepolimero foi
realizada porque a distribuicdo granulométrica do material original ndo permitia a
realizagdo dos ensaios reoldgicos ja que ocorria o travameitobdde 3,45 cm de
didametrq do viscosimetro Fann utilizado. Com o polimero moido por 280tostal
problema parou de existir e, entdo, adedeuesse tempo de moagem no presente
estudo
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Tabela4.5 tTamanhos de particulas obtidas nos tempos de moagem do polimero.

Figura 4.7 +Curvas granulométricasalpolimero em diferentes tempos de moagem
em moinho de bolas.

Outras especificacfes fornecidas pelo fornecsdorapresentadas na tabe&

Tabelad.6 tEspecificacdo do polimero. Fonte: Nitriflex S/A.

4.1.4Microfibras volastonita

A microfibra de volastonita utilizada apresentava cor branca com morfologia acicular
(ver imagens de MEV dé&igura 4.8), e massa especifica de 3,05 ¢/d&b,45
Ilbm/gal]. E composto basicamente de 54,6 % de Oxido de célcio e 43,6 % de 6xido de
silicio (Tabela4.7). A composi¢cdo mineraldgica apresentada no difratograma da
Figura4.9 A, mostra as fases tipicas da volastonita (S&®), além da presenca de
outros minerais como o SjG CaO. A analise termogravimétrichiqura 4.9 B)

mostrou uma discreta perda de massa (1,0 %) em torno de 650 °&l, @ode ser
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atribuidaa dissociacdo do CaGOOutras caracteristicas fisicas da volastonita sao

apresentadas raabela4.8.

Figura 4.8 +Microfibras devolastonitaobservadas por microscopia eletronica de
varredura.

Tabelad4.7 +tResultados de analise de fluorescénciamarofibras de volastonita

Figura 4.9 tResultados de difracdo daios X(A) e termogravimetria (B) do
volastonita
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Tabelad.8 +Caracteristicas fisicas das microfibras da@astonita FonteSilva
(1999) apud~ormagini (2005).

4.1.5Superplastificante e anéspumante

Conforme dados fornecidos pelos fornecedores, o superplastificante utilizado de
terceira geracdo a base de éter carboxilico, apresemm forma de solucédo agao

com teor de sélidos de 2998 e massa especifica de 1@ent [8,93 Ibm/gal] O

agente antiespumante é apresentado no estado liquido com concentragfes de silicone
inferiores a 6@% e massa especifica de 1,00g/[8rB84 Ibm/gal]
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4.2 Propri edadesReoldgicas €Tixotropia das Pastas

4.2.1.1Pastascom polimero

O grafico daFigura4.10 apresenta as curvas de fluxo, plotadas a partir das médias das
leituras asendentes alescendentedas pastas com diferentes teores de polimero
Foram realizads uma média de 4 ensaigor pasta.Os graficos das leituras
ascendentes e descentdsnea area de histeresestdo apresentados no anexdein

7.1 A andise estatisticaosresultado®sta apresenta no aneBdatem8.1.1

Figura 4.10 +Curva de fluxo das pastas com diferentes teores de polimero.

Os resultados indicam que todas as pastas apresentaram comportamento
pseudoplastico com limite de escoamento. Perset@@nda que houve pea variacéo

das tensfes de cisalhamento com o aumento da taxa de cisalhamento, para todas as
pastas estudada® limite de escoamento e a viscosidade plastica das pastas com
diferentes teores de polimero e os respectivos desvios padrao sdo apresentados na
Tabela4.9.

Tabela4.9 - Limite de escoamento e viscosidgulastica das pastas com polimero
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O aumento no teor deolimero ndo levou a alteracdes significativas da viscosidade
plastica das pastas. Os valores obtidos neste parametro variaram entre 105,1 e 109,4
mPa [105,1 e 109,4 cRjara as misturas estudadas.

Mesmo apresentando menores teores de superplastifeantaia composicavdr
formulacfes apresentadasTabela3.5), 0 aumento no teor de polimerapéiu que

as pastas com polimeaicancassem valores de tensdo ddhasaento e viscosidade
plastica semelhard@os observados na pasta de refeis®@ Este comportamento esta
relacionado fisicajuimicamente com a morfologia arredondada e pelas moléculas
com caracteristicas hidrofobicas dos polimeros figura4.5). Estas caracteristicas
facilitam o rolamento das particulas e reduzem a quantidade de agua aprisionada no
material na fase fresca (OHAMA, 1995; CHOUGNET, 2007).

A tixotropia das pastas com diferentes teores de polireeos, respectivos desvios
padrdopode ser observada a partir da medida de energia de cisalhamento apresentada
no gréfico daFigura4.11. Apesar de ndo existir diferenga estatistica entre as varias
formulag@es (j& que o desvio padrédo foi muito alto), a analise do grafico mostrou uma

tendéncia na tixotropia com o aumento no teor de polimero

Figura4.11 +Grau de tixotropia das pastas com diferentes teores de polimero.

4.2.1.2Pastas convolastonita

A Figura4.12 apresenta as curvas de fluxo, plotadas a partir das medias das leituras
ascendentes e descendentes, das pastas com diferentes teores de microfibras de
volastonita. ATabela4.10 expressa os valores obtidos para limite de escoar(igato

e viscosidade plastic@/P) das pastas com diferentes teores de microfibras de
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volastonitae os respectivos desvios padr-oram realizads uma meédia de 4 ensaios

por pastaOs gréaficos das leituras ascendentes e descendentes e a area de histerese
estdo apresentados no anexo A itérh A andlise estatistica dagsultadosesta
apresenta no anexoi@m8.1.1

Figura4.12 +Curva de fluxo das pastas com diferentes teore®letonita

Tabela4.10 tLimite de escoamentovéscosidade plastica das pastast
volastonita.

Os valores do LE variaram entre 3,0 e 3,6 e7,9 |bf/100 péq e esses valores

ndo sao estatisticamente diferentes. A adicdo de volastonita levou ao aumento da
viscosidade plastica da pasta de referéncia. Para o teor de volastonita%len 7,5
aumento na VP atingiu 50%. Resultados semelhantes foraftidos por Balthar

(2010) que também verificoccomportamento reoldgico similar de pastas de
cimentacéo leves reforcadas com diferentes teores de volastonita.

O grau de tixotropia das pastas com diferentes teores de volastonita e 0s respectivos
desvios pdrdo pode ser observado no grafico Eigura 4.13. Apesar de néo
apresentarem diferencas estatisticas significativas entre si (dada a grande dispersao
dos resultados), houve uma tendéncia de se aumentar o grau de tixotropia das pastas
como aimento no teor de volastonita. Isso pode ser justificado devido a um possivel

aumento das interagOes inf@Erticulas promovido pela presenca do reforgo fibroso
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Figura 4.13 +Grau de tixotropia das pasta®m diferentes teores d@elastonita
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4.3 Estudo daHidratacao das Pastas

4.3.1.1Determinacdo de patamar de percolacdo e da cinética de
hidratac&o por pulso ultrassénico
4.3.1.2Pastascom polimero

A Figura4.14 apresenta a variacdo da velocidade do pulso ultrassénico com o tempo

de cura das pastas PR, P6, P10 e P13. As pastas foram curadas a uma temperatura de
74,0 °C e presséo de 20,7 MBA0O0 psj por 216 horas.

Com a cura verificararse as mudancas na velocidade do pulso ultrassénico
referentes aos diferentes periodos de hidratacdo das pastas. Estes periodos sao
indicados naFigura4.14 e estéo relacionados aos periodos de inducéo, aceleracao e
pésaceleracd@presentados por Odler (1998) para a hidratacdo do cimento. Estagio
similares foram definidopor Weiet al. (2010)para pastas de cimento e por Rocha

(2011) para pastas de cimentacao

Figura 4.14 tVelocidade do pulso ultrassdnico versus tempo de cura das pastas com
diferentes teores de polimero (T =74 °C e P = 20,7 Y@280 psi]).

O periodo de indug& quese caracterizpelo estagio inicial de hidratacdo das pastas,
vai desde o tempo 0 até o ponto A. Neste periodo, obsergae a velocidade do

pulso ultrassbnico mantése constante, exceto pela regido denominada de pré
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estagio de aceleracdo. Od{@098), utilizando resultados de calorimetria, sugere que
neste estagio ocorre a hidratacdo prematura#oeCdo GA e o pulso atinge um
pequeno maximo e depois volta a cair até o ponto A (patamar de percolagédo). O
patamar de percolacdo marca o fim do periodo de indugéo e o inicio do periodo de
aceleracao das reacdes de hidratacao.

No periodo de aceleracdo obseseaum aumento na velocidade do pulso
ultrassonico, em virtude do aumento da quantidade de produtos de hidratacéo
(hidratacdo do €S e formacéo das fasesH e CH) ApOs essa regiddnicia-se o

periodo de paéaceleracadponto B),onde a velocidade do pulsdtrassdnico reduz
gradualmente com o tempo.

Rocha (2011) sugere que o periodo de aceleracdo possa ser representado por duas
retas (reta 1 e reta 2), e que a inclinacao destas retas indicam alterac6es na cinética de
hidratacdo das pastas. Nabelad.11 sdo apresentados valores para os pontos A, B e
para a inclinacdo das retas 1 e 2 representativas do procesdoati;fio das pastas

com polimero

Pequenos incremesd no tempo correspondente ao ponto A sdo observados para as
pastas P10 e P13 (aumento de 3,5 e 7,0 %, respectivan@majnento no teor de
polimero reduziu, por sua vez, o tempo para que as pastas atingissem o ponto B em
até 11,7%. No entanto, a inclagdo da reta 2 aumenta com o aumento do teor de
polimero.O retardo no ponto A e a menor velocidade de hidratagdo observada na reta
1 podem estar associadas ao recobrimento dos grdos anidros pelo SBR. Com o
processo de hidratacdo do cimento, a afinidadgpamero SBR pelo CH pode
resultar na maior taxa da reta 2

Observase que a velocidade final atingida na fase-gmmeracéoTabela4.11),
obtevedecréscimos com aumento no teor deolimera O decréscimaa velocidade

do pulso ultrassénico pode seorelacionado cona diminuicdo da resisténcia a
compressdodo modulo de elasticidade da densidade das past com polimero
(Figura4.15).
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Figura 4.15 *Relagao entre a velocidade final atingida no ponto B versus resisténcia
a compressao, médulo de elasticisdade e massa especifica das pastas com diferentes
teores de polimero.

Tabelad.11 tPontos A e B, &finemo inicio e o fim do periodo intermediarnias
reacOes de hidratacdo das pastas com diferentes teores de polimero. Inclinacdo das
retas obtidas durante a regressao linear na mesma regiao.

4 .3.1.3Pastas convolastonita

A Figura4.16 apresenta a variacdo da velocidade do pulso ultrass6nico com o tempo
de cura das pastas PR, V2,5, V5 e V7,5 curadas a uma temperatura de 74,0 °C e
pressdo de 20,7 MP@000 psi] por aproxinadamente 216 horas. Aabela4.12
apresenta 0os tempos que as pastas levaram para atingir o ponto A e B, além das
inclinacbes observadas no periodo de aceleracéo
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Figura 4.16 xVelocidade do tempo do pulso ultrassénico versus tempo de cura das
pastas com diferentes teores de volastofiita 74 °C e P = 20,7 MPa [3000 psi])

Assim como observado no iteh3.1.2 observaranse os diferentes estagios de
hidratagéo das pastas com volastonita.

Foi observado que a adicdo de volastonita nos teores de 2,5 e 5,0 % reduziu em 18,2 e
16,8 %respectivamente, 0 tempo necessario para que as pastas atingissem o patamar
de percolacéo.

Verificou-se que 0 aumento no teor de volastonita levou a incrementos na inclinagéo
das retas 1 e 2. Para o maior teor de volastonita, verdiedncrementos nastas 1 e

2 de 25,3 e 74,6 % respectivamente. Em relacdo a pasta PR, o tempo necessario para
que as pastas com volastonita atingissem o ponto B reduziu em &té 9,7

Observase que a velocidade final, atingida na fasegmieracao, obteve acréscimos

com o aumento no teor de volastonita. O acréscimo na velocidade do pulso
ultrassénico podeer relacionado com o aumento da resisténcia a compressao, do

modulo edadensidade das pastas com volastoffitgura4.17).
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Figura4.17 +Relagao entre a velocidade final atingida no ponto B versus resisténcia
a compressao, médulo de elasticisdade e massa especifica das pastas com diferentes
teores de volastonita.

Tabelad.12 tPontos A e Bdefinem o inicio e fimdo periodo intermediario das
reacOes de hidratacdo das pastas com diferentes teores de polimero. Inclinacdo das
retas obtidas durante a regressao linear na mesma regiao.

4.3.2Difracao de raios X

4.3.2.1Pastascom polimero
As Figura4.18 e Figura4.19 apresentam os difratogramas das pastas com diferentes

teores de polimero analisadas com 1 e 9 dias de cura
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Figura 4.18 tDifratogramas deaios X das pastas com diferentes teores de polimero
com 1 dia de cura temperaturale 27 °C

A analise do difratograma das pastas com 1 dia de cura permite a visualizacdo das
fases tipicas das pastas de cimento convencionais. Dentre eles, as fasdsitde pro

ndo hidratados como a Alita, Belita, Ferrita e aluminatos. Obsertambém a
presenca dos produtos derivados da hidratacdo do cimento Portland, como a
Portlandita (Ca(OH) e Etringita, além da &H, que devido asua baixa
cristalinidade (TAYLOR 1997) e sua proximidade ao pico da Alita, acaba tornanado

um pouco complexa a sua visualizacdo. Quanfaresenca do polimero, ndo se
observa a formacao de novas fases em nenhum dos teores estudados, apresentando as

mesmas fases encontradas na pastafdeéncia
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Figura 4.19 #Difratogramas de raios X das pastas com diferentes teores de polimero
com 9 dias de cura temperatura de 74 °C

Com 9 dias de cura pode ser observado a reducdo de todoslmeosgados com 1

dia de cura em virtude do maior grau de hidratacdo das pastas. Na pasta PR, € possivel
ainda observar que, em virtude das reagcdes pozolanicas, o G&fORjeiramente
convertido em silicatode célciohidratados. Contudo, ao se analisardifratogramas

das pastasom polimerg observase um discreto pico no angulo de 33,8 °, o qual se
acredita pertencer ao hidréxido de calcio, menos cristalino. Modificacbes na estrutura
cristalina do hidréxido de calcio ja foram reportadas Avioidi et al. (1989). Estes
resultados indicam que o polimero favoreceu a formacdo desta fase no material.
Acreditase que este comportamento ocorra em virtude do revestimento das moléculas
de hidroxido de célcio pelas particulas poliméricas, o que dificultousags ®ssem
consumidas pelas reacdes pozolanicas. A afinidade das particulas poliméricas pelos
ions do hidroxido de calcfoi observada nos estudos Rayet al (1996),Afridi et al.

(1998), Bezerra (2006), Chougrattal. (2006) e Wangt al (2006)

78



4.3.2.2Pastas convolastonita

As Figura4.20 e Figura4.21 apresetam os difratogreas das pastas com diferentes

teores de volastonita, com 1 e 9 dias de cura respectivamente.

Figura 4.20 - Difratogramas de raios X das pastas com diferentes teores de
volastonita com 1 dia de cuetemperatura de 27 °C

A analise dos difratogramas referentes as pastas com volastonita, com 1 dia de cura,
mostra a presenca das fases tipicas da hidratacdo de pastas de, cioranta
Portlandita (Ca(OH), C-S-H e Etringita.Observase também as fas dos produtos

ndo hidratados, como a Alita, Belita, Ferrita e aluminafkdém destas fases, é
possivel observar a presenca dos picos referentes a fase da volastonita em seus picos
principais em 11,6, e 23,4 °.

Apoés 9 dias de cura ndo se observa osspieterentes aos produtos nao hidratados e

nem os de produtos de hidratacdo como hidréxido de célcio e Etringita, em virtude do
avancado grau de hidratacdo das pastas e das reacdes pozolanicas, responsaveis por
converter o hidroxido de calcio em silicatiiscalcio hidratados
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Figura 4.21 tDifratogramas de raios X das pastas com diferentes teores de
volastonita com 9 dias de cura.

Nas pastas com volastonita, ainda € possivel observar os picos refexentes
volastonita. A presenca dos picos de volastonita nesta idade indica que o mineral
permanece inerte na matriz, ou seja, nao sofreu interacfes quimicas com os produtos
presentes no meio, que pudesse converte este material em outra fase qualquer; o que

corrobora com os resultados obtidos pow et al. (1994) e Mathuet al. (2007)

4.3.3Analise térmica

4.3.3.1Pastascom polimero

Os graficos dakigura4.22 e Figura 4.23 apresentam os resutados de TG e DTG em
relacdoa base inicial de cimento das pastas com diferentes teores de polimero, com 1
e 9 dias de cura respectivamenteTa&bela4.13 apresenta as quantidades dgOH
combinadocom GS-H e etringita, HO total e quantidade de hidroxido de calcio

(Ca(OH)) presentes nas pastas em relacdo a massa inicial de cimento
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Figura4.22 +TG/DTG das pastas polimericas com 1 dia de cura.

9 dias de cura

Figura 4.23 £TG/DTG das pastasom polimeraom 9 dias de cura.

Os resultados dagsastas com 1 dia de cura mostrarama pequena tendéncia no
aumento da quantidade de-&H e etringita formados com o aumento no teor de
polimero. A pasta PR alcancou um teerdgua combinada a$H e a etringita de

5,8 %, enquanto que na pasta com o maior teor de polimero foi de 7,3 %.

A quantidade de Ca(Oklpresente nas pasta foi bastainftuenciada pelo aumento

do teor de polimero nas pastas, como pode ser visualizado nos picos entre 370 e 480
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°C. Comparados aos valores da PR, incrementos na quantidade de Q#QBH)0,
27,4 e 52,8 % séo observados para as pastas P6, P10 e P13yaespet

Tabela4.13 tTeores de agua da-&H e total e quantidade de hidroxidormados
nas pastas com polimecom 1 € dias de cura.

A maior quantidade de Ca(OHhas pastazom polimerp pode ser atribuida

afinidade que o grupamento carboxilico do polimero (GQ®@ssui pelos fons €a

presentes no meio e na superficie do hidroxido de célcio como sugerem os estudos de

Ohama (1995), Ragt al (1996),Afridi et al. (1998), Bezerra (2@), Chougnett al.

(2006) e Wanget al. (2006). Esta afinidade faz com que o polimero envelope as

moléculas de C&H),, formadas nas reacfes de hidratacdo do cimento e prenda a

mesma na mistura.A presenca do Ca(Okihas pastas com polimertambém foi

observado nas analises de difracdo por raios X (cagitBld.). Afridi et al. (1989) e

Wang et al(2006), que estudaram a hidratacdo de pastas cimenticiaendo

diferentes teores de polimero SBR, também verificaram que até um teor limite havia

incrementos na quantidade de Ca(@féymado na pasta mas que apés este limite

ocorriam quedas neste valor. Outros autores verificaram quedas na quantidade de

Ca(OH), utilizando diferentes tipos de polimero em matrizes cimenti€dmrha,

1995; Ray, 1996Afridi, 1989).

Com o avanco do tempo de cura h&@oive mudanca signifativa no teor de etringita

+ C-S-H das pastasom polimeroque € praticamente igual ao datpade referéncia.

O teor deCa(OH) da pasta de referéncia cai, por sua vez, para zero ja gue 0 mesmo €

totalmente consumidoefa silica ativa, para formar silicatos de calcio hidratados

através da reacdo pozolanica.

Uma mudanca na forma e temperaturgao correspondente ao hidréxido de calcio

€ observada para as misturas contendo SBR Kigerra 4.23). Observandae os

termogramas as seguintes principais mudangas observadas: reducdo na

intensidade do pico correspondente a decomposicdo do CH, achatamento do mesmo e

deslocamento na direcdo de menor temperatura. Segundo Chandra et al. (1982) apud
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Afridi (1989) o polimero pode atuar como agente de ligacdo emeetasilas de CH,

alterar a sua morfologia e orientacdo e a quantidade de energia paraatlissoci
Observe que diferentemente do ocorrido na pasta de referéncia, o consumo de
hidréxido de calcio nas pastas com polimendio foi total. Isso se deve,
provawelmente,a maior dificuldade da reacéo pozolanica entre a silica ativa e o CH
modificado pelo polimero SBR. Os resultados de quantidade@edthl combinada
mostra que esse valor € um pouco maior para as pastas contendo polimero (ver
valores ndl'abela4.13).

4 .3.3.2Pastas convolastonita

Os graficos dafigura4.24 e Figura4.25 apresentam os resutados de TG e DTG em
relacdo a base inicial de cimento, das pastas com diferentes teores de volastonita, com
1 e 9 dias de cura, respectivamenteTabela4.14 apresenta os resultados deOH
combinado com &-H e etringita, HO total e teor de hidréxido de célcio (Ca(OH))

nas pastas.

A analise dos resultados mostrou que para as primeitagrag de cura, a quantidade

de HO combinado &C-S-H + etringita das pastas com volastonita sGo um pouco
menores (cerca de 10 %) do que o da pasta de referénciA BRantidadede
Ca(OH)2 também é um pouco menor (#D1 %) nessa idade. Como consequéntia,

teor de agu#otal combinada apds 24 horas de cura das pastas com volastonita foi um
pouco menor que a da pasta PR (reducédo de cerca de 10 %, referente ao maior teor de
volastonita utilizado). Teores mais altos de carbonatos de &@laimobservadosas
misturas com volastonita (ver picos de decomposicéo do Ca@@ 500 e 700 °C).

A diminui¢do da quantidade de®l total combinado pode ser atribuida a densificacéo
provida pelos cristais de volastonita (ver capitu.2.3, o qual reduz a velocidade

de migracdo de agua entre os poros, diminuindo a quantidade de produtos hidratados
no material. Estes resultados estdo em consonancia com os resulthdos etel.

(1992), Lowet al (1994) e Mathuret al (2007) que também estudaramatrizes

cimenticias reforcadas com volastonita
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Figura4.24 +TG/DTG das pastas com volastonita com 1 dia de cura.

Figura4.25 +TG/DTG das pastas polimericas com 9 dias de cura.

Tabelad.14 tTeores de agua da-SH e total e quantidade de hidréxido formados
nas pastas com volastita com 1 & dias de cura.
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Apo6s 9 dias de cura, todas as misturas apresentaram consumo total de hidroxido de
calcio, indicando que a presenca da volastonita ndo afetou a reacdo pozolanica. A
quantidade total de 4 combinada etringita + CS-H das patas com volastonité

cerca de 280 menorque a da pasta de referéncia.

Observase que, em relacédo a pasta PR, a adicdo de volastonita em teores de 2,5, 5 e
7,5 % na pasta referencial, com 9 dias de cura, reduziu a quantidade de agua total

combinada em(@,5, 8,8 e 8,9 % respectivamente.
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4.4 CaracterizacbesFisicas das Pastas

4.4.1Estabilidade e agua livre das pastas a temperatura

ambiente

4.4.1.1Pastascom polimero
Os valores médios obtidos nas analises de estabilidade das pastas reforcadas com
diferentes teores de polimero, bem como seus respectivos coediagientariacao,

sao apresentados Tabelad.15.

Tabela4.15 tResultados de estabilidade das pastas com diferentes teores de
polimera

A partir da andlise das diferencas de densidade entre o topo e a base das pastas
constatotse que todas as pastas estavam dentro do limite maximo de 0,8¢0g%cm
Ibm/gal] estabelecido no procedimento do PROCELAB (2005). Além disso, néo
foram observados rebaixamesitde topo em nenhuma das pastas ensaiadas. Nos
ensaios de agua livre ambiente, ndo foram notados 4gua sobrenadante em nenhuma

das pastas ensaiadas.

4.4.1.2Pastascom volastonita

Os valores médioslas andliss de estabilidade das pastas reforcadas com diferentes
teores devolastonita bem como seus coeficientes de variagiEm apresentadosm
Tabela4.16.

Tabelad.16 tResultados de estabilidade das pastas com diferentes teores de
volastonita
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Assim como observado para as pastas contendo grolias analises das diferencas

de densidade, entre o topo e a base das pastas contendo volastonita,destareanio

limite méximo de 0,06 g/cm[0,5 Ibm/gal], estabelecido no procedimento do
PROCELAB (2005). Além disso, ndo foram observados rebaixantEntopo em
nenhuma das pastas ensaiadas. Nos ensaios de agua livre ambiente, ndo foram notados

agua sobrenadante em nenhuma das pastas ensaiadas.

4.4.2Porosidade, absorcédo e massa especifica

4.4.2.1Pastascom polimero

O gréfico daFigura 4.26 apresenta os resultados de massa especifica, indice de
vazios, absorcéo total e seus respectivos desvios padréo, para as pastas com diferentes
fracOes de polimerd-oram realizados uma média de 3 ensaios por pasta. A analise

estatistica dos resultados esta apresenta no anexo 8.iehi

Figura4.26 tEvolucdo da massa especifigadice de vazios absorgédo total com o
aumento no teor de polimero.

A analise dos resultados mostraram que a substuicdo parcial de material cimenticio
por polimero levou a significativaseducdes na densidade das pastas estudadas.
Comparadas a pasta PR, as pastas P6, P10 e P13 apresentaram reducdes de 3,9, 5,9 e
7,5 %, respectivamente, na sua massa especifica.

A pasta PR possui porosidade de 4,6 % e o aumento na fracdo de polimero levou a

acrécimos nessa porosidade (acrecimos de 7,2, 14,0 e 20,8 % para as pastas P6, P10 e
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P13, respectivamente). A pasta de referéncia apresentou uma absorcéo de 2,5 %. As

pastas P6, P10 e P13 tiveram ganhos neste parametro de 10,0, 18,7 e 26,9 %,

respectivamete. Os resultados disponiveis na literat@AAMA 1995; CORREIA,

2009 estdo em assonancia com os resultados obtidos no presente estudo.

Devese destacar, que todas as pastas apresentaram baixos valores de absorcédo de

agua (inferior a 3,%0) e porogiade total (inferior a 0).

4.4.2.2Pastas com volastonita

O grafico daFigura4.27 mostra os resultados de massa especifica, porosidade total,
absorcdo de 4gua e seus respectivos desvios padrdo para as pastas com diferentes
teores de volastonit&oram realizados uma média 3 ensaios por pasta. A analise

estatistica dos resultados esta apresenta no anexo 8.iehi

Figura 4.27 +Evolucdo da massa especifica, porosidade e absorcao total com o
aumento no teor de microfibras de volastonita.

A andlise do grafico permite concluir que 0 aumento no teor de volastonita acarretou
em aumento da massa especifica da pasta de referémueosidade e a absorcdo de

agua apresentaram, por sua vez, reducdo a medida que se aumentava o teor de
volastonita na mistura de reacia. Com 90 % de confianca, a andlise estatistica dos
resultados mostrou que todos os resultados deste parametrosfgnifinativamente

diferentes entre si.@3quisas anteriores também indicam que a adi¢cao de volastonita a
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matrizes cimenticias leva a melhoramentos na estrutura de poros do material
(NORMAN, 1993;VERESHCHAGIN 2004;RANSINCHUNG, 2010).

Devese destacar, g se a pasta de referencia ja apresentava baixos valores de
absorcao de agua (3b) e porosidade total (4%), a adicao de 7,% de volastonita
permitiu que se obtivesse uma mistura com absorcao total de agua infedor @ 2

porosidade total menor qGe5 %.

4.4.3Permeabilidade gasnitrogénio

4.4.3.1Pastascom polimero

Os valores médios de permeabilidade e os respectivos desvios padréo das pastas com
diferentes teores de polimero podem ser observados no grafieguda4.28. Foram
realizados uma média de 10 ensaios por pasta. A analise estatistica dos resultados esta

apresenta no anexo A itefril.2.2

Figura 4.28 tInfluéncia do teor de polimero na permeabilidadgis das pastas

A andlise do grafico mostra a tendéncia na diminuicdo da permeabilidade dos
materiais com o aumento na fracdo de SEMR. decréscimos nos valores de
permeabilidade sdo estatisticamente diferentes entre si e o0 aumento na fracdo de
polimero para 136 levou auma queda na permeabilidade de 45,0 %. Apesar da
porosidade total da pasta de referéncia ter aumertamoo aumento na fracdo de
polimero, os resultados mostraram um efeito inverso no caso da permeabilidade, onde
0 aumento no teor de SBR levou a dimideg deste parametro. Isso indica que o

polimero refinou (e desconectou) os poros do material, provavelmente em virtude de
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sua coalescéncia em regides da matriz de cimento. Reducles ralpkdade de

pastas com polimetambéem foram observados amliet al.(2012)

4.4.3.2Pastas convolastonita

A Figura 4.29 apresentaa variacdo dapermeabilidadecom diferentes teores de
volastonitae suas respectigarras dedesvios padrad-oram realizados uma média
de 10 ensaios por pasta. A analise esiisios resultados esta apresenta no anexo A
item8.1.2.2

Figura 4.29 tIinfluéncia do teor de volastonitea pemeabilidade a gas das pastas

Através do grafico acima, obsersa a expressiva diminuicdo da permeabilidade da
pasta de referéncia com o aumento do teor de microfibras de volastonita. Reduc¢des
expressivas nos valores deste parametro sdo observadasoomrto da volastonita

na mistura. A ordem de grandeza do resultado obtido para a pasta PR o7 d& 10
enquanto que para as pastass e V5 foi de 18° m? e para a pasta V7,5 de fan®

A diminuicdo da permeabilidade no material com o aumentteoode volastonita

estda correlacionada com a menor porosidade e absorcdo apresentada por estes

materiais e, provavelmente, com o refinamento de poros da matriz

90



4.5 PropriedadesMecanicas das Pastas

4.5.1Comportamento sobompressaaniaxial

4.5.1.1Pastas com poline

As curvas tipicas tensdersusdeformacaauniaxial, deformacao lateral e deformacéo
volumétrica para a pasta de referéncia e para as pastas contendo polimero sao
apresentadas nkigura 4.30. Os valores médios de resistén@acompresséoe
deformacg@esuniaxial e lateral correspondentes a tensédo de pico (e seus respectivos
coeficientes de variacdo) sao apresentadoBabala4.17. Os valores de moédulo de
elasticidade e coeficiente de Poisson sdo apresentadbabeta4.17 e naFigura

4.31. As curvas tensawversusdeformacgéo de todos os corpos de prova adeaisao
apresentadas no Anexo ifem 7.2.1 Foram realizados pelo menos 4 ensaios por

pastaA analise estatistica dos resultadé@sapresentadeno anexd item 8.1.3.1

Figura 4.30 +Curvas tipicas de tenséo x deformacéo das pastas com diferentes teores
de polimero.

A andlise estatistica dos resultados elsténcia a compressao indica que a pasta P6

possui a mesma resisténcia da pasta PR, enquanto que as pastas P10 e P13 foram,

respectivamente, 13,2 e 18,1 % menos resistentes que a pasta PR. A deformacéao

uniaxial na ruptura apresentou, por sua vez, aursegrEscentes com o aumento do

teor de polimermas misturas. Por exemplo, para as pastas com teores de 10 e 13 %

de polimero os acréscimos atingiram 19,9 % e 26,0 %, respectivamente.

A deformacéo lateral da pasta de referéncia também aumentou com aacm@sc

teor de polimero na mistura. A pasta P13, por exemplo, apresentou capacidade de
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deformacéo lateral 32 % superior a apresentada pela pasta PR. As curvas de
deformacéo volumétrica das pastas também indicam aumento com o0 aumento no teor
de polimero nanistura, principalmente para o teor de polimero de 13 %.

Em virtude da maio deformabilidade das pastas com polimeoo médulo de
elasticidade apresentou reducdo com o aumento do teor de polimero. Por exemplo, a
enguanto a pasta PR apresentou um modustiedéde 19,5 MPa, a mistura contento

13% de SBR apresentou um médulo de 14,2 GPa (reducéo de 27,5%). O decréscimo
nos valores dos modulos com o aumento do teor de polimero sdo estatisticamente
diferentes entre si.

Como tanto a deformacéo lateral quantmiaxial aumentaram quase que igualmente

com o teor de polimero, o coeficiente de Poisson ndo apresentou variacdes estatisticas
com 0 aumento no teor de polimero. Os valores observados para as pastas variaram

entre 0,24 e 0,26, com duas pastas apresentaediciente de Poisson médio de 0,25

Tabela4.17 tMédiadas propriedades mecanicas smmpressaaniaxial das
pastas com diferentes teores de polimero.

Figura 4.31 £tMddulo de elasticidade e coeficiente de Poisson sob compresséo
uniaxial das pastas com diferentes teores de polimero.
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Na Figura4.32 apresentae a relgdo entre a tensdo de ruptura e a poansdotal

das pastas com polimeestudadas. Os resultados indicam que quando se aumenta o
teor de polimero na mistura ocorre uma reducdo na resisténcia a compressao e um
aumento na porosidade total das pastas.dgégdeimo de resisténcia com a porosidade

foi maior quando se aumentou o teor de polimero de 0 % para 6 % do que quando se
aumentou o teor de polimero de% para 13%. No primeiro caso a matriz de
referéncia apresentou uma redugdo de cerca de 10 pdRa um aumento de
porosidade de cerca de 0,3% enquanto que no segundo (P6 para P13) a redugéo de

resisténcia é de carca de 8 MPa e o0 acréscimo na porosidade é de 0,7 %.

Figura 4.32 *Relacdo entre tensate ruptura e porosidade das pastas com
diferentes teores de polimero SBR.

Os modos de fratura das pastas com e sem polimero sdo apresentidosad33.
Observouse quetanto a pastade referénciaguanto as com polimerapresergram

modo de ruptura cisalhante
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PR

P6

P10

P13

Figura 4.33 £tModo de ruptura das pastae referéncia elaspastas com polimero
no ensaio de compresséniaxial.

4.5.1.2Pastas com Volastonita

No grafico daFigura 4.34 apresentarse as curvagipicas de tensdoersus
deformacéouniaxial, deformacéo lateral e deformacéo volumétrica para a pasta de
referéncia e para as pastas contendo volast@d#aialoresmédios de resisténcia a
compressaodeformacdesiniaxial e lateral correspondentes a tensdo de pico (e seus
respectivos coeficientes de variacdo) sdo apresentadiabeéad.18. Os valores de
moédulo de elasticidade e coeficiente de Poisson sdo também apresentédbslaa
4.18 e naFigura4.35. As curvas tensagersusdeformacao de todos os corpos de
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prova ensaiados sdo aprdselas no Anexo Atem 7.2.1 Foram realizados pelo
menos 4 ensaios por pasta andlise estatisticados resulidos séo apresentadas no

anexo Bitem8.1.3.1

Figura 4.34 +Curvas tipicas de tensdo x deformacado das pastas com diferentes teores
de volastonita.

Os resultados indicam uma tendéncia de se aumentar a resisténcia a compressao e o
mddulo de elasticidade com o0 aumento na fracdo de volastonita nas pastas. No caso da
mistura V7,5 o0 acréscimo na resisténcia a compresséo foi de 13,5 % e no moédulo de
elasticdade de 14,8 %.

A analise estatistica dos resultados ndo indicam diferencas estatisticas significativas
para os valores de deformacéniaxial, lateral e volumétrigacorrespondentea

tensado de pico. O coeficiente de Poisson variou de 0,24 a 0,26, bsarwanio para

as pastas contendo polimero

Tabela4.18 +tMédia dos valores da resisténcia a compressdiaxial das pastas
com diferentes teores @elastonita
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Figura 4.35 £tMd&dulo de elasticidade e coeficiente de Poisson sob compresséo
uniaxial das pastas com diferentes teoresalastonita

Na Figura4.36 apresentae a relacdo entre a tensdo de ruptura e a porosidade total
das pastas reforcadas com fibras de volastonita. Os resultados indicam que quando se
aumenta o teor de reforco na mistacrre um aumento na resisténcia a compressao

e uma reducdo na porosidade total das pastas. Por exemplo, para o teor de volastonita
de 7,5% a resisténcia da matriz de referéncia apresentou um aumento de cerca de

13,5 MPa e uma reduc@os poros acessiva agua de cerca deéd

Figura 4.36 tRelag&o entre tensdo de ruptura e porosidade das pastas com
diferentes teores de volastonita.

O modo de fratura das pastas com volastonita é apresentaigura 4.37. As

misturas apresentam modo de ruptcisalhante
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V2,5

V5

V7,5

Figura 4.37 tModo de ruptura das pastas com volastonita no ensaio de compressao
uniaxial.

4.5.2Comportamentgsobcompressao triaxial

4.5.2.1Pastas com polimero

O gréfico daFigura 4.38 apresenta a variagdo da tensdo cisalhante com a tensao
confinante, para as pastas com diferentes teores de polimero. As médias dos
resultados (e seus referentes coeficientes de variacdo) sao apresent@dbslana

4.19. As analises estatisticas dos resultados sao apresentadas nd e 1.3.2
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Figura 4.38 £Circulos de Mohr e envoltoria de ruptura das pastas com diferentes
teores de polimero.

Uma observacéao inicial dewser feta em relacdo aos resadios de resisténcia ndo
confinadaapresentados n@abela4.19 ja que és sdo ligeiramente diferentes dos
apresentados no iterh5.1.1 Devese ressaltar, no &mto, que a analise estatistica
indicou que as diferencas nao sao significativas%90e confiaca) para as pastas

PR, P10 e P13. Apenas para a pasta P6 obseevama diferenca de cerca de 7,5 %

nos valores médios. Assim, pesle dizer que o efeito eda nao é significativo.

Os resultados apresentados indicam um aumentéemsfio principal maior de
FRPSUHY vamR® aumento da tenséo confinajvier resultados ndabela4.19).

A variacdo da coesdo e do angulo de atrito interno das pastas com o teor de polimero
€ apresentado rigura4.39.

Observase gue a coesao das pastas diminuiu com o aumento no teor de polimero. A
coesao da pasta PR (33,2 MR&15,2 psi), foi reduzida em, respectivamente, 20, 25

e 32 %, com o aumento da fracdo de SBR. E possivel que essa reducdo esteja
associada ao aento de porosidade observado na mistura com a adicdo de maiores
fracdes volumétricas de SBR. O angulo de atrito interno da pasta PR apresentou, por
sua vez, um acréscimo de cerca de&d@uando 6% de polimero foi utilizado na
mistura (Pasta P6). A partliesse teor o acréscimo do angulo de atrito € marginal. O
resultado apresentado indica que a friccdo interna entre particulas aumentou com a

presenca do polimero
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Tabelad.19 tMédia datensao principal maiode compressadaspastas com
polimera

Figura 4.39 tEvolugéo da coesao e angulo de atrito com o aumento do teor de
polimero.

Os modos de ruptura das pastas podem ser observadeigura4.40, Figura4.4l e
Figura4.42. E possivel observar qeemodo de fratura apresentado pelas pasias
diferentes teores de polimersob todos os confinamentos estudados,dfitipo

cisalhante.
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PR

P6

P10

P13

Figura 4.40 tModo de fraturadas pastas PR gastas com polimenwo ensaio
triaxial sem confinamento
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PR

P6

P10

P13

Figura 4.41 tModo de fraturadas pastas PR @as pastas com polimeno ensaio
triaxial com 4,14 MP4600 psi] de confinamento.
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PR

P6

P10

P13

Figura 4.42 +Modo de fraturadas pastas PR e dasstas com polimeneo ensaio
triaxial com 8,27 MPa [1200 psige confinamento.

4.5.2.2Pastas com volastonita

O gréfico daFigura4.43 apresenta a variacao da tensao principal maior com a tenséo
confinante, para as pastas com diferentes teores de polimero. As médias dos
resultados (e seus referentes coeficientes de variacdo) sado apresentadbslana

4.20. As analises estatisticas dos resultados sao apresentadas nb ieex1.3.2
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Figura 4.43 £Circulos de Mohr e envoltoria de ruptura das pastas com diferentes
teores de volastonita.

Os resultados indicam um incrementatelasao principal maior de compressam o

aumento das tensfes confitem(e3) das pastas PR, V2,5, V5 e V7,5.

Tabela4.20 tMédia datenséo principal maior de compressdias pastas com
diferentes teores deplastonita.

Os resultados deesisténcia a&compressao obtidos pare = 0 MPa[0 psi] sdo
estatisticamentenaiores que os observados no itérh.1.2(incrementos de até7,9
%). Isso ocorre porque as amostras utilizadas no emsaxkial S0 menoreque as
usadas no ensaio uniaxial, causaaslsimum efeito escala.

A variagdoda coesdo e o do angulo de atrito interno das pastaso teor de
volastonitaé apresentado rigura4.44.

Verifica-se que o incremento no teor ®elastonitareduziu pouco a coesdo das
pastas. A coesdo da pasta PR (33,2 MPR&15,2 psi], foi reduzida em,
respectivamente, 5,8, 10,3 e 13,9 %, com o0 aumento na fragatadsnita.
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Figura 4.44 tEvolucdo da coeséao e angulo de atrito com o aumento do teor de
volastonita.

O angulo de atrito interno das pastas apresentou acréscimos comert@no teor de
volastonita.Em relacdo ao valoalcancado por PRieste parametro (31,1, 9s
incrementos obtidos pelas pasi3,5, V5 e V7,5foram del3,2, 24,9 e 29,3 %,
respectivamente.

Os modos de ruptura das pastas podem ser observadeigunas!.45, Figura4.46 e
Figura 4.47. Assim como para as pastas com polimerposgsivel observar que o
modo de fratura apresentado pelas pastais diferentes teores de volastonsab

todos os confinamentos estudados, foi do tipo cisalhante.
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V2,5

V5

V7,5

Figura 4.45 *Modo de fratura das past@®m volastonitano ensaio triaxial cond
MPa [0 psi] de confinamento.

105



V2,5

V5

V7,5

Figura 4.46 tModo de fratura das pastas com volastonita no ensaio triaxial com
4,14 MPa[600 psi] de confinamento.
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V2,5

V5

V7,5

Figura 4.47 tModo de fratura das pastas com volastonita no ensaio triaxial com
8,27 MPa[1200 psi]de confinamento.

4.5.3Resisténcia a tracao direta

4.5.3.1Pastas com polimero

O grafico daFigura 4.48 apresenta as curvas tens&@rsusdeformacdo na tracao
direta,de cada corpo de prova (CP) ensaiado para as pastas PR, P6, P1&& P13.
médias e seus respectivos coeficientes de variagdo da tenséo e deformacao de ruptura
sdo apresentados fiabela4.21, assim como anédia e o coeficiente de variacdo do

modulo de elasticidade e da tenacidade na tracdo.direta
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Figura 4.48 +Curvas tensaeersusdeformacao na tracéo direta das pastas com
diferentes teores de polimero.

Os resultados mostram que com o aumento no teor de polimero ocorre uma reducéo
no moédulo de elasticidade da pasta de refeméiAs reducdes atingiram cerca de 15

17 % para as pastas P10 e P13. Verifiseuainda que o incremento no teor de
polimero nas pastas, pouco alterou os valores de resisténcia a tracdo direta,
deformacéo de pico e tenacidade

Tabela4.21 +tMédia dos valores de resisténcia a tragdo direta das pastas com
diferentes teores de polimero.

A Figura 4.49 apresenta o modde fratura das pastas com diferentes teores de

polimero sob tracéo direta. Apenas uma fissura é observada nas amostras ensaiadas
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PR

P6

P10

P13

Figura 4.49 +Modo de fratura tipico dapastas com diferentes teores de polimero no
ensaio de tracéo direta.

4.5.3.2Pastas com volastonita

O gréfico daFigura 4.50 apresenta as curvas tens&rsusdeformacdo naracéo
direta,de cada corpo de prova (CP) ensaiado para as pastas PR, V2,5, V5 AsV7,5.
médias e seus respectivos coeficientes de variacao da tensdo e deformacéo de ruptura
sao apresentados mabela4.22.

O aumento no teor de volastonita proporcionou aumentos na tenséo e deformagéo de
pico, médulo de elasticidade e tenacidade das pastas fibrosas. Em relacéo a pasta PR,
0s incrementos no moktuvariaram de 15 a 30 %, sendo o maior acréscimo obtido
para a mistura reforcada com 7,5 % de volastonita. Os aumentos na tenacidade
variaram de 33 a 137%, enquanto que a resisténcia a tracdo apresentou acréscimos
de 43,0 a 85 %
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Figura 4.50 +Curvas tensae deformacao na tracéo direta das pastas com diferentes
teores de volastonita.

Tabelad.22 +tMédia dos valores de resisténcia a tracdo direta das pastas com
diferentes teores de polimero.

A Figura 4.51 apresenta o0 modo de fratura das pastas com désrdabres de
volastonita sob tracdo direta. Também nesse caso apenas uma fissura foi abservada
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V2,5

V5

V7,5

Figura4.51 tModo de fratura tipico das pastas com diferentes teorem@estonita
no ensaio de tracdo direta.

E importante ressaltar que como a dispersdo observada nesse ensaio foi bastante alta,
mais ensaios precisam ser execasgobra se confirmar as tendéncias observadas. Um
maior controle no torque que prendeaasostras ao sistema de placadaiieas para
aplicacdo de cargambém deve ser estudagara se garantir que concentracfes de

tensdes ndo ocorram no ensaio.

4.5.4Resisténcia a tracao na flexao

4.5.4.1Pastas com polimero

O grafico daFigura4.52 apresenta as curvas tipicas cargesusdeflexdo obtidas do

ensaio de tracdo na flexdo das pastas com diferentes teores de polimero. As médias e
seus respectivos coeficientes de variacéocdrga, tensao e deflexdo na ruptura,
podem ser observados Mabelad.23. A média e o coeficiente de variagdo do modulo

de elasticidade e da tenacidade também poslEmobservados ngabela4.23. As
curvascargaversusdeflexdode todos os corpos de prova eadas sdo apresentadas

no Anexo Aitem 7.2.2 Foram realizados uma média de 3 ensaios por pastalise

estatistica dos resultados é apresentada no &niésm 8.1.3.4
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Figura 4.52 +Curvas carga versus deslocamento das pastas com dirferentes teores de
polimero.

Os resultados indicam uma tendéncia de aumento na capacidade de deflexdo das
pastas apenas para o teor de polimero d&l1Blesse caso verificege incremento na
deflexdo de pico de cerca de 28,5 %. A tenacidade na fl@xfdas pastas com
polimerotambém sé foaumentadgara essa pasta (de 0,108 para 0,135 J). A tenséo
de rupturadas pastas ndo variou expressivamente embora uma pequena tendéncia de
reducdo seja observada com a presenca do polimero SBR. A inclinacdo da curva
cargadeslocamento mostra uma reducéo a medida que aumenta o teor de polimero na
mistura, indicando assimraducao na rigidez na matriz de referéncia

Tabela4.23 tMédias dos parametros obtidose ensaio de tracdo na flexd@as
pastas com diferentes teores de polimero

A Figura4.53 apresenta o0 modo de fratura das pastas ensaiadas sob cargas de flexao.
Foi observado que todas as pastas apresentaram apenas a formacdo de uma fissura

durante o ensaio
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PR

P6

P10

P13

Figura 4.53 tModo de fratura tipico das pastas com diferentes teores de polimero
SBR no ensaio de tracao na flexao.

4.5.4.2Pastas com volastonita

O gréfico daFigura4.54 apresenta as curvas tipicas cargesusdeflexdo das pastas
reforcadas com volastonita. As médias e seus respectivos coeficientes de variacdo da
carga, tensdo e deflexdo na ruptura, podenolsservados n@iabelad.24. A média e

o coeficiente de variacdo do modulo de elasticidade e da tenacidade também podem
ser observados rieabela4.23. As curvas carga versus deflexdo de todos os corpos de
prova ensaiados sédo apresentadas no Ardextem 7.2.2 Foram realizados uma
média de 3 ensaios por pastaandlise estatistica dos resultados é apresentada no

anexoB item Tabelad.24.

Figura 4.54 +Curvas carga versus deslocamento das pastas com dirferentes teores de
volastonita
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Os resultados mostram que ocorre um aumento na capacidade de carga e de deflexao,
assim como da rigidez e da capadelale absorver energia das pastas com o aumento

de polimero nas misturas. A analise dos resultados mostra, por exemplo, que as pastas
V5 e V7,5 apresentaram aumentos de resisténcia de 122%, respectivamente. Os
resultados de deflexdo na ruptura dastas V5 e V7,5 foram 65 % maiores que os da
pasta PR

Tabelad.24 +tMédias dos parametros obtidos o ensaio de tracdo na flexdo das pastas
com diferentes teores de volastonita.

Assim como sugerem os results obtidos sob tracdo direta, obsengmi que o
aumento na fracdo de volastonita levou a incrementos nos valores de tenacidade das
pastas sob flexdo. O maior teor de volastonita promoveu acréscimos neste parametro
de até 14,9 vezes o valor obtido pelatpdPR.

A Figura4.55 apresenta o modo de fratura tipico das pastas com diferentes teores de
volastonita no ensaio de resisténcia a tracdo na flexdo. Foi observado que todas as

pastas apresentaram apenas umaréissurante o ensaio

V2,5

V5

V7,5

Figura 4.55 *Modo de fratura tipico das pastas com diferentes teores de volastonita
no ensaio de tracdo na flexao.
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4.5.5 Resisténcia a tracao por compresshametral

4.5.5.1Pastas com polimero

A Figura 456 apresenta os resultados de resistéricigacdo por compressao
diametral média (e desvio padrdo) das gmstom diferentes teores de pwdio.
Foram realizados uma média de 6 ensaios porapAstanalise estatistica dos
resultados € apresentada no ar@xem 8.1.3.5

Figura 4.56 Influéncia do teor d polimero na resisténcia a tragdo por compressao
diametral.

A andlise do grafico sugere uma queda da resisténcia a tracdo por compressao
diametral com o aumento do teor de polimeros nas pastas. Contudo, a analise
estatigta dos resultados ndo mostrdifierencas significativas nestes resultados. A

Figura4.57 apresenta o modo de fratura das pastas com diferentes teores de polimero
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P6
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P13

Figura 4.57 tModo de fratura tipico das pastas com diferentes teores de polimero no

ensaio tracdo por compressao diametral.

4.5.5.2Pastas com volastonita

O gréfico daFigura 4.58 apresenta os resultados de resistériciracdo por

compressdo diametral média (e desvio padrdo) das pastas reforcadas com diferentes

teores de volastonit&oram realizados uma média de Gans por pastad analise

estatistica dos resultadéapreserddano anexd item8.1.3.5

Figura 4.58 tInfluéncia do teor deolastonita na resisténcia tracao por

compressao diametral.
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As analises dos resultados mostram que o aumento no teor de volastonita levou a
aumentos significativos na resisténcia a tracao por compressao diametral. Em relacao
aPR, as pastas V2,5, V5 e V7,5 alcangcaram incrementos neste parametro de 9,1, 42,3
e 57,6 % respectivamente.FAgura4.59 apresenta a modo de fratura das pastas com
diferentes teores de volastonita

V2,5 V5

V5

Figura 4.59 +Modo de fratura tipico das pastas com diferentes teores de volastonita
no ensaio tracao por compressao diametral.
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5 &21&/86-2

5.1 Pastascom Polimero

5.1.1Propriedades reoldgicas e tixotropia

Foi verificado que as pastas apresentaram comportamento pseudoplastico com limite

de escoamento. O limite de escoamento obteve tanto acréscimos (caso da pasta P6)
guanto reducdes (caso da pasta P13), ou até onemntee-se invariavel (caso da

pasta PR). Nao foram observadas diferencas significativas na viscosidade plastica das
pastas estudadas. Neta que houve uma tendéncia na queda do grau de tixotropia

das pastas estudadas.

5.1.2Processos de hidratacao

Foi obserado que o aumento do teor de polimero na pasta de referéncia levou a
acréscimos no tempo que as pastas levaram para atingir o patamar de percolagéo, no
entanto, reduziu o tempo necessario para atingir oqmegosaceleracdoVerificou-

se ainda que a afoeade do polimero SBR pelos gsaanidro do cimento e pelo
Ca(OH), afetou a aiética de hidratacdo das pastas. Verifiseugue o aumento do

teor de polimero levou a reducdes da inclinacdo da reta 1 e o incrementos na
inclinagéo da reta 2.

Com 1 dia decura, os resultados de difracdo de raios X mostraram a presenca das
fases tipicas de pastas de cimdmtiratadasNo entantocom 9 dias obserusse a
reducdo ds picos de produtos ndo hidratadoem virtude do maiorgrau de
hidratacdojna pasta PR, é possivel observar que, devido as reacdes pozolanicas, o
Ca(OH) foi inteiramente convertido ef@-S-H, exceto para gsastas com polimero,

onde foiobservado um pico discreto no angulo de 33,8 °, o qual se acredita pertencer
ao hidréxido decalcio, menos cristalino.

As analises térmicas mostraram que com 1 dia de cura, 0 aumento no teor de polimero
levou a uma tegéncia no aumento de etringi@.S-H e hidroxido de calcidformada

Com 9 dias 0 aumento no teor de polimero nao influenciowifiativamente a

quanidade de etringita e -S-H formads na pastaNo entantp ao contrario do
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observado da pasta referéncia, o aumento no teor de polimero dificultou que o

hidroxido de célcio fosse consumido pela reacdo pozolanicas com a silica ativa.

5.1.3Caracterizacao fisica

A pasta de iferéncia e as past@®m polimeroapresentaram estabilidade e nao foi
verificada ocorréncia de fase sobrenadante nos endaiagua livrea temperatura
ambiente. Com o aumento no teor de polimero obsesgoa reducdoal massa
especifica das pastas estudadas, além de um aumento na porosidade e absorcdo de
agua nas pastas. Verificee ainda que a adicdo de polimero reduziu, a

permeabilidade das pastas, atingindo valores até 45 % mesmoreslacdo a PR

5.1.4Propriedadesnecanicas

O aumento do teor de polimero na pasta de referéncia acarretou em decréscimos na
resisténciaa compressao de até 18,1 %. No entahtmveganhos na capacidadie
deformacéainiaxial e laterade até 26 e 32 % respectivamente. Como consequéncia
a0 aumento na deformabilidage queda na resisténcieerificaramse reducdes no
mdbdulo de elasticidadesdis pastas, também verificado nos ensaios de tracéo direta.
Nos ensaios triaxiais, verificese um aumento da resisténcia a compressdo com 0
aumentoda tensdo confinante. Obseis& que a coesdo das pastas diminuiu com o
aumento no teor de polimero em até 32 % e o angulo de atrito aureentité 14,1

%.

No ensaio de tracdo direta verifiecea que o aumento no teor de polimero pouco
influenciou a resig€ncia a tracdo, a deformacdo de pico e a tenacidade das pastas,
porém, tendéncias na reducdo do modulo de elasticidade foram observadas.

Nos ensaios de resisténcia a tracdo na flexao, 1set@ue o maior teor de polimero
levou ao aumento na capacidade deflexdo das pastas, aumente tenacidade,
tendéncias na queda da resisténcia e diminuicao da rigidez.

O ensaio detracdo sob compressao diametsalgere quedas na resisténcia deste

parametracom o aumentdo teor de polimero

119



5.2 Pastas conVolastonta

5.2.1Propriedades reoldgicas e tixotropia

Foi verificado que as pastas apresentaram comportamento pseudopl@stimite

de escoamento. Verificegse que o limite de escoamento das pastas com volastonita
foram semelhantes ao encontrado da pasta de refer@gianaiores teores de
volastonitalevaram a eréscimos na viscosidagéastica euma tendénciamaumento

do grau de tixotropia das pastas

5.2.2Processos de hidratacao

Verificou-se que 0 tempo necessario para que as pastas atingissem o patamar de
percolacao foi maior para as pastas com volastonita, contudo, o tempo para atingirem
o periodo pésaceleracdo foi redudd em até 9,7 %. As pastas com volastonita
atingiram maiores taxas de hidratacdo que as obserdagasta de referéncia.

Na difracdo por raios X;om 1 dia de cura, observgeos picosreferentesas fases

tipicas da hidratacdo de pastasenticiasdentre ela, a Portlandita (Ca(Ob)) C-S-

H e Etringita Picos referentes aos produtos nédo hidratados, como a Alita, Belita,
Ferrita e aluminatosambém foram observadaa@ém dos picos referentésfase da
volastonita No entantops picosobservadogom 1 dia de curandoforam obgrvados

aos 9 diasem virtude do avancado grau de hidratacdo e das reacfes pozolanicas,
responsaveis por converter o hidroxido de calcio em silicatos de calcio hidratados
Ainda assim é possivel observar os picos referentes lastonita indicando que o
material permanece inerte na matdianenticia ou seja ndo sofreu interacdes
guimicas queudessem convert@ em outra fase qualquer.

Os resultados de andlises térmicas indicam que, com 1 diaralea quantidade de
etringita, C-S-H e hidréxido de calcio formados nas pastas com volastonita foram de
10 a 11 % menores do que o observado da pasta referencial. Aos 9 dias de cura
observouse 0 consumo de todo o hidréxido de calciem virtude da reacéo
pozolanica em toda as pastasestudads. As pastas com volastoniggpresentaram
menorquantidade de agua total combinaglee o observado naastade referencia

indicando um menor grau de hidratacdo deste material
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5.2.3Caracterizacoes fisicas

As pastas com volastonisg® apresentam estaveise tambémnéo apresentaradgua
livre a tanperatura ambiente. O aumentofregdode vdastonita levou @ensificacao
das pastas, com consequente reducao da porosidade e da absorcéo de agua.

A permeabilidade foi expressivamente reduzida comaummento no teor de
volastonita, atingindo quedas de até 2 (duas) ordens de grandeza a mefsogagia

de referéncia

5.2.4Propriedades mecanicas

A adicdo de volastonita pastade referéncia levou a incrementoa resisténcia a
compressaainiaxial e no médio de elasticidadele até 13,5 e 14,8 %, para a pasta
como maior teor de fibraO modo de fraturaestas pastas foisalhante.

Sob compresséao triaxial, notse que o aumento na fracdo de volastonita levou a
guedas na coesdo das pastas. Inversamendagwuo de atrito aumentou com o
aumento no teor de volastonita.

Sob tracdo direta, observge tendéncias rmumento da tenséo e deformacéo de pico
com o aumento no teor de volastonita.n@dulo de elasticidade & tenacidade
também obtiveram ganhos camincremento neste tedEm relacdo a pasta PR, 0s
incrementos no modulo variaram ent®e 30 %, sendo 0 maior acréscimo obtido
para a mistura reforcada com 7,5 % de volastonita. Os aumentos na tenacidade
variaram de 33 a 137%, enquanto que a resistés a tracdo apresentou acréscimos

de 43,0 a 85 %.

A resisténcia a tracdo sob flexdo mostrou que o aumento no teor de volastonita levou
a incrementos na carga de ruptura doateriais em até 152 %, para a pasta com o
maior teor de volastonita. A maior @idade de deflexdo foi apresentada pela pasta
V5, a qual atingiu 65,5 %, compaemd PR;O aumento no teor de volastonita
provocou aumentos dé&éenacidadede até 14,6 vezes o observado da pasta de
referéncia

Sob compresséo diametral, verificea que adido de volastonita levou a incrementos
neste parametro de 9,1, 42,3 e 57,6 % referentes as pastas com 2,5, 5,0 e 7,5 % de

volastonita
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7.1 Comportamento reoldgico e tixotropia das pastas

As figuras a seguir apresentam as leituras ascendentes e descendentes, e area da curva
de histerese (area hachurada) de cada ensaio realizado para todas as pastas estudadas

no comportamento reolégico.

Figura 7.1 - Leituras ascendentes e descendentes, e area da curva de histerese da
pasta PR.
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Figura 7.2 tLeituras ascendentes e descendentes, e area da curva de histerese da
pasta P6.

Figura 7.3 tLeituras ascendentes e descendentes, e area da curva de histerese da
pasta P10.
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Figura 7.4 tLeituras ascendentes e descendentes, e area da curva de histerese da
pastaP13.

Figura 7.5 tLeituras ascendentes e descendentes, e area da curva de histerese da
pasta V2,5.
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Figura 7.6 tLeituras ascendentes e descendentes, e area da curva de histerese da
pasta V5.
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Figura 7.7 tLeituras ascendentes e descendentes, e area da curva de histerese da
pasta V7,5.
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7.2 Propriedades Mecanicas das Pastas

7.2.1Comportamento sob compressao uniaxial

As curvas de tensaeersusdeformacao uniaxial, deformacéo lateral e deformacao
volumeétrica, de cada corpo de provas (CP) das pastas referencial, com polimero e com
volastonita, utiliados nos ensaio de comportamento sob compressao uniaxial, podem

ser observados nos graficos a seguir.

Figura 7.8 +Curvas tenséo versus deformacao uniaxil e deformacdao lateral de cada
corpo de provas ensaiado para a pasta PR.

Figura 7.9 +Curvas tenséo versus deformacao uniaxil e deformacdao lateral de cada
corpo deprovas ensaiado para a pasta P6.
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Figura 7.10 +Curvas tensao versus deformacéao uniaxil e deformacéo lateral de cada
corpo de provas ensaiado para a pasta P10.

Figura7.11 +Curvas tensao versus deformacao uniaxil e deformacéo lateral de cada
corpo de provas ensaiado para a pasta P13.
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Figura 7.12 +Curvas tensao versus deformacédo uniaxieormacéo lateral de cada
corpo de provas ensaiado para a pasta V2,5.

Figura 7.13 +Curvas tensao versus deformacéao uniaxil e deformacéo lateral de cada
corpo de provas ensaiado para a pasta V5.
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Figura 7.14 +Curvas tensao versus deformacéao uniaxil e deformacéo lateral de cada
corpo de provas ensaiado para a pasta V7,5.

7.2.2Resisténcia a tracao na flexao

Os graficos a seguir apresentam as curvas camgasdeflexdo obtidas do ensaio de

tracdo na flexdo de cada corpo de provas da pasta de referencia, das pastas com

polimero e das pastas com volastonita.

Figura 7.15 +Curvas cargaversusdeflexdo de cada corpo degvas ensaiado para a
pasta PR
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Figura 7.16 +Curvas cargaversusdeflexdo de cada corpo de provas ensaiado para a
pasta P6.

Figura 7.17 +Curvas cargaversusdeflexdo de cada corpo de provas ensaiado para a
pasta P10.
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Figura 7.18 *Curvas cargaversusdeflexdo de cada corpo de provas ensaiado para a
pasta P13.

Figura 7.19 +Curvas cargaversusdeflexdo de cada corpo de provas ensaiado para a
pasta V2,5.
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Figura 7.20 +Curvas cargaversusdeflexdo de cada corpo de provas ensaiado para a
pasta V5.

Figura 7.21 +Curvas cargaversusdeflexdo de cada corpo de provas ensaiado para a
pasta V7,5.
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8.1 Analises de Variancia

Para efeito, as comparagOes realizadas pelo software Bigimlas pastas com
polimero versus as pastas comvolastonitando foram consideradas no presente
trabalho

No campo Sig o valor 1 significa que o resultado de comparagcdo foi
significativamente difieente e O significa que o resultado néo foi significativamente

diferente.

8.1.1Comportamento reoldgico e tixotropia das pastas

A seguir seguem os resultados de ANOVA para os parametros de limite de

escoamento, viscosidade plastica, gel inicial, gel final edgaixotropia das pastas.

Tabela8.1 +Andlise de variancia do parametro de limite de escoamento das pastas.
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Tabela8.2 +Andlise de variancia do pararme deviscosidade plasticdas pastas.

Tabela8.3 +Andlise de variancia do parametro del inicial das pastas
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Tabela8.4 +Analise de variancia do parametro de gel final das pastas.

Tabela8.5 +Andlise de variancia do parametro grau de tixotropia das pastas.
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8.1.2Caracterizacao fisica das pastas

A seguir os resultados ddNOVA para massa especifica, porosidade e absorcao.

8.1.2.1Porosidade, absorcdo e massa especifica

Tabela8.6 +Andlise de variancia do parametro massa especifica das pastas.
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Tabela8.7 +Analise de variancia do parametro massa especifica das pastas.

8.1.2.2Permeabilidade a gas Nitrogénio

Tabela8.8 +Analise de variancia do parametro de permiédade a gas Nitrogénio.
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8.1.3Propriedades mecanicas das pastas

8.1.3.1Comportamento sobompressao uniaxial

A seguir seguem os resultados de ANOVA para os parametros de resisténcia a
compressao f{), deformacdo uniaxial (%axia), deformacdo lateral X atera),
deformacgdo volumétricaxyoumericd, Moédulo de elasticidade {Ee coeficiente de

Poissonv).

Tabela8.9 +Andlise de variancia do parametresisténcia & comprséouniaxial.
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Tabela8.10 +Analise de variane do parametro deformacamiaxial.

Tabela8.11 +Andlise de variancia do parametro deformadatera.
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Tabela8.12 +Analise de variancia doggametro deformacgéo volumétrica

Tabela8.13 +Andlise de variancia do parametro modulo de elasticidade na
compressaaniaxial.
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Tabela8.14 +Analise de variancia do parametro coeficiente de Poisson.

8.1.3.2Comportamento sotlompressao triaxial
A seguir os resultados de ANOWasten$esdesviatoria nas diferentes tensdes de
confinamento,obtidos através dosnsaios de compressao triax@m diferentes

teores de polimeros e diferentes teores de volastonita.
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Tabela8.15 +Andlise de variancia para a influéncia do aumento da tensao
confinante na ter@o principal maior de compressgmara as pastas PR, P6, P10 e
P13.
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Tabela8.16 +Analise de variancia para a influéncia do aumento da tenséo confinante
na tensao principal maior de compresgi@a as pastas V2,5, V5 e V7,5.

Tabela8.17 +Analise de variancia para a influéncia das fragdes poliméricas e
fracOes de volastonitaa tensdo principal maior de ogpressao & MPa[0 psi] de
confinrameanto.
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Tabela8.18 +Analise de variancia para a influéncia das fragdes poliméricas e
fracOes de volastonita naa tensao principal maior de compressaé, 34 MPa[600
psi] de confimmeanto.

Tabela8.19 +Andlise de variancia para a influéncia das fracdes poliméricas e
fracOes de volastonitaa tenséo principal maior de compressad,a7 MPa[1200
psi] de confimmeanto.
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8.1.3.3Resisténcia a tracéo direta
A seguir os resultados de ANOVA para os parametros de resisténcia a tragao direta,

deformacédpmaddulo de elasticidade e tenacidade.

Tabela8.20 +Analise de variancida influéncia das fragcdes poliméricaslas
fracOes de volastonita na resisténcia a tracao direta.

Tabela8.21 +Analise de variancia da influéncia das fragcdes poliméricas e das
fracOes de volastonita na demacéo sob tracéo direta.
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Tabela8.22 +Analise de variancia da influéncia das fragcdes poliméricas e das
fracOes de volastonita no médulo de elasticidade sob tracao direta.

Tabela8.23 +Analise de variancia da influéncia das fragcdes poliméricas e das
fracOes de volastonita na tenacidade sob tracao direta.

8.1.3.4Resisténcia a tracao na flexao

Os resultados de ANOVA obtidos no ensaio de tragdo na flexdoppaametros de

resisténi@, carga e deflexdestdo apresentados na tabela a seguir.
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Tabela8.24 +Analise de variancia da influéncia das fragcdes poliméricas e das
fracOes de volastonita na tensdo de wwptdas pastas.

Tabela8.25 +Analise de variancia da influéncia das fragcdes poliméricas e das
fracOes de volastonita na carga de ruptura das pastas.
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Tabela8.26 +Analise de variancia da influéncia das fragcdes poliméricas e das
fracOes de volastonita na defledo das pastas.

Tabela8.27 - Analise de variancia da influéncia das fracdes poliméricas e das
fracOes de volastonita no moédulo de elasticidade pastas.
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Tabela8.28 +Analise de variancia da influéncia das fragcdes poliméricdase
fracOes de volastonita na tenacidade das pastas.

8.1.3.5Resisténcia a tracdpor compressao diametral

Os resultados de ANOVA obtidos no ensaio de resisténcia a tracdo por compressao

diametral estdo apresentados na tabela a seguir.

Tabela8.29 +Andlise de variancia da influéncia das fracdes poliméricas e das
fracdes de volastonita na resisténcia a trap&o compressao diametral
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