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Resumo

E conhecido que o envelhecimento das misturas betuminosas causa problemas nos pavimentos que
consequentemente se traduzem na degradacdo dos mesmos. Estas misturas, sendo compostas por
agregados e ligantes betuminosos sofrem problemas de desagregacéo que podem estar associados a
perda de adesdo entre ambos ou a perda de coeséo do ligante betuminoso resultando em roturas
adesivas ou coesivas, respetivamente. O envelhecimento do ligante betuminoso esta associado a duas
fases distintas do seu periodo de vida, destacando-se no primeiro a oxidacéo e a volatizacdo aquando
do processo de producdo e aplicacdo das misturas betuminosas e no segundo a oxidagéo,

consequéncia da exposicao prolongada do mesmo ao ar durante o seu periodo de servico.

O objetivo deste trabalho consiste em avaliar como evoluem as propriedades adesivas do ligante
betuminoso com o envelhecimento na presenca de agua, com particular foco para a contribuicdo do
filer nesta ligacdo em funcéo do tipo de ligante betuminoso, de agregado e de envelhecimento para que

seja possivel chegar a resultados conclusivos.

O betume de pavimentacao utilizado é um 50/70 e os mastiques de calcéario e de granito obtidos a partir
do mesmo sdo compostos por 30% de filer em teor volumétrico. Todos os envelhecimentos dos
diferentes ligantes foram simulados em laboratério recorrendo ao Pressure Ageing Vessel (PAV).

Com o objetivo de obter conclusdes foram realizados os ensaios experimentais de penetragdo com
agulha, temperatura de amolecimento, aderéncia por tracdo (ensaio de Pull-Off), afinidade entre ligante
e agregado (ensaio de desrevestimento com agua em ebulicdo) e medicéo da energia de superficie

livre.

Foi possivel concluir que o filer € um agente que endurece o mastique. Ainda que nao se verifigue uma
tendéncia geral aquando da realizacdo do ensaio de aderéncia por tracdo, verifica-se que o
envelhecimento provoca um aumento das tensfes registadas. Podem ainda ser retiradas conclusdes
pontuais em fun¢&o dos materiais, envelhecimento ou exposicdo a agua.

Os mastiques apresentam consideravelmente uma maior resisténcia ao desrevestimento relativamente
ao betume quando submetidos a agua em ebulicdo. Quando envelhecidos, todos os ligantes tendem
em apresentar mais desrevestimento.

O ensaio de tensédo superficial permite concluir que a &gua diminui consideravelmente as propriedades
adesivas no sistema ligante betuminoso agregado, sendo o granito substancialmente mais sensivel

relativamente ao calcario.

Palavras-Chave: Coes&o, Adesdo, Resisténcia a Agua, Durabilidade, PAV






Abstract

It is known that the ageing of bituminous mixtures causes problems in the pavements leading them to
degradation. Being composed by aggregates and asphalt binders, they suffer problems that can be
related with the loss of adhesion between both or the loss of cohesion in the asphalt binder causing
adhesive or cohesive ruptures, respectively. The ageing phenomenon is related with two different
phases during its lifetime period, the first is an oxidation and volatilization process that occurs during the
production and application of the mixture and the second is only oxidative, happening due to the long

contact with the atmosphere’s air during its service time.

The main goal of this work is to evaluate the adhesive properties of the asphalt binders when aged when
exposed to water, focusing on the participation of the filler on this bond using different bituminous

binders, aggregates and ageing times in order to reach some conclusions.

It is used a paving bitumen grade 50/70 and the mastics produced with this bitumen are composed by
30% of filler in volumetric content. All the ageing processes are simulated in the Pressure Ageing Vessel
(PAV). Experimental procedures like the penetration with needle, softening point, Pull-Off, affinity
between aggregate and bitumen and surface free energy were conducted in order to reach some

conclusions.

It is possible to conclude that filler helps to enhance the stiffness of the mastic. Although It was not
observed a general tendency in the Pull-Off, it was observed that the ageing of the bituminous mixture
raises the tensions registered. Some punctual conclusions can be taken when analysing the same
material, ageing time or water exposure.

It was observed that mastics have more resistance to debonding in the presence of water. All the asphalt
binders show less resistance to debonding when aged.

The surface free energy measurement shows that water has a strong influence on the asphalt binder
aggregate system, decreasing significatively its adhesive properties. It was also observed that the
granite aggregate is substantially more sensitive to the action of water comparing to the limestone

aggregate.

Keywords: Cohesion, Adhesion, Water Resistance, Durability, PAV
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1 Introducéo

1.1 Enquadramento

As misturas betuminosas, sendo compostas por agregados (grossos e finos), betume/mastique e vazios
de ar (Figura 1.1), sdo bastante utilizadas como material de pavimentacdo (Zhang, Airey, & Grenfell,
2016).

Os vazios no agregado mineral (VMA — “Voids in the Mineral Aggregate”) devem ser em quantidade
suficiente para garantir uma espessura de ligante betuminoso adequada de maneira a garantir a
durabilidade da mistura. Misturas com valores abaixo dos valores minimos de VMA apresentam
reduzidas espessuras de ligante betuminoso o que posteriormente ira resultar numa reducdo da sua
durabilidade (Buncher & Anderson, 2014).

Mistura Mistura Representagéo
Compactada Compactada volumétrica dos
sem betume elementos da
mistura

7@9%0 ?D V Volume de Ar
A5 0
9‘% YA VMA Betume

Efetivo

Betume
Total

Volume de Ar DQOQQQgQ

VMA T =080 Oa
@

= & Agregado < Agregado

Figura 1.1 - Constituintes de uma camada de um pavimento betuminoso (Adaptado de Asphalt Institute 2014).

E expectavel que pavimentos constituidos por misturas betuminosas consigam dar resposta as
exigéncias durante muitos anos até que seja necessdéria uma intervencao ou reabilitacdo. Confirmam-
se casos de pavimentos que com 40 ou 50 anos ainda conseguem dar resposta as exigéncias, ainda
gue estas estejam sujeitas a ambientes de trafego ligeiro.

Assim como outras matérias organicas, o betume sofre um envelhecimento resultante do processo de
oxidacado, radiagdo ultravioleta ou a influéncia da temperatura. O betume envelhecido tem como
consequéncia a perda de algumas propriedades, sendo o endurecimento apenas um exemplo. Esse

envelhecimento ocorre durante o0 processo de armazenamento, mistura e pavimentacao



(envelhecimento a curto prazo) e durante o periodo de servico do mesmo (envelhecimento a longo
prazo) (Read & Whiteoak, 2003).

Ainda que o trafego e as condicBes atmosféricas contribuam para a deterioracdo das misturas
betuminosas, a presenca de dgua ou vapor de agua € normalmente um dos fatores que mais afeta a
durabilidade das mesmas. As propriedades da mistura e os métodos construtivos vao ter influéncia no
desempenho da mesma, conferindo mais ou menos resisténcia a sua deterioracao.

Os danos causados pela agua (um deles, o desrevestimento) em pavimentos betuminosos podem
ocorrer se a agua chegar a interface entre o betume e o agregado, quebrando assim a ligacdo adesiva

gue existe entre ambos, resultando no desrevestimento do agregado (Hicks, 1991).

No futuro, os danos causados nos pavimentos betuminosos originados pela agua podem aumentar
substancialmente na medida em que as alteracGes climaticas causadas pelo aquecimento global
podem resultar em valores mais altos de precipitacdo que consequentemente irdo agravar o efeito da

agua nos pavimentos (Liu, Apeagyei, Ahmad, Grenfell, & Airey, 2014).

Estes danos sdo uma causa importante dos custos associados a manutencdo de autoestradas. Tém
sido realizados estudos, desde os anos 50 do século passado, para investigar as causas dos danos
provocados pela dgua nos pavimentos betuminosos e os métodos para minimizar esse efeito. Um ou
ambos os seguintes motivos tém originado a maior parte desses estudos:

e Compreender o mecanismo responsavel pelos danos causados pela 4gua;

e Desenvolver métodos que permitam avaliar a suscetibilidade dos materiais aos danos

causados pela dgua antes de os mesmos serem aplicados (Bhasin, 2006).

Os danos causados pela 4gua na mistura betuminosa, como o desrevestimento, deformacéo,
desintegracdo ou abertura de fendas (Figura 1.2), contribuem significativamente para a degradacao
dos pavimentos betuminosos. Devido ao insuficiente conhecimento relativamente aos danos causados
pela agua, existem apenas tentativas tedricas para compreender o problema, carecendo o0 mesmo de
solugbes praticas. Duas dessas teorias sdo, contudo, consensualmente aceites. Essas teorias
defendem que os dois principais fatores que causam problemas relacionados com a presencga de agua
incluem roturas adesivas (o ligante betuminoso nao tem capacidade de aderir ao agregado) e roturas
coesivas (perda de coeséo do proprio ligante betuminoso, especialmente em mastiques). Além disso,
fatores como a compatibilidade entre o ligante betuminoso e o agregado, as propriedades volumétricas
do betume bem como o volume de vazios e a permeabilidade das misturas ao vapor de agua sao de

se ter em conta aquando da avaliacdo da durabilidade dos pavimentos betuminosos (Liu et al., 2014).



Figura 1.2 - Danos causados pela 4gua na mistura betuminosa: a) desrevestimento b) deformacéao c)
desintegracao d) abertura de fendas (“Pavement Interactive - Stripping,” 2019).

1.2 Objetivos e metodologia de estudo

O seguinte trabalho foi desenvolvido com a intencéo de avaliar a forma como evoluem as propriedades
adesivas do ligante betuminoso com o envelhecimento na presenca de agua, com particular foco para
a contribuicdo do filer nas mesmas. S&o avaliados 3 ligantes diferentes em estado imaculado e
submetidos a 1 tipo de envelhecimento (oxidativo) em dois niveis (curto e longo prazo), constituindo
assim um total de 3 formulagdes. Sdo avaliados um betume e dois mastiques (calcario e granito), com
0 objetivo de entender o efeito das 3 variaveis inerentes a este estudo: a utilizagdo de materiais
diferentes, a simulacéo de varios envelhecimentos e o efeito da presenca de agua na mistura.

Inicialmente séo preparados os ligantes que atravessam um processo de simulagdo de envelhecimento
em condicdes laboratoriais, através da exposicdo dos mesmos a condigBes severas tais como a

circulagcdo de ar a temperaturas e pressdes elevadas.

Posteriormente cada formulacdo € caracterizada com a finalidade de serem obtidas conclusées,

principal objetivo desta dissertacao.

1.3 Estrutura e organizagdo da dissertagao

A presente dissertacao divide-se em cinco capitulos.

O capitulo 1 constitui a introducéo, na qual é realizado um enquadramento geral do tema, a descri¢ao

da metodologia adaptada e a estrutura organizacional da dissertacao.



O capitulo 2 apresenta a revisdo da literatura dos diversos temas abordados na presente dissertacéo
tais como as definicbes de conceitos como o betume, os mastiques betuminosos, o processo de
envelhecimento de ambos bem como as caracteristicas coesivas e adesivas que 0S mesmos

apresentam.

O capitulo 3 descreve todos os materiais utilizados assim como os métodos experimentais a que 0s

mesmos Sao sujeitos, tais como a preparacdo, o envelhecimento e a caracterizacdo dos ligantes.

O capitulo 4 apresenta todos os resultados experimentais obtidos, acompanhados de reflex6es e
possiveis justificacdes através de comparacgdes realizadas em funcdo do ligante, do envelhecimento,

do tipo de agregado e do tipo de exposicdo (seca ou molhada).

O capitulo 5 encerra a dissertacdo com as conclus@es obtidas com a realizacdo do presente estudo,

sugerindo ainda desenvolvimentos futuros para o tema abordado.



2 Revisao da Literatura

2.1 Consideracdes Gerais

Os pavimentos sdo uma componente essencial para os transportes. S&8o maioritariamente revestidos
com materiais betuminosos e sdo concebidas de maneira a resistir a inimeras repeticdes de
carregamentos, juntando a este fator as variagdes climaticas que os mesmos estdo sujeitos durante o
seu periodo de vida util. A selecdo do material indicado para o pavimento pode aumentar a duracéo do
mesmo, minimizando assim o processo de manutenc¢do e reparagcdo e diminuindo assim o valor dos

custos associados (Tabatabaee & Bahia, 2012).

Os principais fatores que afetam a durabilidade das misturas betuminosas, assumindo que foram
contruidas corretamente, sdo o endurecimento e os danos causados pela humidade, que resulta na
perda de coesdo das mesmas ou na perda de adesdo entre o betume/mastique e a superficie dos
agregados, resultando no desrevestimento dos mesmos. O envelhecimento da mistura betuminosa

manifesta-se sobretudo através do aumento da sua rigidez ou viscosidade (Airey, 2003).

Com o aumento das solicitacdes e das exigéncias de qualidade dos pavimentos verifica-se que a
espessura total dos pavimentos betuminosos tem vindo a aumentar. Este aumento tem limitado
frequentemente as degradacfes associadas ao fendilhamento por fadiga com origem na base das
camadas betuminosas e as deformacdes permanentes causadas por deformacéo da fundacéo.
Embora se minimize o aparecimento de degradacBes associadas aos principais mecanismos de
degradacgéo do pavimento, ndo se consegue impedir a ocorréncia de deformacdes permanentes e de
fendilhamento com origem na superficie, nem a degradagéo da camada superficial do pavimento. Em
parte, este facto pode ser originado por um comportamento inadequado das misturas betuminosas.
Assim, é fundamental que se continue a estudar o comportamento das misturas betuminosas em
servigo, para se adequar a sua composicao e comportamento as novas exigéncias de um trafego cada
vez mais agressivo.

Para garantir um comportamento adequado das misturas betuminosas € necessario caracterizar

inicialmente os seus componentes (agregados, fileres e ligantes betuminosos) (Ribeiro, 2005).

As misturas betuminosas a quente sdo compostas por agregados minerais que sdo aglomerados
utilizando betume. O betume é um derivado resultante da destilacdo de crude e os agregados s&o
obtidos através da britagem e processamento de rochas naturais. As propriedades fisicas de ambos
estdo dependentes da sua origem, sendo que as propriedades mecéanicas da mistura betuminosa
variam significativamente dependendo da proporcao e fonte dos materiais constituintes.

Fatores como as propriedades fisicas dos materiais, condigbes de aplicacdo de carregamento e
condi¢cdes meteoroldgicas influenciam o impacto causado pela humidade na mistura betuminosa
(Bhasin, 2006).



Uma das principais fungdes do betume é atuar como um agente adesivo. E fundamental que sejam
garantidas a ligacao entre as particulas que compdem a mistura como também a ligac&@o entre a mistura
e uma superficie ja existente. Embora o fenédmeno de perda de adeséo seja algo raro, quando ocorre

acarreta custos elevados.

A adesdo inicial entre o betume e a maior parte dos agregados, desde que secos e limpos, apresenta
poucas complicagBes. Contudo, o agregado é facilmente molhavel por agua, podendo representar
algumas dificuldades imprevistas que podem ocorrer a qualquer momento durante o periodo de vida
util da mistura betuminosa, desde 0 momento em que a mesma € realizada até ao momento em que

as cargas sao aplicadas no pavimento (Read & Whiteoak, 2003).

2.1.1 Betume

O betume é uma mistura complexa de compostos da qual predominam as estruturas de hidrocarboneto
e é produzido removendo as fracGes leves do petréleo durante o processo de refinacdo (Read &
Whiteoak, 2003).

Tem como principais caracteristicas o facto de ter propriedades adesivas, ser impermeével,
termoplastico, duravel, modificavel e reciclavel. Apresenta uma consisténcia sélida ou semi-sélida a
temperatura ambiente, amolecendo ou enrijecendo a medida que a temperatura aumenta ou diminui,
respetivamente. A temperaturas elevadas tem o comportamento de um fluido Newtoniano ou seja, a
deformacé@o aumenta proporcionalmente & tensdo aplicada, sendo esta a razdo pela qual o betume
carece de ser aquecido para ter uma trabalhabilidade tal que permita ser misturado e aplicado.

Sendo um material viscoelastico, a polaridade € uma caracteristica importante a ser avaliada. Os
componentes polares criam estruturas que conferem propriedades de rigidez ao passo que 0s menos
polares conferem flexibilidade ao betume. Os componentes de polaridade intermédia compatibilizam
os de maior e menor polaridade.

Uma andlise quimica elementar a varios betumes permite concluir qgue apresenta na sua constituicao
carbono, hidrogénio, enxofre, oxigénio e nitrogénio mas também metais como vanadio, niquel, ferro,
manganés, magnésio, calcio ou sodio estes em quantidade bem inferior relativamente aos primeiros.
As percentagens dos elementos anteriormente referidos podem ser encontradas na Tabela 2.1.

Contudo, essas percentagens variam consoante a origem do betume (Asphalt Institute, 2015).



Tabela 2.1 — Composi¢do quimica do betume (Asphalt Institute, 2015).

Elemento Intervalo
Carbono, %w 80.2-84.3
Hidrogénio, %w 9.8-10.8
Nitrogénio, %w 0.2-1.2
Enxofre, %w 0.9-6.6
Oxigénio, %w 0.4-1.0
Niquel, ppm 10- 139
Vanadio, ppm 7 - 1590
Ferro, ppm 5-147
Manganés, ppm 0.1-3.7
Calcio, ppm 1-335
Magnésio, ppm 1-134
Sédio, ppm 6- 159

No que diz respeito a composi¢cdo quimica do betume, este é constituido por dois grandes grupos
distintos, denominados asfaltenos e maltenos, subdividindo-se este Gltimo em saturados, aromaticos e

resinas (Figura 2.1).

Resinas Saturados e Asfaltenos
Aromaticos

Figura 2.1 - Esquema dos componentes do betume (Adaptado de Moraes 2014).

As principais conclusfes quanto a reologia do betume resultam na divisdo da composi¢cdo quimica do
mesmo nestes quatro grupos, designados por fragdo SARA (Saturados, Aromaticos, Resinas e
Asfaltenos) (Figura 2.2). As principais caracteristicas desses quatros grupos ou fragdes do betume séo

as seguintes:

e Os asfaltenos séo solidos amorfos castanhos ou pretos, contendo carbono e hidrogénio para
além de pequenas proporgdes de nitrogénio, enxofre e oxigénio, constituindo de 5 a 25% em
massa volimica do betume. Sdo considerados materiais aromaticos altamente polares e

complexos com massa molecular bastante elevada. O teor em asfaltenos tem uma grande



influéncia nas caracteristicas reolégicas do betume, uma vez que o seu aumento conduz a um
betume mais duro e com menor valor de penetragdo, com um ponto de amolecimento mais
elevado e, consequentemente, com maior viscosidade.

e As resinas contém carbono e hidrogénio e pequenas quantidades de nitrogénio, enxofre ou
oxigénio. Sdo solidas ou semi-soélidas, castanhas escuras e muito polares, o que as torna
extremamente adesivas.

e Os aromaticos tém menor massa molecular e constituem cerca de 40 a 65% em massa
volumica do betume e sao liquidos viscosos castanhos-escuros.

e Os saturados séo 6leos nao polares de cor clara. A sua massa molecular é semelhante a dos
aromaticos e esta fracdo corresponde a um valor entre 5 a 20% em massa volumica do betume
(Ribeiro 2005 citando Read and Witheoak 2003 ).

I Betume I

Precipitagdo
em n-heptano

Solaveis Insollaveis

Filtro Precipitagdo de
‘ Asfaltenos

Cromatografia Silica

gel/alumina
Eluicdo com Eluicio com Eluicdo com
n-heptano tolueno tolueno/metanol
I Saturados I I Aromaticos I I Resinas I

Figura 2.2 - Representagdo esquemética do fracionamento SARA do betume (Adaptado de Read & Whiteoak,
2003).

2.1.2 Mastique

O betume em conjunto com a fragdo mais fina dos agregados (material passado no peneiro #200) forma
0 mastique betuminoso, que aglutina as particulas da fracdo grossa dos agregados e preenche os

vazios no seu esqueleto mineral (Figura 2.3), resultando numa mistura coesa (Cindy et al., 2018).
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Figura 2.3 - Representacao da distribuicdo do betume e filer num mastique(Adaptado de Makowska and Pellinen
2015).

A adicdo de fileres é provavelmente o método mais antigo de modificacdo de mastiques, usado com o
objetivo de melhorar a rigidez e viscosidade do mesmo (Asphalt Institute, 2015).

Nos dias de hoje, é aceite que as propriedades do mastique betuminoso sdo mais importantes do que
as propriedades do betume, no que diz respeito as caracteristicas finais das misturas betuminosas,

nomeadamente ao nivel do seu desempenho e durabilidade (Teixeira 2015 citando Kandal 1998).

As particulas de filer ao entrarem em contacto com o betume, como este se encontra hum estado pouco
viscoso, vao absorver e adsorver parte do betume. Para pequenas concentracdes de betume, o
comportamento do mastique sera regulado especialmente pela viscosidade intrinseca do filer e para
elevadas dosagens de betume o comportamento serd ditado especialmente pela viscosidade do préprio
betume (Teixeira, 2015).

Desde muito cedo é consensual que o endurecimento da mistura betuminosa ocorre devido ao
endurecimento do mastique. Ou seja, as propriedades dos betumes e dos fileres sdo importantes para
compreender este fendmeno. Contudo, devido as limitagbes dos laboratérios no passado para
caracterizagdo quimica dos fileres fez com que os mesmos fossem tidos como quimicamente inertes
(Makowska & Pellinen, 2015).

Ridgen defende que apenas a quantidade de material que atravessa o peneiro #200, utilizado
anteriormente como parametro, € insuficiente para escrever as propriedades do filer. Investigou as
propriedades primérias do filer incluindo a densidade das particulas, a forma, a textura da superficie, a
granulometria e a superficie de area mas também propriedades secundérias tais como a densidade
aparente, o teor de vazios, a permeabilidade e a distribuicdo do didmetro dos poros (Makowska and
Pellinen 2015 a citando Ridgen).



O filer é responsavel pela compacidade e impermeabilidade da mistura betuminosa. Além disso, as
caracteristicas fisicas e quimicas do filer influenciam o comportamento da mistura betuminosa.

O comportamento do mastique depende da proporcao filer/betume, havendo uma proporgao “6tima”
para a qual o mastique, e por ineréncia a mistura betuminosa, maximizam o seu desempenho. O
comportamento do mastique também depende das caracteristicas do filer e do betume, e a forma como
estes se conseguem interligar constitui um elemento fundamental para um adequado comportamento

das misturas betuminosas (Ribeiro, 2005).

Numa mistura betuminosa o mastique € responsavel pelo envolvimento dos agregados, garantindo
coesdo a mesma enquanto esta apresenta baixa viscosidade e assegurando o preenchimento dos

vazios deixados pelo esqueleto mineral da mistura betuminosa compactada (Teixeira, 2015).

O filer é importante devido a sua relativa elevada area de superficie, permitindo melhorar propriedades
na mistura betuminosa tais como a sua coesdo, plasticidade, quantidade de vazios (preenche-os,
aumentando assim a compacidade da mesma) e a resisténcia ndo s6 a acdo da agua como também

as condicdes climatéricas (Liao 2007 citando Tunnicliff 1962).

E importante que haja compatibilidade entre o filer e o betume para que ambos consigam cobrir
corretamente o0 agregado. Em termos de interacfes fisico-quimicas entre o betume e superficies
minerais, as propriedades das fracdes mais finas devem ser fortalecidas visto que as mesmas estao
embebidas no betume e sé@o capazes de cobrir uma maior area.

Acredita-se assim que o filer tem um efeito retardante no envelhecimento do betume estando no entanto

dependente da constituicdo mineraldégica do mesmo (WU & Airey, 2011).

2.2 Envelhecimento

2.2.1 Mecanismo de envelhecimento

As propriedades dos ligantes betuminosos variam durante o fabrico da mistura betuminosa,
compactacdo e tempo sob servigo, sofrendo oxidacdo devido ao ar com o qual estdo em contacto
(Dondi et al., 2016).

O envelhecimento da mistura betuminosa é causado por altera¢des quimicas e/ou fisicas que ocorrem
aquando das operag8es de producao, pavimentagéo e durante o periodo de vida Gtil da mesma, sendo
este fendmeno mais violento durante a primeira fase, devido as elevadas temperaturas e maior
exposi¢do ao ar. O processo € geralmente associado ao endurecimento do betume que posteriormente

conduz & deteriora¢@o da mistura betuminosa (Airey, 2003).

Sabe-se que a durabilidade do pavimento é condicionada pelas propriedades fisicas do betume que

por sua vez sao condicionadas diretamente pelas propriedades quimicas do mesmo (Petersen, 1984).
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O processo de envelhecimento que afeta as misturas betuminosas € altamente dependente da
composicao quimica dos betumes que, por sua vez, depende da natureza do crude a partir do qual é
produzido (Read & Whiteoak, 2003).

Como referido anteriormente, € consensual que o processo de envelhecimento ocorre em duas
situacBes distintas: o envelhecimento a curto prazo causado pelo processo de construcdo (mistura,
aplicagcdo e compactacao) e o envelhecimento a longo prazo que ocorre durante o tempo de vida util
do pavimento, como se pode observar na Figura 2.4, através do indice de envelhecimento (racio entre
a viscosidade da fase de recuperacdo do betume, n,., e a viscosidade do betume original, n,). Durante
0 primeiro, ocorre um envelhecimento substancial devido ao facto de o betume ser submetido a
elevadas temperaturas durante o processo de mistura. Nesta fase, ocorrem processos de oxidagéo e
volatizacdo. Durante o segundo apenas ocorre um processo de oxidacdo (Roberts, Kendhal, Brown,
Lee, & Kennedy, 1996).

Por oxidacdo entende-se a reagéo do oxigénio com os compostos do betume e depende da natureza
e estrutura quimica dos mesmos e da temperatura. Ocorre quando 0s compostos altamente reativos
reagem com o oxigénio presente na atmosfera resultando na formacao de compostos oxigenados tais
como cetonas, acidos carboxilicos, anidridos e sulfoxidos. E a principal causa do endurecimento
irreversivel do betume (Petersen, 1984).

A volatizacdo, por outro lado, diz respeito a evaporacdo das fracdes mais leves do betume e depende
da temperatura, ocorrendo sobretudo a temperaturas superiores as de ebulicdo dos mesmos
(aproximadamente 150 °C) (Roberts et al., 1996).

Numa mistura betuminosa, os asfaltenos envolvidos pelas resinas acabam por se “fixar” mais junto a
superficie do agregado ficando os maltenos, mais concretamente a fragdo mais aromatica, mais
afastada e, portanto, mais perto da periferia da pelicula de betume. Como esta fracdo é mais volatil, o
processo de envelhecimento do betume torna-se mais facil, observando-se assim o endurecimento e

fragilidade do betume residual, devido a uma maior concentracdo dos asfaltenos (Teixeira, 2015).

O envelhecimento do betume, ao longo do tempo, corresponde a um aumento da quantidade de
asfaltenos (Figura 2.4). Resulta também na mudanca da sua composi¢éo, causada principalmente pela
oxidacdo atmosférica de certos componentes do betume que formam moléculas mais polares e
interativas que influenciam a polaridade do betume, a resisténcia das associacbes das moléculas
polares e a capacidade de dispersdo dos componentes ndo associados no meio solvente. O
envelhecimento do betume resulta num aumento da sua viscosidade e polaridade. Relativamente a
viscosidade, significa simultaneamente um aumento do mddulo de rigidez e uma diminuicdo da

flexibilidade do ligante betuminoso (Ribeiro, 2005).
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Figura 2.4 - Alteracdo da composi¢do do betume durante a mistura e aplicacdo e ao longo do periodo de vida Util
(Task & Finn, 1990).

Além disso, outros parametros associados ao envelhecimento de longo prazo (Tabela 2.2) inerentes a
mistura (volume de vazios, espessura da camada, tipo de agregado, etc) bem como as condigBes
atmosféricas (temperatura, radiacdo solar, etc) tém uma importante influéncia no processo de

envelhecimento (Tauste, Moreno-Navarro, Sol-Sanchez, & Rubio-Gamez, 2018).

O betume sofre dois tipos de envelhecimento: fisico causado pela temperatura e oxidativo causado
pelo oxigénio presente no ar. O envelhecimento oxidativo é irreversivel no que a rigidez do betume diz
respeito (Moraes, 2014).

A oxidagdo do betume modifica a relacdo penetracdo-temperatura de amolecimento, diminuindo a

suscetibilidade do mesmo a temperatura, resultando num aumento do valor da penetracdo com agulha
(Asphalt Institute, 2015).
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Tabela 2.2 - Mecanismos do envelhecimento do betume (Read & Whiteoak, 2003).

. . . Influenciado por: Local de Ocorréncia:
Fatores que influenciam o envelhecimento do -
betume Tempo Calor  Oxigénio LuzSolar Raios Gama Na, . .Na
e Beta superficie mistura

Oxidacdo (no escuro) X X X X
Foto-oxidacdo (luz direta) X X X X X
Volatizacdo X X X X
Foto-oxidacdo (luz refletida) X X X X X
Foto-quimica (luz direta) X X X X
Foto-quimica (luz refletida) X X X X X
Polimerizagdo X X X X
Estérico ou Fisico X X X X
Exsudaciio dos Oleos X X X
Alteracdes através da Energia Nuclear X X X X X
Aciio da Agua X X X X X
Absorgdo pelo Sélido X X X X
Absorcdo dos Componentes numa Superficie Sélida X X X
Reac¢des Quimicas X X X X
Deteorizagdo Microbioldgica X X X X X

2.2.2 Forma de simular o envelhecimento

E de todo necessério que existam ensaios experimentais que quantifiquem a resisténcia dos ligantes

betuminosos ao endurecimento causado pelo processo de envelhecimento.

O Rolling Thin Film Oven Test (RTFOT), realizado de acordo com a EN 12607-1 (CEN, 2014) simula o
envelhecimento do ligante betuminoso durante a producédo da mistura betuminosa e constru¢do do
pavimento. Este método foi selecionado devido aos seguintes fatores:
e Expde continuamente o ligante betuminoso virgem ao calor e circulagdo do ar devido a sua
constante movimentacao;
e No caso de ligantes betuminosos como mastiques essa rotacdo permite que as particulas
continuem dispersas;
o Impossibilita a formacao de uma pelicula & superficie que eventualmente poderia comprometer
0 processo de envelhecimento, devido ao facto de a mistura estar constantemente em

movimento (Roberts et al., 1996).

Mais concretamente, 8 cilindros de vidro séo preenchidos individualmente com 35 g de betume que séo
posteriormente fixos numa plataforma giratoria vertical. Esta rotacdo aliada a uma temperatura de
163°C durante um periodo de 75 minutos permite ao betume fluir na face dos cilindros sob a forma de
uma fina pelicula. Simultaneamente jatos de ar quente séo periodicamente injetados para o interior de
cada cilindro.

Assim, este método garante o envelhecimento homogéneo do ligante betuminoso, bastante similar ao

que é obtido durante o processo de mistura (Read & Whiteoak, 2003).
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O Pressure Ageing Vessel (PAV), realizado de acordo com a EN 14769:2012 (CEN, 2012), tem sido
utilizado durante muitos anos para envelhecer ligantes betuminosos, desenvolvido pelo Dr. D. Y. Lee
na Universidade Estatal de lowa.
Tem como principal objetivo simular o envelhecimento a que a mistura é sujeita num periodo de servigo
de entre 5 a 10 anos, apresentando as seguintes vantagens:

e Perda limitada de elementos volateis;

e O processo oxidativo é acelerado sem recorrer a temperaturas tao elevadas;

e Quantidades consideraveis de material podem ser envelhecidas para serem posteriormente

caracterizadas;

e E considerado um ensaio pratico para ser realizado em ambiente laboratorial.

Assim, combinam-se os efeitos do RTFOT com o PAV para simular os dois tipos de envelhecimentos
a que uma mistura esta sujeita durante o momento em que é produzida e aplicada até ao momento em

gue o seu periodo de vida Util chega ao final (Roberts et al., 1996).

Para isso, o betume depois de submetido ao processo de envelhecimento de curto prazo (RTFOT) é
sujeito a uma pressao de 2,1 MPa e temperatura compreendida entre 85 e 110 °C durante um periodo
de 20 horas. Por forma a facilitar o processo de envelhecimento, 50 g de betume séo colocadas em
pratos metélicos de aproximadamente 140 mm de didmetro produzindo assim uma fina espessura de

aproximadamente 3,2 mm (Teixeira, 2015).

Contudo, citando Miglori and Corte, foi investigada a possibilidade de simular o método RTFOT
(envelhecimento a curto prazo) e RFTOT juntamente com o PAV (envelhecimento a longo prazo)
recorrendo apenas ao PAV. Foi concluido que, para que tal fosse equivalente, 5 horas no PAV a 100°C
e 2,07 MPa seria equivalente ao envelhecimento simulado no RTFOT e que 25 horas no PAV a mesma
pressao e temperatura correspondia ao envelhecimento simulado no RTFOT juntamente com o PAV.

2.3 Adesao e Coesédo do betume/mastique

2.3.1 Geral

Uma mistura betuminosa é composta maioritariamente por agregado mineral e ligante betuminoso. Os
agregados constituem cerca de 90 a 95% em massa e 75 a 85% em volume da mistura (Mcgennis,
Kennedy, & Machemehl, 1984).

A resisténcia mecéanica de uma mistura betuminosa deve-se a trés fatores: empacotamento entre as
particulas de agregado; atrito entre as particulas e grandeza das for¢as de adesao que se estabelecem
entre 0 mastique betuminoso e as particulas de agregado grosso, sendo este Ultimo fator o mais

preponderante, na generalidade dos casos (Teixeira, 2015).
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A durabilidade de um pavimento betuminoso é fung¢éo da quantidade de volumes de ar presente na
mistura. Quanto mais baixa for a quantidade de vazios de ar menos permeavel sera a mesma. Por
outro lado, uma elevada quantidade de volume de vazios permite a circulagcao de ar e agua que irdo

danificar a mesma (Buncher & Anderson, 2014).

De um modo geral, os danos causados pela agua podem ser definidos como a separacgéo do ligante
betuminoso que cobre os agregados nas misturas betuminosas na presenca da mesma juntamente
com o efeito das tensdes causadas pelo trafego. Este fendmeno é conhecido como desrevestimento,
como se pode verificar na Figura 2.5 (Hicks, 1991).

Ligante Betuminoso

Agua sob presséo
percorre 0 caminho
deixado pelos

Vazio preenchidos vazios.

com dgua. // Desrevestimento
comeca

Agregado
Desrevestimento
completo

Figura 2.5 - Evolugao do processo de desrevestimento causado pela presenga de agua (Adaptado de Lottman,
R., P.,1970).

A resisténcia adesiva € comummente avaliada condicionando uma amostra de mistura betuminosa néo
compactada durante um determinado periodo em agua a temperatura definida, podendo variar da
temperatura ambiente a 100°C. Métodos como o da agua em ebulicdo (boiling) ou imersédo em agua
sdo utilizados para avaliar a resisténcia adesiva das misturas ndo compactas. Contudo, nenhum destes
métodos quantifica a adeséo (Liu et al., 2014).

Os agregados utilizados na construcéo de autoestradas sdo maioritariamente obtidos por fornecedores
de rochas naturais locais. As rochas naturais sdo obtidas a superficie ou perto dela sob a forma de
grandes macic¢os ou, engquanto gravilha, podem ser extraidos de depdsitos em bacias de sedimentacéo.

Geologicamente sao classificadas dependendo da sua origem: igneas, sedimentares e metamoérficas.

o Rochas igneas: principalmente cristalinas e séo formadas através do arrefecimento de magma
fundido no interior ou na superficie terrestre. Sdo classificadas de acordo com o tamanho dos
gréos de cristais e de acordo com a sua basicidade ou acidez. Os cristais séo classificados

grosseiros se maiores 2 mm ou finos se menores que 0,2 mm.

¢ Rochas sedimentares: formadas ou pela deposi¢éo de residuos insolGveis provenientes de
outras rochas ja existentes ou pela deposi¢do de restos inorganicos de animais marinhos. A
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sua classificagdo é realizada em funcdo do mineral predominante (calcarias, siliciosas ou

argilosas).

¢ Rochas metamarficas: rochas igneas ou sedimentares que foram submetidas a calor e/ou
pressao suficientes para alterar a estrutura mineral das mesmas. Sao geralmente de natureza

cristalina com gréos desde finos a grosseiros (Roberts et al., 1996).

A Tabela 2.3 sumariza os principais fatores que influenciam a adesdo entre o betume e o agregado.
Considera-se que cerca de 80% desses fatores sdo controlaveis durante a producao e aplicacdo da
mistura (Read & Whiteoak, 2003).

Tabela 2.3 - Propriedades dos materiais e fatores externos que afetam a ligacéo entre o betume e o agregado
(Read and Whiteoak 2003).

Propriedades do Agregado Popriedades do Betume Propriedades da Mistura Fatores Externos
Mineralogia Reologia Presenca de Vazios Pluviosidade
Textura da Superficie Polaridade Elétrica Permeabilidade Humidade
Porosidade Constituicao Quantidade de Betume pH da Agua
Poeiras Espessura do Filme de Betume |Presenca de Sais
Durabilidade Tipo de Filer Temperatura
Area de Superficie Granulometria do Agregado Ciclo de Temperatura
Absorcdo Tipo de Mistura Trafego
Presenca de Agua Construcdo
Forma Mzo de Obra
Condicdes Atmosféricas Drenagem

Existem muitas maneiras de reduzir o impacto da 4gua em misturas betuminosas através de dois tipos
de abordagens. A primeira inclui solu¢des que afetam diretamente o melhoramento da adeséo entre o

ligante betuminoso e a superficie do agregado, de entre as quais se destacam;

e Pré-aquecimento dos agregados

O pré-aquecimento dos agregados revela-se um fator que melhora a adesédo ao remover as camadas
de &gua que possam ter sido absorvidas pelo agregado, que podem comprometer a adesao pretendida
(Hicks, 1991).

e Utilizagdo de aditivos que combatem o desrevestimento
No passado, muitos agentes adesivos tém sido utilizados para melhorar a resisténcia das misturas
betuminosas ao desrevestimento, sendo que ainda gera alguma controvérsia. Depois da realizacédo da

mistura, estes agentes migram para a superficie do agregado, criando assim mais afinidade para atrair
0 betume do que a agua (Mcgennis, Kennedy, and Machemehl 1984 citando Dybalski 1982).
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o Remover sujidade da superficie do agregado

Particulas como argilas e outras poeiras tendem em depositar-se na superficie do agregado,
comprometendo assim a adesdo entre 0 mesmo e o ligante betuminoso. Assim, a lavagem do agregado
(seguida do respetivo processo de secagem) antes do processo de mistura melhora a ligagdo entre

ambos.

e Evitar agregados suscetiveis a agcao da agua

Uma solucao viavel mas dispendiosa passa por evitar a utilizacdo de agregados suscetiveis a acéo da
agua, tais como o calcario. Contudo, se tal ndo for possivel ha que proporcionar a maxima qualidade

ao processo de producgédo e transporte da mistura.

A segunda abordagem passa pelas caracteristicas dos materiais e métodos construtivos de entre os

guais se destacam:

e Proporcionar uma drenagem adequada ao pavimento

Um dos métodos mais eficazes para evitar a acumulacdo de agua no pavimento passivel de criar
fendmenos de desrevestimento € a correta concec¢do da inclinagcéo transversal no pavimento de modo

a drenar a mesma da sua superficie.

o Utilizagc&o de vérias dimensdes de agregados na mistura

Estudos laboratoriais e de campo revelaram o efeito significativo do volume de vazios na sensibilidade
da mistura a 4gua. Explicando de uma forma clara, uma maior quantidade de volume de vazios permite
gue uma maior quantidade de agua penetre na mistura e aumente a probabilidade de causar o
desrevestimento. Assim, a utilizacdo de véarias granulometrias permite que as particulas de menor
dimensdo ocupem o espaco vazio entre as particulas de maior dimenséo, obtendo assim uma maior

compacidade na mistura.

e Conceber uma mistura compactavel

Misturas bem compactadas com aproximadamente 4 a 5% de volume de vazios provaram oferecer

uma resisténcia consideravel ao desrevestimento, mesmo quando o agregado utilizado na mistura é

mais propicio a esse efeito.
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e Utilizagdo de agregados porosos e rugosos

A adesao vai ser proporcionada se o agregado for poroso e possuir uma superficie rugosa. Estas duas
caracteristicas apresentam um efeito substancial na ligagcao entre os mesmos e o ligante betuminoso.
No entanto, a segunda caracteristica é preferida pois, um agregado com elevada porosidade resulta
numa maior absorcdo de betume que, consequentemente, resulta numa mistura betuminosa mais

dispendiosa (Mcgennis et al., 1984).

A qualidade de adeséo entre o agregado e o betume em condi¢Bes secas e molhadas apresentam um

papel importante na sensibilidade da mistura betuminosa na presenca de humidade (Bhasin, 2006).

As propriedades do betume desempenham um papel importante na sensibilidade a humidade por parte
dos pavimentos betuminosos. Um cobrimento total do agregado por parte do ligante durante o processo
de mistura é fundamental e é influenciado pela viscosidade do mesmo que, por sua vez, é controlado
pela temperatura a que a mistura é realizada (Ahmad, 2011).

Contudo, existe uma grande variedade de produtos para aumentar a resisténcia das misturas a agua.
Esses produtos, incluindo a utilizacdo de fileres, apresentam uma grande influencia na ligacédo entre o
betume e o agregado. A primeira razéo esta no facto de o filer preencher os vazios presentes na mistura
betuminosa, impedindo a entrada de agua na mesma. A segunda razao baseia-se no facto de alguns

fileres terem maior afinidade quimica com o betume do que com o agregado (Pasandin & Pérez, 2015).

2.3.2 Mecanismo de perda de adesao/coesao

Existem dois mecanismos de falha relacionados com o desrevestimento: a falha adesiva e a falha

coesiva (Kiggundu & Roberts, 1988).

A falha adesiva é caracterizada pela perda de ligacdo do betume com o agregado devido a presenca
de 4gua, que penetra entre o filme de betume e a superficie do agregado enfraquecendo a ligacédo

entre ambos conduzindo assim ao desrevestimento (Hicks, 1991).

Por outro lado, a falha coesiva acontece devido ao amolecimento das ligagbes coesivas do proprio
betume na presenca de 4gua. Neste caso, a 4gua pode emulsionar o betume comprometendo assim a
ligacdo molecular interna do mesmo podendo mesmo causar uma falha adesiva se este fenébmeno
ocorrer na superficie do agregado Sendo assim, o desrevestimento causado pela presenca de agua

pode ser entendida como a combina¢éo destes dois mecanismos (Taylor & Khosla, 1954).

O desrevestimento apresenta como principais sintomas fraturas, deformacdes e desintegragdo no que

a mistura betuminosa diz respeito. Fatores como a forma, textura, angulosidade, porosidade, area de
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superficie, limpeza, composi¢cdo mineraldgica, adsor¢cdo de agua ou energia de superficie afetam a
ligacdo entre ambos.

Mais concretamente, esta perda de adesao resulta na separagéo fisica entre o agregado e o betume
principalmente devido a presenca de agua ou vapor de agua O desrevestimento acentua-se com a
presenca de poeiras na superficie do agregado é tanto maior quanto mais macia for a sua superficie
(Mcgennis et al., 1984).

As moléculas polares do betume fazem com que apresentem afinidade para com o0s agregados,

acrescentando o facto de ser adesivo e impermeavel (Asphalt Institute, 2015).

Betumes de elevada viscosidade apresentam maior concentragdo de componentes polares, originando
um melhor contacto entre o betume e o agregado, concluindo-se assim que este tipo de betumes
apresentam maior resisténcia ao desrevestimento em presenca de agua do que betumes menos

viscosos (Moraes, Velasquez, & Bahia, 2010).

A natureza 4cida dos constituintes do betume promovem a adesdo a agregados que apresentam
propriedades bésicas tal como o calcéario. O carbonato de calcio presente no calcéario reage com 0s
acidos carboxilicos presentes no betume, formando assim uma forte ligacdo. Por outro lado, os
agregados silicios também apresentam natureza acida, pelo que ndo é formada nenhuma ligacéo
guimica entre o mesmo e o0 betume. A agua, sendo de natureza polar, pode substituir facilmente o

betume da superficie do agregado (Ahmad, 2011).

O aumento da polaridade do betume (resultante do efeito do envelhecimento) origina uma melhor
ligacdo entre o betume e os agregados, com o0 consequente aumento da resisténcia de ligacé@o
agregado-mastique das misturas betuminosas. No entanto, na presenca de agua, 0 aumento da
polaridade do betume também aumenta a perda de liga¢do agregado-mastique, porque as moléculas
mais polares do betume tém uma maior aptidao para se ligarem a agua, deslocando-se com facilidade

dos agregados (Ribeiro, 2005).

A agua ao apresentar maior afinidade ao agregado que o betume consegue facilmente descolar o
betume da superficie do agregado e colocar-se na interface dos dois materiais.

Assim, por forma a aumentar a vida de uma mistura betuminosa, devem ser consideradas op¢des como
a utilizagcdo de produtos promotores de adeséo, uso de betumes modificados ou de determinados tipos
de fileres ou evitar a ocorréncia de agua na interface dos dois materiais.

Quando se d4 o desprendimento das particulas de uma mistura betuminosa, a rotura pode ocorrer em

trés zonas distintas, como se pode observar na Figura 2.6.
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Agregado (1)
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Mastique (1)
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Agregado (1)

Interfase

Figura 2.6 - Roturas coesiva (1) e adesiva (2)(Teixeira, 2015).

Existem trés mecanismos através dos quais a dgua degrada as misturas betuminosas(Teixeira, 2015):

e diminuicdo da coesado do betume. Este fendmeno acontece quando a agua reage com o
betume, emulsionando-o, resultando assim uma diminuicdo das caracteristicas do betume;

e perda de adesdo entre o agregado e o betume. A Agua, porque possui maior afinidade ao
agregado que o betume, quando atinge a interface entre o agregado e o mastique, provoca o
descolamento do mastique da superficie do agregado;

e alteracdo do agregado. Quando no fabrico da mistura betuminosa sédo usados agregados,
gue acrescentam elevada alterabilidade em presenca de agua, verificando-se a diminuicdo das

suas propriedades mecanicas, aspeto que pode conduzir a rotura coesiva no agregado.

2.4 Tenséo superficial
241 Geral

Energia livre de superficie de ligantes betuminosos e agregados é uma propriedade importante dos
materiais que influencia o desempenho das misturas betuminosas. Principios de termodinamica podem
ser utilizados para quantificar a propenséo dos ligantes betuminosos em desrevestirem a superficie dos
agregados na presenca de agua (Figura 2.7) tendo como base a energia de superficie dos seus
intervenientes, que muito provavelmente estd diretamente relacionado com a sensibilidade das
mesmas a acdo da agua. Ou seja, a adesdo entre o agregado e o ligante betuminoso pode ser

guantificada se forem conhecidas as energias livres de superficie de ambos os materiais.
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a) O momento em que o b)Adguacomegaaremovera b) Finalmente, o angulo de
agregado, com a gota de gota de betume da superficie  contacto atinge o valor de 0° e
betume, é imerso em 4gua. O do agregado e o angulo de o betume deixa de estar em
angulo de contacto é inferiora  contacto diminui. contacto com o agregado.

90°.

Figura 2.7 - Relag&o entre o &ngulo de contacto entre o betume e 0 agregado no processo de desrevestimento
(Adaptado de Hicks, 1991).

As moléculas no interior de um material estdo rodeadas por todos os lados por outras moléculas ao
contrario das que estdo a superficie, tendo por isso maiores niveis de energia de ligacédo (Figura 2.8).
Assim sendo, tem que ser realizado trabalho sobre as mesmas para as extrair do interior do material
dando origem a uma nova area de superficie de moléculas. Esse trabalho corresponde a energia de

superficie livre de um material, cuja principal unidade de medicdo é ergs/cm>2.

Interior Superficie

Figura 2.8 — Energia de superficie livre de moléculas interiores e superficiais (Adaptado de Bhasin & Little, 2008).

Diversas teorias surgem na tentativa de explicar a origem da energia de superficie livre dos sélidos. As
duas mais populares sado a teoria dos dois componentes e a teoria acido-base. A primeira foi introduzida
por Fowkes, defendendo a ideia de que a energia de superficie livre total se deve a dois componentes:
forcas dispersivas e forcas relativas a interagcfes especificas como as ligagdes de hidrogénio. Propds
ainda que a energia de superficie livre pode ser obtida através da soma destas duas componentes.

A segunda defende que a energia de superficie livre total de qualquer material se divide em trés
componentes: ndo polares também designados por LW (Lifshitz-van der Waals) ou componentes
dispersivos e as componentes acida e base de Lewis, cuja quantificacdo pode ser obtida através da
expressédo 2.1.
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Y = YW 4 2V Y- (2.1)

Em que Y é a energia de superficie livre total do material, Y é a componente de LW ou dispersiva,
Y* é a componente acida e Y~ é a componente basica.
Neste estudo foi aplicada a teoria de acido-base devido a sua maior simplicidade relativamente a

primeira.

Considere-se um sistema com trés componentes: betume (B), agregado (A) e agua (W) como se pode
observar na Figura 2.9. O desrevestimento ocorre quando a agua desloca o betume da interface entre
0 mesmo e o agregado. Primeiramente, parte da interface entre o betume e o agregado (AB) é
eliminada. Simultaneamente sdo formadas duas novas interfaces: entre a agua e o betume (BW) e

entre a dgua e o agregado (AW).

Desrevestimento

>

Agregado (A)

L

Figura 2.9 - Deslocamento do betume na interface entre o betume e o agregado (Adaptado de Bhasin, 2006).

Agregado (A)

TS T

De acordo com a teoria anteriormente referida, o trabalho de ades&@o entre o material A e B,
W,g.representa o trabalho exterior que é necesséario exercer na interface de dois materiais para os
separar, podendo ser expressa como fun¢éo das respetivas energias de superficie livre, de acordo com

a expresséo 2.2.

Wp = 2 \/YjWYgW +2 \/mg +2 JYA-Yg 2.2)

Sabe-se também que para condi¢des secas, a relagao entre o trabalho de adesao entre dois materiais,

a energia total dos dois materiais e as suas energias interfaciais € dada pela expressao 2.3.
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WAB = YA + YB - YAB (23)

Para condi¢cbes molhadas, a energia associada a remoc¢éo do ligante betuminoso da superficie do
agregado por acdo da agua causando assim o desrevestimento, € referido como trabalho de

desrevestimento, podendo ser obtido através da equagéo 2.4.

MME/?% = Yaw +Yew — Yus (2.4)

De maneira analoga, o trabalho necessario a exercer para quebrar as ligagfes coesivas de um material

A pode ser obtida através da expresséo 2.5.

W, =2Y, (2.5)

De maneira a utilizar a medicdo da superficie de energia para selecionar materiais com melhores
performances, é imprescindivel que se estabelecam ensaios experimentais simples, precisos e viaveis
para quantificar a energia de superficie de ligantes betuminosos, atingindo assim objetivos conclusivos.
Recomenda-se a adocdo do método da placa de Wilhelmy para quantificar a energia de superficie de
ligantes betuminosos (Curtis, 1992).

Esta analise demonstra ainda que se uma mistura betuminosa é sensivel ao efeito da agua, ndo implica
necessariamente que o agregado ou o ligante betuminoso se ira comportar negativamente quando
combinado com um outro ligante ou agregado, respetivamente (Bhasin & Little, 2008).

2.4.2 Método de Wilhelmy

A energia de superficie livre do ligante betuminoso, agregado e agua séo as variaveis para avaliar o
trabalho da adesdo e do desrevestimento entre o ligante betuminoso e o agregado. A energia de
superficie livre do ligante betuminoso pode ser determinado medindo o angulo de contacto do mesmo
com diferentes liquidos de referéncia cuja energia de superficie livre sdo conhecidos.

O método de Wilhelmy é simples e eficiente para medir o angulo de contato entre o ligante betuminoso

e os ja referidos fluidos de referéncia.

Em 1863, Wilhelmy propds a medicao indireta do &ngulo de contacto imergindo uma placa num liquido
de referéncia e derivando o angulo de contacto da forca medida (Adamson & Gast, 1997).
Este angulo de contacto é dindmico visto que a placa se movimenta a velocidade de poucos

micrémetros por minuto.
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Através de simples consideracdes de forcas de equilibrio, a diferenga entre o peso da placa em contacto
com o ar e parcialmente imersa num liquido de referéncia, AF, permite calcular o angulo de contacto

dindmico, recorrendo para isso a expressao 2.6:

AF + Vim(pL - par)g (26)
PY,

cosO =

em queP. é o perimetro (funcdo da espessura e largura) da lamina de vidro coberta com
betume/mastique, Y, é a energia de superficie do liquido, ® é o angulo de contacto dinamico entre o
betume/mastique e o liquido, V;,,,é o volume imerso no liquido , p, € a densidade do liquido, p,, é a

densidade do ar e g € o valor local da gravidade.

A Figura 2.10 ilustra o aparelho utilizado para a determinagéo do angulo de contacto dindmico, também
chamado tensiémetro. S&o obtidos dois angulos de contacto durante o ensaio, o primeiro tem inicio na
fase descendente da placa de vidro até a profundidade méaxima atingida e a segunda decorre na fase

ascendente, de movimento contrario ao da primeira fase.

Microbalanca ¢————

Lamina de vidro revestida com
betume/mastique

Formagao de menisco

Liquido de
referéncia

Figura 2.10 - Tensiometro e elementos necessarios para a determinagdo do angulo de contacto entre o
betume/mastique e liquidos de referéncia (Adaptado de Bhasin 2006).

Teoricamente, um sélido que ndo sofre qualquer tipo de alteracdo em contacto com o liquido de
referéncia deve ter o mesmo valor de angulo de contacto na fase descendente e ascendente. No
entanto, na maioria dos casos verifica-se uma curva do tipo histerese (Figura 2.11) devido a diferentes
valores medidos nas duas fases.
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Ar

Fase Ascendente
Ar

Forga

Fase Descendente

Profundidade (mm)

Figura 2.11 - Curva tipo histerese caracteristica do tipo de medi¢@es utilizando o tensiometro(Adaptado de
Bhasin 2006).
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3 Procedimento experimental
3.1 Programa Experimental

O programa experimental foi planeado com o objetivo de avaliar a forma como evoluem as propriedades
adesivas do ligante betuminoso com o envelhecimento na presenca de dgua, com particular foco para

a contribuicdo do filer nas mesmas.

Um betume inicial foi ndo s6 caracterizado no seu estado inicial e envelhecido como também utilizado
para a producgédo de dois mastiques diferentes, através da mistura do mesmo com fileres de calcario e
granito. Estes mastiques, tal como o betume, foram também caracterizados no seu estado inicial e
envelhecido.

O esquema apresentado na Figura 3.1 serve como simplificacdo relativamente a metodologia utilizada
na elaboracdo do trabalho desenvolvido.

Betume 50/70

Filer
Granito
Calcario
|
Mastique Mastique
Granito Calcario
A, Y Y v
PAV PAV PAV PAV PAV PAV
5h 25h 5h 25h 5h 25h
Y A4 A4 A4 v \d A A 4 A4

Caracterizagao

Figura 3.1 - Esquema da metodologia desenvolvida.
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A atribuicdo de abreviaturas surge como uma maneira simples de identificar os ligantes betuminosos

no seu estado inicial e apds envelhecimento, podendo ser encontradas na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 - Identificagdo dos ligantes betuminosos baseada em funcdo da formulag&o e do envelhecimento.

Envelhecimento (Horas)

0 5 25
Betume B2 OH B2 5H B2 25H
Calcario B2F10H B2F15H B2F125H
Granito B2F20H B2F25H B2F2 25H

Ligante

Mastique

3.2 Materiais

3.2.1 Betume

O betume utilizado € um betume de pavimentacéo do tipo 50/70 (NP EN 12591:2011) (CEN, 2011),.
Sabe-se ainda que o0 mesmo apresenta uma massa volumica de 1039,4 kg/m3.

A guantidade necesséria de betume para a realizacdo do trabalho experimental foi obtida através da
juncdo de latas de 1 kg de betume, e preparada de acordo com a nhorma NP EN 12594:2014 (CEN,
2014) Apesar de o material ser o mesmo, houve o0 cuidado acrescido de garantir a sua

representatividade, assegurado através do seguinte processo de homogeneizacéao.

Um total de 16 latas de betume de 1 kg foi dividido em 4 grupos com 4 latas cada um. Cada grupo de
4 latas foi aquecido a 135°C para fluidificar o betume e logo de seguida vertidas para uma lata de 5 |
dando origem a 4 latas de 5 | de volume com 4 kg cada. Para garantir uma maior representatividade,

cada lata de 5 | foi novamente aquecida a 135°C e foi vertido 1/4 de betume de cada lata (quantidade

em massa) para latas novas de igual volume, dando origem a uma amostra representativa, explicado

através da Figura 3.2.

.
=dkg =lkg
cada

lata

4xlatas 11 Lata 5L 4xlatas sl

Figura 3.2 - Processo de formacao do lote de betume homogeneizado.
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Como explicado anteriormente, o processo acima enunciado foi repetido 4 vezes.
Este processo permite que cada vez que haja a necessidade de utilizar betume se recorra a uma das

latas com betume homogeneizado para posterior subdivisdo em volumes mais reduzidos, sem que a

representatividade do mesmo seja comprometida.

3.2.2 Filer

Foram utilizados dois tipos diferentes de filer: Calcario e Granito, com identificacdo interna 86/2017 e

4/2018/1, respetivamente, cujas principais caracteristicas podem ser consultadas na Tabela 3.2.

Tabela 3.2 - Caracteristicas dos fileres de calcario e granito.

Massa Teorde Superficie especifica - Malha (mm)
Filer |volimica humidade Método de Blaine 2 0,125 0,063
(Mg/m3) (%) (cm?/g) Granulometria tipica (%)
Calcério |2,71+£0,1 <0,5 3680 100 99 83,5
Granito |2,68+0,1 <0,5 4190 100 99 90

Também €é de extrema importancia que a recolha da quantidade de filer seja representativa
relativamente a amostra inicial. No desenvolvimento de um trabalho anterior, houve ja um processo que
garantiu a representatividade dos mesmos, através de um “Amostrador Jones” que posteriormente

permitiu a subdivisdo de um lote grande em sacos contendo aproximadamente 1200 g de cada filer.

Contudo, houve ainda a necessidade de subdividir estas amostras principais, devido ao facto de as
guantidades de filer pretendidas se situarem na ordem das 450 g, pelo que se recorreu a um novo
método com o objetivo de manter a representatividade da amostra adequada a esta quantidade,

designado quarteamento, realizando manualmente sucessivas divisdes em quartos (Figura 3.3).

Figura 3.3 - Processo de quarteamento do filer de calcério.
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Este método, bastante simples e intuitivo, € obtido através de 3 fases: a primeira consiste em verter a
quantidade total de filer sobre uma superficie lisa sem irregularidades, que minimize a perda de
material, criando um monte conico; a segunda fase passa por achatar a superficie com o auxilio de
uma espatula, por exemplo, de modo a obter um trapézio o mais regular e simétrico possivel; a terceira
e Ultima fase é feita dividindo o trapézio em 4 partes iguais (quartos de circulo), separando e juntando
as partes opostas, obtendo assim duas metades com a mesma quantidade. O esquema ilustrado
através da Figura 3.4 permite uma melhor compreensao do método, repetido 3 vezes até obtencéo de

uma quantidade de 450 g, como referido anteriormente.

1200 g
600 g 600 g
<1501~ Q| " 300 g 300 g
10 ) DT 150 g 150 ¢
450 g

Figura 3.4 - Esquema da quantidade de quarteamentos realizados até obtencdo da massa pretendida.

3.2.3 Agregados

Os agregados sao utilizados para avaliar as propriedades adesivas entre 0s mesmos e os ligantes
betuminosos. Foram selecionados dois tipos de agregados: calcério e granito, cujas informacdes

facultadas pelo fornecedor podem ser consultadas na Tabela 3.3

Tabela 3.3 - Propriedades dos agregados de calcério e granito.

Massa volumica (kg/m3) | Absor¢do
Saturada Seca de agua (%)
Brita intermédia (9,5 - 12,0 mm) 2664 2630 1,298

Calcario - Pedreira de Loures

Massa volumica (kg/m3) | Absorc¢io
Saturada Seca de agua (%)
Brita intermédia (8,0 - 16,0 mm) 2639 2620 0,736

Granito - Pedreira de Gouvaes

Os agregados foram peneirados (Figura 3.5) de maneira a obter a granulometria que atravessa o

peneiro 11,2 mm (superior) e fica retido no peneiro 8 mm (inferior), pertencentes a série de peneiros 1.
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Figura 3.5 - Peneiracdo do agregado de calcério.

Constatou-se que 0 granito se encontrava com uma granulometria superior a pretendida, pelo que
houve a necessidade de britar 0 mesmo para obter a granulometria 0 mais préximo da desejada,
recorrendo por isso a um britador como se pode observar na Figura 3.6. O calcario encontrava-se
dentro da granulometria pretendida pelo que ndo houve necessidade de recorrer a britagem.

Figura 3.6 - Britador utilizado para britar o agregado de granito.
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Foram recolhidos aproximadamente 20 kg de cada agregado que, ainda sujos com poeira, passaram
por um processo de lavagem e secagem. Pequenas quantidades de agregado foram colocadas dentro
de um cesto metdlico que por sua vez foi abundantemente agitado e mexido dentro de um balde de
agua, acao suficiente para lavar os mesmos. Posteriormente, foram dispostos em tabuleiros metalicos
(Figura 3.7) e colocados na estufa a 110 °C durante 24 para permitir a evaporacdo de agua
consequente do processo de lavagem. Os agregados foram entdo colocados em sacos de plastico e

armazenados para mais tarde serem utilizados.

Figura 3.7 - Agregados de granito e calcério depois de lavados e secos.

3.2.4 Bases de Pedra

As bases de pedra séo utilizadas para o ensaio de aderéncia por tragéo (Pull-Off) a fim de determinar
as capacidades de adesédo e coesdo entre o ligante betuminoso e o agregado. Foram tidos em conta
diversos fatores na concecdo destes elementos tais como o material, a sua geometria, porosidade,
capacidade de absorgéo de agua, etc. E ainda importante realgar que as bases de pedra ndo sofreram
gualquer tipo de acabamento adicional, sendo o0 mesmo resultado do processo de corte com serra
metalica, aproximando-se bastante de um acabamento polido, fator a ter em consideragéo aquando da
analise dos resultados experimentais obtidos. Relativamente a sua geometria, foi tida como prioridade
a otimizacdo do processo, com o0 objetivo de minimizar os desperdicios associados ao método
experimental a realizar com as mesmas. Assim, foram obtidas faixas de 20 cm de comprimento e 5 cm
de largura e espessura suficiente para garantir resisténcia mecanica consideravel 8 mesma, adotando

para esse efeito 1 cm. Foram assim obtidas 8 bases de granito e 8 bases de calcério.

Devido ao facto de as bases estarem sujas com poeiras resultantes do processo de corte, foram
lavadas abundantemente em agua e posteriormente colocadas em estufa a 120°C durante 3 e 17 horas,
com determinagfes de massa entre cada secagem até ser atingido valor constante, momento em que

se considera que as bases ndo tém presenca de agua em nivel significativo.
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3.3 Métodos experimentais

3.3.1 Fabrico do mastique

Esta mistura consiste em adicionar quantidades pré-estabelecidas de filer ao betume, ambos obtidos
através de processos em que a representatividade ndo é comprometida, obtendo assim uma mistura

também ela representativa.

Foram realizadas 2 formulacdes diferentes para posteriormente serem caracterizadas: mastique de

calcario (B2F1) e mastique de granito (B2F2).

A concentragéo volumétrica de filer (.; va ) foi fixada em 30%. Considerando a equagéo 3.1 é possivel
fTVb

. ~ . Vf
determinar a relagdo em volume entre o filer e o betume (v—).
b

Uy
v
L Db — 309 3.1)
Vit 14t
Up

Conhecendo as massas volUmicas do filer (p;) e do betume (p,) e tendo determinado anteriormente a

relacdo em volume entre o filer e 0 betume é possivel determinar a relagdo em massa entre ambos

(%), recorrendo a equacao 3.2 para tal.
b

v m
Yr_My  Pr

= 3.2
Vp Mp Py (3.2

Depois de determinada a relacéo entre o filer e o betume em massa é possivel determinar a relagédo

em massa entre o filer e o mastique (ﬁ). Tendo sido preparadas latas de betume com
Ftmp

aproximadamente 400 gramas, foi determinada a massa de filer a adicionar de modo a obter um lote
de mastique com 30% em concentracdo volumétrica, recorrendo para isso a equacgéao 3.3.

my

my+my g S
my

Depois de obtidas as quantidades pretendidas, os fileres (cerca de 450 g de calcério e 425 g de granito),
gue se encontram expostos a humidade atmosférica, sdo divididos e colocados em 4 recipientes
metalicos, passando depois por um processo de secagem para que a humidade seja removida por
completo. Este processo € realizado recorrendo a ciclos de 3 e 17 horas, sem importancia na ordem,
de permanéncia na estufa a 150°C com medic¢8es e registo de variacdo de massa intercaladas a cada

ciclo de secagem, até estabilizagdo de massa, considerando para esse efeito variagdes inferiores a
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1%. O filer é depois acondicionado em exsicadores até ao momento em que a mistura é feita para
impedir que ganhe humidade.

O préximo passo é realizar a mistura dos mastiques. Foram preparadas 6 misturas de mastiques, 3 de
cada filer.

A lata contendo o betume foi levada a estufa a 150°C (temperatura a que a mistura é realizada) durante
cerca de 50 minutos. Simultaneamente noutra estufa, a mesma temperatura, foram colocados os
recipientes metalicos contendo o filer. Passados 50 minutos, a lata de betume é retirada da estufa e é
colocada numa manta de aquecimento de maneira a conservar a temperatura da mistura. Um

misturador mecénico € inserido na lata de maneira a agitar a mistura, garantindo assim a sua

homogeneizacao (Figura 3.8).

Figura 3.8 - Producéo de mastique.

Tendo em conta que a preparacao da mistura deve ocorrer num periodo de 20 minutos, séo adicionadas
pequenas quantidades de filer intervaladas de tal forma a permitir que o betume consiga digerir o
mesmo. Os 4 recipientes metdlicos contendo o filer sdo retirados da estufa a medida que séo
necessarios, garantindo assim que o mesmo se encontra 0 mais proximo possivel da temperatura da

mistura.

Depois de adicionada a quantidade total de filer a mistura € agitada por mais 10 minutos, garantindo

assim homogeneidade a mesma, sendo posteriormente deixada a arrefecer. Foram depois subdivididas
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em quantidades mais pequenas para posterior caracterizacdo em funcao do ensaio experimental a

realizar.

3.3.2 Envelhecimento no PAV

De modo a simular o envelhecimento a que o betume/mastique é sujeito, quer seja no processo de
fabrico e aplicacdo quer seja durante servico no pavimento, efetuaram-se condicionamentos no PAV
(Pressure Ageing Vessel), de acordo com a EN 14769:2012 (CEN, 2012), como se pode observar na
Figura 3.9.

Figura 3.9 - Pressure Ageing Vessel (PAV).

Este método combina 3 fatores promotores do envelhecimento pretendido: temperatura relativamente
elevada; pressao de ar elevada e reduzida espessura de betume. Esta combinacéo for¢a o ar a penetrar
na reduzida espessura de material acelerando assim o processo de oxidagdo. Como referido
anteriormente, o periodo de 5 horas diz respeito ao envelhecimento causado pelo fabrico e aplicacdo
da mistura e o periodo de 25 horas ao envelhecimento sofrido pela mistura durante algum tempo de
utilizag@o no pavimento.

As latas de betume e mastique juntamente com os pratos metélicos sao levados a estufa a 135°C e
150°C, respetivamente, durante o tempo necessario para fluidificacdo. Definindo uma espessura de
material, fixada em aproximadamente 3,2 mm e conhecendo as dimensdes dos pratos metalicos do
PAV e as densidades do betume e mastiques foi possivel determinar a quantidade em massa de cada
ligante a colocar em cada prato. Foram preenchidos um total de 10 pratos metélicos que por sua vez

séo dispostos hum suporte metalico que é colocado no PAV.
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As condi¢cbes de envelhecimento estabelecidas e programadas manualmente no equipamento foram
as seguintes: temperatura de 100 °C+0,5 °C; pressao de 2,1 MPa +0,1 MPa e tempo de 5 h ou 25 h.

Quando a temperatura registada é cerca de 5 °C inferior a temperatura de envelhecimento, a camara
€ gradualmente pressionada com ar até a presséo pretendida e o procedimento de envelhecimento é
iniciado. Se no intervalo de duas horas a temperatura no interior do PAV ndo atingir 99 °C o
condicionamento é abortado e o betume ou mastique é rejeitado.

Apo6s terminados os periodos de envelhecimento definidos, a cAmara atravessa um curto periodo de
despressurizacao e de seguida o suporte contendo os pratos com betume ou mastique é retirado da
mesma e levado a estufa a 165°C durante meia hora, para que a fluidez ideal do ligante seja atingida,

facilitando assim o processo de recolha da mesma.

Posteriormente, de modo a conservar ao maximo a temperatura do material, cada prato é retirado
individualmente da estufa e o betume ou mastique é vertido para um recipiente. Apos concluido este

processo, o material € deixado a arrefecer e o recipiente é coberto para evitar contaminagéo.

3.3.3 Porosidade e teor de massa em agua das bases de pedra

A caracterizacdo das bases de pedra surge com o objetivo de determinar as propriedades no que a
porosidade e absorcédo de agua diz respeito, método realizado de acordo com a EN 1097:2013 (CEN,
2013).

Determinando diretamente a massa seca (MS), saturada (MSat) e imersa (Ml) é possivel determinar

indiretamente a massa volimica real (MVR), aparente (MVA) e aparente saturada (MVAS) bem como

a porosidade e o teor de massa em agua.

Massa seca

As bases de pedra foram colocadas numa estufa a 60°C durante pelo menos 72 horas para garantir a
secagem completa das mesmas. Posteriormente sdo obtidas e registadas as massas.
As bases de calcdrio e de granito apresentam uma massa seca média de 285,3 g e 285,1,

respetivamente.

Massa saturada

A determinacao desta massa € algo mais complexa, na medida em que as bases de pedra tém que ser

submetidas a um outro processo antes de a mesma massa ser apurada. Primeiramente séo colocadas
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em vacuo garantido por uma bomba dentro de uma campéanula de vidro (Figura 3.10) durante 24 horas
para que o ar contido nos poros abertos das bases seja completamente removido.

Seguidamente, e em simultdneo com o processo de vacuo, € injetada agua para o sistema durante 24
horas com a intengdo de a mesma preencher na totalidade os poros abertos, facilitando assim a sua

impregnacgédo nas bases.

No terceiro e Ultimo processo, ja com as bases completamente submersas, a bomba de vacuo é

desligada e as bases séo deixadas no banho durante 24 horas.

Depois de completo o processo acima descrito, as bases séo retiradas do banho, a dgua visivelmente
em excesso é removida das faces das mesmas e é determinada a massa de cada base.
As bases de calcério e de granito apresentam uma massa saturada média de 295,3 g e 286,2 g,

respetivamente.

Figura 3.10 - Campéanula de vacuo contendo as bases de pedra para determinagdo das respetivas massas
saturadas.

Massa imersa

A determinacao desta massa passa pela colocagéo da base de pedra suspensa em agua dentro de um
cesto metalico fixo & balanga, realizando assim uma medicdo hidrostatica. As bases de calcario e de

granito apresentam uma média de 180,1 g e 178,8 g, respetivamente.
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Massa volumica real

As bases de calcario e de granito apresentam uma massa volimica real média de 2711,3 kg/m? e

2681,9 kg/m?, respetivamente, determinadas a partir da expressio 3.4.

Ms
MVR(kg/m3) = m (34)

Massa volumica aparente

As bases de calcario e de granito apresentam uma massa voltimica aparente média de 2475,5 kg /m?

e 2656,6 kg/m? , respetivamente, determinadas a partir da expresséo 3.5.

Ms

Massa volumica aparente saturada

As bases de calcario e de granito apresentam uma massa volumica aparente saturada média de 2562,5

kg/m3 e 2666,1 kg/m> ,respetivamente, determinadas a partir da expressao 3.6.

Msat

Porosidade

As bases de calcario e de granito apresentam uma porosidade média de 8,7% e 0,95%, respetivamente,

determinadas a partir da expresséao 3.7.

. Msat — Ms
Poroszdade(%) = m x 100 (37)
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Teor de massa de agua

O calcério e o granito apresentam um teor de massa de 4gua médio de 3,5% e 0,36%, respetivamente,

determinados a partir da expresséo 3.8.

Msat — Ms

Teor de massa de agua(%) = s x 100 (3.8)

3.3.4 Penetracdo com agulha

A determinacédo da penetracdo com agulha € um dos principais ensaios em ligantes, na medida em que
permite identificar o a classe em questéo, ensaio este conduzido de acordo com a EN 1426:2015 (CEN,
2015). Consiste na quantificagdo, em décimos de milimetro, da profundidade que uma agulha colocada
verticalmente penetra no ligante em funcdo de uma determinada temperatura, carga e duracdo de
penetracdo. Para ligantes desta gama é expectavel que a penetracao seja inferior a 330 x 0,1 mm, pelo

gue o ensaio € realizado a 25°C com uma carga de 100 g aplicada durante 5,0 segundos (Figura 3.11).

O lote de betume/mastique é colocado na estufa a uma temperatura de 135 °C para o betume e 150
°C para os mastiques. Posteriormente é vertido para uma capsula cilindrica normalizada de aco

inoxidavel, com profundidade interna de 20 mm e didmetro interno de 35 mm.

O betume é vertido para as capsulas e estas sao deixadas a arrefecer durante cerca de 90 minutos,
tapando as mesmas para que todas as bolhas de ar formadas sejam expelidas devidamente, impedindo
também a ocorréncia de qualguer tipo de contaminacdo. Posteriormente s&o colocadas num banho de

agua a 25°C durante cerca de 90 minutos.

A primeira de 3 agulhas é colocada no aparelho de penetracdo e a capsula, dentro do banho, € colocada
dentro de um recipiente de transferéncia para garantir que a mesma se encontra ininterruptamente
submersa (a 25°C) durante a realizacdo do ensaio, sendo transferida e posicionada no aparelho para
gue a penetracdo possa ser realizada. O posicionamento da agulha é crucial para a determinacdo do
valor da penetragdo, pois a mesma é manualmente colocada de modo a estar 0 mais proximo possivel

da superficie do ligante sem o penetrar.
Sao realizadas trés penetra¢des em cada capsula, cada uma com uma agulha diferente e espacadas

entre si e entre elas e o bordo da capsula pelo menos 10 mm. O valor correspondente a penetragéo é

obtido através da média das 3 penetracgdes.
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Figura 3.11 - Ensaio de penetragdo com agulha.

3.3.5 Temperatura de amolecimento

Este ensaio consiste em dois anéis de latdo inoxidavel colocados lado a lado no mesmo suporte
metalico preenchidos com o material a caracterizar submetidos a um processo de aquecimento a uma
taxa controlada em banho de agua destilada. Sobre cada disco de betume estéa posicionada uma esfera
de aco que, a medida que o material aguece e consequentemente se torna menos viscoso, for¢a o
filme de betume envolvente a deslocar-se uma determinada distancia (Figura 3.12). Este ensaio foi
realizado de acordo com a EN1427:2015 (CEN, 2015).

A temperatura de amolecimento corresponde & média das temperaturas registadas no momento em
gue o filme de betume que envolve as duas esferas percorre 25,0 mm +0,4 mm, distancia a qual se

encontra uma placa de metal que integra o suporte metalico.

O fluido do banho é 4gua destilada recentemente fervida que depois de arrefecida a temperatura
ambiente, é vertida para um copo de vidro contendo o suporte metdlico, as esferas e um magnete para
agitacdo do banho no decurso do ensaio, sendo o sistema imediatamente colocado em banho de agua
a5°C+l °C.

Simultaneamente sé@o preparados os anéis do material a caracterizar, fluidificando o mesmo na estufa
a uma temperatura de 135°C no caso do betume e a 150°C no caso do mastique, durante o tempo
necessario até se atingir a fluidez desejada. Cerca de 10 minutos antes de retirar o betume da estufa,

0s anéis de latdo sdo colocados na mesma para garantir que ambos se encontram a mesma
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temperatura no momento de preenchimento dos mesmos. A base metalica sobre a qual o betume sera
vertido para os anéis € untada com uma mistura descofrante composta por glicerina e p6 de talco, numa
propor¢do de 50% cada. O betume é vertido para os anéis e deixados a arrefecer durante 30 minutos,
tempo a partir do qual a superficie dos mesmos é rasada com recurso a uma faca quente para que o
material esteja nivelado com a superficie dos anéis. Posteriormente os anéis contento o material sao
colocados no suporte metalico que ja se encontra no banho de 4gua a5 °C £ 1 °C e o sistema € deixado
a repousar durante entre 15 a 20 minutos, para garantir que 0 mesmo se encontra a temperatura

pretendida.

O sistema é retirado do banho e é colocado no aparelho para que o ensaio seja iniciado. Este processo
deve ser realizado o mais depressa possivel para garantir a estabilidade da temperatura desejada.
As esferas de aco sdo colocadas no centro dos discos de betume recorrendo a uma pinga metalica,

posicao essa garantida através de centradores metalicos colocados sobre os anéis.

Antes do ensaio ter inicio a temperatura inicial € novamente controlada, sendo o ensaio abortado se a
mesma nao for de 5 °C £ 1 °C. O ensaio comeca, a agitacdo magnética e o aquecimento da placa
acontecem simultaneamente, sendo que o aquecimento deve ser realizado a umataxa de 5 °C/min. Os
primeiros 3 minutos do ensaio servem para que a taxa de aquecimento seja controlada por forma a
garantir a sua estabilidade. Apés decorridos os primeiros 3 minutos, séo registadas as temperaturas do
sistema a cada minuto e as temperaturas e 0s tempos totais do momento em que cada esfera envolta
em betume percorre uma distancia de 25,0 mm +0,4 mm, como referido anteriormente. O ensaio

termina quando se verifica a condi¢cao atras descrita para a Ultima esfera de aco.

Figura 3.12 - Ensaio de temperatura de amolecimento.

3.3.6 Aderéncia por tracdo (Pull-Off)

Foram testados dois métodos diferentes devido ao facto de os resultados do primeiro ndo terem sido
os pretendidos.

O primeiro método, tendo como base um trabalho desenvolvido por outros autores (Canestrari,

Graziani, & Santagata, 1990), consiste no fabrico de pecas metalicas com 20 mm de diametro e 0,8

mm de profundidade, com 8 orificios que permitem o escorrimento do ligante em excesso (Figura 3.13).
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Figura 3.13 - Pecas metélicas concebidas para a realizacdo do ensaio de aderéncia por tracdo segundo o
primeiro método.

As bases de pedra ja haviam sido lavadas e secadas para retirar a maior parte das poeiras depositadas
nas suas superficies aquando do processo de corte. Contudo, as mesmas foram novamente lavadas
submetidas a um ciclo de secagem e acondicionadas no exsicador para garantir que se encontra

completamente seca.

Antes da aplicacdo de qualquer ligante sobre a superficie da pedra, a mesma é limpa com acetona para

remocao de qualquer residuo que possa existir.

Assim, uma pequena quantidade de ligante em estado fluido é colocada na cavidade das pecas
metdlicas que sdo imediatamente pressionadas contra as bases de pedra (Figura 3.14), permitindo
assim que o material em excesso escorra livremente através dos ja mencionados orificios, garantindo
assim que o filme de ligante originado seja de 0,8 mm. ApGs alguns ensaios, verificou-se que as
mesmas apenas sdo eficazes aquando da caracterizacdo de betumes. No caso dos mastiques
verificaram-se complicagcdes na aderéncia entre os mesmos e as pecas metalicas, pelo que foi

concluido que este ndo seria 0 método ideal para o ensaio de aderéncia por tragao.

Figura 3.14 - Primeiro método testado para o ensaio de aderéncia por tracdo em bases de calcério (a) e de
granito (b).

O segundo método consiste em determinar a massa de material a colocar em cada anel de diametro
conhecido por forma a criar um filme com a espessura pretendida, fixada nos ja mencionados 0,8 mm
(Figura 3.15) sendo realizado utilizando a mesma analogia do preenchimento dos pratos para o

envelhecimento no PAV, sendo que desta vez os elementos a preencher foram anéis metalicos com

42



26 mm de didmetro, com recurso as expressdes 3.1 a 3.3. O procedimento pode ser consultado no
Anexo A — Ensaio de Aderéncia por tragao (Pull-Off) Contudo, de maneira a tornar os anéis estanques

e imoveis, foi colocada uma massa fixadora no perimetro exterior dos mesmos.

As bases e o ligante sé@o colocados na estufa a 150°C durante cerca de 1 hora. Depois de colocada a
respetiva massa em cada anel houve a necessidade de espalhar o material com recurso a uma agulha
metalica garantindo assim que toda a area se encontra preenchida de maneira a produzir uma
espessura uniforme, colocando as bases de pedra numa chapa quente nivelada para manter a

temperatura do sistema nos 150°C anteriormente referidos.

Depois de arrefecidas, as bases sdo colocadas numa sala climatizada a 23 °C £2°C e 50% +5% de
humidade relativa sujeitas a duas situacGes de ensaio: seca e molhada. Durante 24 horas as bases
secas sdo cobertas e deixadas em repouso enquanto que as bases molhadas sdo imersas em agua,
repousando sobre duas varetas de vidro garantindo assim que as faces inferiores das mesmas estao
livremente em contacto com a agua. Decorridas as 24 horas sao coladas pecas metéalicas com 20 mm
de diametro na superficie do ligante com recurso a uma super cola comercial, sendo o perimetro

exterior das mesmas posteriormente rasadas com uma faca quente para criar uma descontinuidade

fisica entre a area coberta pela peca metalica e a restante area.

Figura 3.15 - Processo de preparacao do ensaio de aderéncia por tragdo com bases de pedra de calcario e
granito, respetivamente.

Passadas duas horas, as bases sao fixas a uma superficie com recurso a garras metalicas, o aparelho
€ instalado e procede-se a aplicagdo da tracdo (Figura 3.16), registando os valores em forca (kN) que

qguando divididos pela area de ensaio (mm?) permite determinar a tenséo de rotura (kPa),
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Figura 3.16 - Ensaio de aderéncia por tracéo.

Depois de obtidas as tensdes registadas sdo também registadas a percentagem de rotura coesiva em
cada ensaio. A Figura 3.17 explica o método adotado que consiste em realizar um registo fotografico
das bases de pedra imediatamente depois do ensaio de aderéncia por tracéo (a) sendo posteriormente
analisadas em AutoCAD, definindo a area total de ensaio (b) e as zonas em que se verificou a rotura

por perda de coesao (c e d) estabelecendo depois a relagédo entre a mesma e a area total ensaiada.

Figura 3.17 - Método adotado para determinagdo da percentagem de rotura coesiva no ensaio de aderéncia por
tracdo com recurso a ferramenta AutoCAD.
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3.3.7 Afinidade entre ligante e agregado — Ensaio de 4gua em ebulicdo (Boiling
Water Test)

Este ensaio foi conduzido de acordo com a norma EN12697-11 (CEN, 2012) e realizado de acordo com
duas metodologias diferentes, a fim de perceber a influéncia do agregado no envelhecimento do ligante
e, consequentemente, do respetivo desrevestimento do mesmo.

Ambas as metodologias estédo divididas em duas fases: a preparacdo da amostra e a realizagdo do
ensaio propriamente dito.

Inicialmente o agregado, lavado e seco, é coberto com betume ou mastique, respeitando quantidades
em massa quer de agregado quer de betume, sendo depois deixados a arrefecer. Numa segunda fase
os agregados revestidos sdo imersos em agua em ebulicdo durante um periodo de tempo estabelecido,

sendo posteriormente avaliada a percentagem de desrevestimento verificada.

A primeira metodologia consiste em cobrir o agregado com os diferentes ligantes sem envelhecimento

e com envelhecimento de 25 horas.

Na primeira fase séo recolhidos aproximadamente 15009 +2 g de agregado de calcéario e colocados

dentro de um recipiente metéalico. Para o caso de granito foram apenas recolhidas 500 g.

Apesar de o agregado ja ter sido lavado e seco, foi realizado um segundo periodo de lavagem-secagem
pois foi verificada a existéncia de algumas poeiras originadas no periodo de armazenamento do mesmo

sendo depois colocados num exsicador para impedir que os mesmos absorvam humidade.

O ligante e o agregado sé&o levados a estufa a 150°C durante 1 e 3 horas, respetivamente. Uma colher
de aco inoxidavel é colocada simultaneamente na estufa durante tempo suficiente para atingir a
temperatura da mistura para que a mesma se mantenha constante no momento em que a mesma €
realizada.

A quantidade de betume utilizada representa 2% da quantidade de massa de agregado, tanto para o
calcario como para o granito. No caso dos mastiques € adicionada ao agregado a massa
correspondente ao mesmo volume de betume adicionado na mistura de agregado com betume,
recorrendo assim as massas volumicas dos materiais para efetuar os calculos necesséarios.

O ligante é vertido para o recipiente metalico contendo o agregado que é prontamente colocado numa
manta aquecida a 150°C para que a temperatura da mistura seja conservada e controlada (Figura 3.18),
procedendo-se entdo & mistura com recurso a colher até que seja visivelmente percetivel que as
particulas de agregado se encontram completamente revestidas pelo ligante.
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Figura 3.18 - Realizagdo da mistura betuminosa com recurso a manta aquecida.

A mistura é depois vertida para um tabuleiro metdlico previamente untado com uma substancia
descofrante garantindo assim que a mesma nao adere a base do tabuleiro. As particulas séo dispostas
de modo a que ndo haja agregagdo nem sobreposi¢do das mesmas e, apos algum arrefecimento e
com recurso a luvas de plastico, sdo manualmente desagregadas e acondicionadas de modo a evitar
contaminacdes.

A segunda metodologia consiste em revestir o agregado calcario com os 3 ligantes ndo envelhecidos
realizada da mesma maneira que a primeira metodologia. Posteriormente as misturas séo colocadas
em tabuleiros metélicos (Figura 3.19) e s@o submetidas a um processo de envelhecimento em estufa
de 4 horas a 135°C seguido de 72 horas a 85°C correspondendo ao processo de RFTOT+PAV ou seja,

ao processo de envelhecimento de longo prazo (Partl et al., 2013).
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Figura 3.19 - Misturas soltas (betume e mastiques de calcario e de granito) dispostas em tabuleiros antes de
serem envelhecidas em estufa.

O principal objetivo desta metodologia é verificar a influéncia que o agregado tem no envelhecimento
do ligante, comparando os desrevestimento obtidos entre os mesmos e 0 caso em que o ligante é

primeiramente envelhecido e posteriormente misturado com o agregado.

Na segunda fase, apenas realizada para o agregado de calcério, recorre-se a titulacdes acido base
com amostras cujo desrevestimento é conhecido. Através de 6 combinacBes de agregado revestido e
desrevestido (Tabela 3.4 e Figura 3.20) e consequentemente uma percentagem de desrevestimento
conhecida, é possivel criar uma curva de calibrac@o através da qual sera possivel determinar com
precisdo a percentagem de desrevestimento da amostra depois de fervida em agua destilada em
ebulicdo, principal objetivo deste ensaio.

Tabela 3.4 - Combinacao de agregado desrevestido e revestido e respetivas percentagens de desrevestimento
para determinacado da curva de calibracéo.

VITEtlra Massa agregado Massa agregado  Percentagem de agregado
desrevestido (g) coberto (g) descoberto (%)

1 0 200 (+0,25) 0

2 20 (+0,25) 180 (+0,25) 10
3 40 (+0,25) 160 (+0,25) 20
4 60 (+0,25) 140 (+0,25) 30
5 100 (+0,25) 100 (+0,25) 50
6 200 (+0,5) 0 100
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Figura 3.20 — Combinag6es de agregado desrevestido e revestido e respetivas percentagens de desrevestimento
utilizadas para determinagéo da curva de calibracéo.

S&o realizadas 2 titulagBes iniciais para os reagentes, garantindo assim que sdo equivalentes, 2 para
cada uma das combinag®es a utilizar e 4 para o &cido em contacto com as misturas depois de fervidas
em 4gua destilada, titulagGes essas sempre realizadas recolhendo 25 mL de &cido.

Primeiramente h& que obter os reagentes para realizar as titula¢cdes para o agregado de calcério. Foram

utilizados acido cloridrico e hidroxido de sédio, ambos com concentragdo de 0,1 N.

Cada combinacdo de mistura é colocada num copo de vidro em contacto com 200+0,5 mL de &cido
durante 5 minutos. A mistura é agitada no inicio, a meio e no final dos 5 minutos. O acido é recolhido e
utilizado para realizar a titulagé@o, sendo o respetivo valor utilizado para obter a curva de calibragéo das
percentagens de desrevestimento conhecidas.

Sao realizados 2 ensaios com 4gua em ebulicdo (Figura 3.21) tanto para a mistura de calcario como
para a mistura de granito, cada um com 200g +0,5 g de agregado revestido. O ensaio consiste em
colocar a mistura revestida em agua destilada em ebulicdo durante 10 minutos, tendo como principais
cuidados suspender a mesma numa rede metalica a altura tal que seja suficientemente longe do fundo
para evitar exposi¢do direta ao calor como também da superficie da agua, para que durante o
procedimento a mistura esteja sempre submersa. A rede metalica deve ter diametro tal que permita

uma disposi¢éo da mistura de tal modo a que nao haja sobreposicdo das particulas.
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Figura 3.21 - Realizac&o do ensaio de desrevestimento com agua em ebuli¢do (Boiling).

Ap6s decorridos os 10 minutos, o ligante que esteja a flutuar na superficie da dgua é removido com o
auxilio de um papel e um jato de agua fria é introduzido abaixo da superficie da dgua para permitir o
arrefecimento da mistura. A mistura é deixada a arrefecer sendo posteriormente colocada num copo
para que a lavagem com A&cido seja iniciada, no caso do agregado de calcario, como referido
anteriormente. O acido recolhido é titulado e com recurso a curva de calibracéo ja obtida é possivel

obter com exatidao a quantidade de desrevestimento da mesma.

O segundo método para determinacdo da percentagem de desrevestimento consiste em analisar
visualmente o desrevestimento do agregado de calcario e de granito para que sejam retiradas
conclus@es relativamente aos mesmos. Para cada lote, as particulas com aspeto semelhante sdo
agrupadas e sdo atribuidas percentagens de desrevestimento, em nimero mdltiplo de 5%, a cada
grupo, como se pode observar na Figura 3.22 disposta em anexo da respetiva norma de ensaio, cujos
valores apresentados remetem para o revestimento, pelo que é necessério ter em conta o valor
complementar para o desrevestimento ser tido em conta. E realizada uma contagem das particulas
pertencentes a cada grupo para que seja possivel concluir qual o grupo (e respetivo desrevestimento)

maioritario.
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Figura 3.22 - Percentagem de revestimento estimada para método de analise visual (CEN, 2012).

3.3.8 Tensao superficial

A realizacdo deste ensaio tem como principal objetivo a determinagcdo do angulo de contacto entre o
betume/mastique e 4 liquidos de referéncia (dgua destilada, glicerol, diiodometano e etilenoglicol). O
ensaio consiste em revestir laminas de vidro com os 3 ligantes que séo fixas huma garra metalica que
posteriormente é mergulhada lentamente nos liquidos de referéncia anteriormente referidos. O ensaio
€ realizado com o auxilio do software do equipamento da marca Kruss através do método de Wilhelmy,
cujo objetivo final é determinar o &ngulo de contacto de cada formulacdo. O procedimento pode ser

consultado no Anexo B — Ensaio para determinacdo do &ngulo de contacto e energia de superficie livre

A preparagdo das amostras consiste em mergulhar uma lamina de vidro cerca de 15 mm em ligante
fluidificado (Figura 3.23). Posteriormente, sao invertidas e deixadas a repousar num suporte colocado
dentro de um exsicador em ambiente com temperatura controlada de 22 °C £3°C durante entre 24 e 36
horas, garantindo sempre a sua verticalidade com o objetivo de obter uma superficie homogénea e sem
imperfeicdes.
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Figura 3.23 - Lamina de vidro revestida com betume.

Em cada liquido de referéncia séo introduzidas 3 laminas cobertas de cada formulagdo dando origem

a um total de 12 ensaios para cada ligante.

Depois de definidas as propriedades do ensaio tais como as caracteristicas fisicas da lamina coberta
(largura e espessura), profundidades maximas e minimas de penetragdo bem como a velocidade a que
a mesma é introduzida no liguido, a lamina suspensa e incorporada no tensiémetro € manualmente
aproximada da superficie do liquido sem entrar em contacto com o mesmo, tal como se pode observar

na Figura 3.24.
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Figura 3.24 - Ensaio de determinagdo do angulo de contacto através do método de Wilhelmy.

Como referido anteriormente, o ensaio tem associado uma fase descendente e uma fase ascendente,

sendo que apenas a fase descendente é contabilizada para efeitos de célculo.

No final, o software apresenta dois graficos (for¢a Vs posigcao e angulo de contacto Vs posi¢ao) sendo
o segundo obtido indiretamente a partir do primeiro. Contudo, no primeiro grafico é ainda necessario
ajustar uma reta de regressao linear a um troco do gréfico em que se observe um comportamento linear
da for¢ca medida em funcdo do deslocamento. Posteriormente sdo realizadas as médias dos angulos
de contacto obtidos correspondentes aos 3 ensaios realizados para cada liquido de referéncia. E
realizada uma andlise utilizando as teorias de acido base e dos dois componentes, sendo que para

efeitos de quantificacao da energia de superficie livre apenas serd utilizada a primeira teoria.
Com estes Ultimos valores, e recorrendo as expressfes anteriormente apresentadas, € possivel

quantificar o trabalho necessario para quebrar as ligacbes adesivas em fungcdo do ligante, do
envelhecimento, do tipo de agregado e da exposi¢cdo dos mesmos (condi¢cdes secas ou molhadas).
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4 Resultados experimentais

Neste capitulo sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos durante a campanha experimental.
A andlise é feita individualmente para cada amostra e relativamente entre ligantes e tempos de

envelhecimento diferentes.

4.1 Penetracdo com agulha

A Figura 4.1 e a Tabela 4.1 apresentam os resultados obtidos no ensaio de penetragdo com agulha
realizado de acordo com a EN 1426:2015 (CEN, 2015). De acordo com a EN 12591:2011 (CEN, 2011)
um betume de pavimentacdo ndo envelhecido 50/70 deve ter um valor de penetragcdo com agulha
compreendido entre 50 e 70 décimos de milimetro. O Betume B2 OH, pertencente a classe
anteriormente referida, apresenta um valor de penetracao de 53 décimos de milimetro pelo que cumpre
as especificacdes exigidas. E percetivel que o envelhecimento provoca uma diminuicdo do valor de

penetracdo, verificando-se esta tendéncia tanto para o betume como para os mastiques.

A variacdo do valor de penetracdo entre as duas fases sequenciais de envelhecimento (entre 0 e 5
horas e entre 5 e 25 horas) ndo foi homogénea para todas as amostras, 0 que revela um comportamento

nao linear entre as fases de envelhecimento referidas anteriormente.

Para além disso, 0 betume B2 apresenta sempre valores de penetracdo superiores a qualquer
mastique, independentemente do seu tempo de envelhecimento, o que sustenta o facto de o filer causar
um aumento da rigidez do fluido proporcional a quantidade de filer presente na formulagdo dos

mastiques.

Confirma-se também o facto de o envelhecimento endurecer as amostras que podem ser comprovados
pela diminui¢&o do valor de penetracdo quanto maior for o envelhecimento.
Para o mesmo nivel de envelhecimento verifica-se a tendéncia para o betume B2 apresentar sempre

valores de penetracao superiores, seguido do mastique de calcario B2F1 e mastique de granito B2F2.

O betume envelhecido 25 horas (B2 25H) apresenta um valor relativamente aproximado do mastique

de calcario ndo envelhecido (B2F1 OH).
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Penetracdo com agulha
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Figura 4.1 - Variagdo da penetracdo com agulha com o tempo de envelhecimento.

De acordo com a norma EN 12591:2015 (CEN, 2011) um betume de pavimentagdo 50/70 com
envelhecimento de curto prazo apresenta obrigatoriamente um valor de penetracéo retida superior a
50% relativamente ao estado nédo envelhecido. Tal condigdo € verificada, visto que o betume B2 5H
apresenta um valor de 77%, como se pode observar na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 - Variagdo da penetracao retida com o tempo de envelhecimento.
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4.2 Temperatura de amolecimento

A Figura 4.2 e a Tabela 4.2 apresentam 0s valores obtidos da temperatura de amolecimento (TA)
realizada através do método de Anel e Bola de acordo com a EN1427:2015 (CEN, 2015) para os
betumes e para os mastiques. De acordo com a EN 12591:2011 (CEN, 2011), um betume de
pavimentacdo 50/70 n&o envelhecido deve ter um valor de TA compreendido entre 46°C e 54°C. O
betume B2 OH, pertencente a classe anteriormente referida, apresenta um valor de TA de 48,2°C,
pertencendo aos limites impostos, cumprindo assim as especificagbes. E percetivel que o
envelhecimento provoca um aumento da TA, verificando-se esta tendéncia tanto para o betume como

para os mastiques.

Tal como o ensaio de Penetragdo com Agulha, o betume B2 é a amostra que sofre uma maior variagéo

de valor de TA néo envelhecido (B2 OH) e com envelhecimento a longo prazo (B2 25H).

O betume envelhecido 25 horas (B2 25H) apresenta valores semelhantes aos mastiques de calcario e
granito ndo envelhecidos (B2F1 OH e B2F2 OH, respetivamente), sendo esta diferenca menor em
relacdo ao primeiro, destacando a relevancia que a adogé@o de 30% de filer em teor volumétrico nos
ligantes tem na consisténcia dos mesmos.

Temperatura de amolecimento
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Figura 4.2 - Variagcao da temperatura de amolecimento com o tempo de envelhecimento.

De acordo com a norma EN 12591:2015 (CEN, 2011) um betume de pavimentagdo 50/70 com

envelhecimento de curto prazo apresenta obrigatoriamente uma variacdo de temperatura de
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amolecimento inferior a 11°C relativamente ao estado ndo envelhecido. Tal condicao é verificada, visto

gue o betume B2 5H apresenta um valor de 3,0 °C, tal como se pode observar na Tabela 4.2.

Tabela 4.2 - Variagcdo da temperatura de amolecimento entre os ligantes ndo envelhecidos e envelhecidos.

Temperatura de amolecimento
: Envelhecimento|[ Temp. Amol. A(OH)
Ligante . 5

(Horas) [°c (°C) | (%)

0 48,2 - -
B2 5 51,2 3,0 5,9
25 56,2 8,0 14,2

0 55,4 - ;
B2F1 5 58,2 2,8 4,8
25 62,6 7,2 11,5

0 59,2 - -
B2F2 5 61,6 2,4 3,9
25 67,0 7,8 11,6

Verifica-se também que a variacdo entre a TA do betume ndo envelhecido (B2 OH) e do betume
envelhecido 25 horas (B2F1 25H), apesar de relativamente semelhante, é maior que a mesma

comparacao realizada para os mastiques de calcario e granito.

E possivel constatar que a TA do mastique de granito, quando submetidos ao mesmo tempo de
envelhecimento, é sempre superior aos valores obtidos para o mastique de calcario e betume,
sugerindo assim que o filer de granito confere maior rigidez relativamente ao filer de calcéario, no que a

consisténcia do ligante diz respeito.

4.3 Aderénciapor tracdo (Pull-Off)

A Figura 4.3 e a Figura 4.4 apresentam os valores das tensées maximas no ensaio de aderéncia por

tracdo em func¢édo do ligante, do envelhecimento e do tipo de exposi¢édo (seca ou molhada).

E possivel observar que o betume B2 apresenta sempre uma diminuicio da tens&o registada quando
submerso em agua, independentemente do envelhecimento e da base de pedra. Tal tendéncia também
€ verificada no caso do mastique de calcario B2F1 e mastique de granito B2F2 apenas quando
aplicados sobre as bases de calcério, ja que quando aplicados sobre as bases de granito se verifica
um aumento da tenséo registada quando submersos em 4gua, independentemente do envelhecimento.
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Verificou-se a tendéncia geral para os ligantes envelhecidos apresentarem sempre valores de tensao
registada superiores relativamente aos mesmos ligantes nao envelhecidos, independentemente do tipo
de base de pedra e da exposicao.

Também se observam valores de desvio padréo relativamente elevados para as amostras testadas.
Destaca-se a grande variacdo de resultados obtidos para o betume B2 25H em condi¢cfes secas e
molhadas tanto para as bases de calcario como para as bases de granito. Os mastiques de granito e
de calcario apresentam desvios padrdo mais baixos em condicdes molhadas e secas tanto para as
bases de calcario como para as bases de granito. No entanto, para o mastique de calcario B2F1 OH
em condicdes secas e molhadas aplicadas sobre as bases de calcéario, o valor de desvio padrao é

substancialmente maior relativamente ao mastique de granito.

Arrancamento (PullOff) - Base de Calcario

2200 T
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1600 +
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1300 +
1200 +
1100 T
1000 +
900 +
800 T
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500 T
400 +
300 T
200 T
100 +

Tensao (kPa)

Envelhecimento (Horas)

M Betume B2 Sem Agua M Betume B2 Com Agua B Mastique Calcario B2F1 Sem Agua
B Mastique Calcario B2F1 Com Agua E Mastique Granito B2F2 Sem Agua B Mastique Granito B2F2 Com Agua

Figura 4.3 — Variacé@o da tens&o obtidas no ensaio de aderéncia por tragcao para as bases de calcério com o
ligante, o envelhecimento e a exposi¢éo (seco ou molhado).
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Arrancamento (PullOff) - Base de Granito
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B Mastique Calcario B2F1 Com Agua E Mastique Granito B2F2 Sem Agua B Mastique Granito B2F2 Com Agua

Figura 4.4 - Variagdo da tensdo obtida no ensaio de aderéncia por trag@o para as bases de granito com o ligante,
o envelhecimento e a exposi¢do (seco ou molhado).

A Figura 4.5 e a Figura 4.6 apresentam o0s valores percentuais de roturas coesivas obtidas para o
ensaio de aderéncia por tracdo em funcéo do ligante, do envelhecimento e do tipo de exposi¢éo (seca

ou molhada).

E possivel observar que o betume B2 apresenta roturas coesivas de ou perto de 100%
independentemente do envelhecimento, da base de pedra ou do tipo de exposi¢cdo. O mastique de
calcério B2F1 quando aplicado em bases de calcéario ndo revela grande diferenca quando envelhecido
em condi¢des secas. Em condi¢cdes molhadas sofre uma reducdo de metade quando envelhecido, ja
gue passa de uma rotura completamente coesiva para 50% coesiva quando envelhecido. O
envelhecimento ndo provoca nenhuma alteracdo significativa na percentagem de rotura coesiva
guando aplicado em bases de calcéario, quer em condi¢cdes secas quer em condi¢cdes molhadas,
apresentando valores na ordem dos 100%. Quando sé&o utlizadas bases de granito, ndo se verificam
alterag@es significativas nos valores registados quando os ligantes sdo envelhecidos, em condi¢des
secas ou molhadas. Excecdo para o mastique de calcério B2F1 em condi¢des molhadas, cujo valor
decresce em mais de metade quando o ligante é envelhecido.

No caso dos mastique de calcério B2F1 e mastique de granito B2F2 nao envelhecidos, observou-se,

um aumento da percentagem de rotura coesiva quando submersas em 4gua tanto no caso das bases

de pedra de calcario como de granito. A excecao verifica-se para o mastiqgue B2F2 OH em base de
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calcério, cujo valor é praticamente 100% para ambos. Apesar desta tendéncia se manter no caso do
mastique de granito aplicado sobre a base de calcario, os valores diferem pouco entre si, sendo
considerados praticamente 100% coesivos.

No caso dos mastique de calcario B2F1 e mastique de granito B2F2 envelhecidos durante 25 horas
observa-se a reducédo do valor em percentagem de rotura coesiva quando submersos em agua em
ambos 0s mastiques no caso das bases de calcario, reducdo essa mais significativa no caso do
mastique de calcario. Nas bases de granito a tendéncia anterior verifica-se apenas para o caso do
mastique de calcario ja que no caso das bases de granito o mastique de granito tem tendéncia em

aumentar o valor percentual de rotura coesiva depois de submerso em agua.

Observa-se também que o betume B2, independentemente do envelhecimento, exposicdo e base de
pedra na qual é aplicado, apresenta valores pouco variaveis na percentagem de rotura coesiva, muito
perto dos 100%.

O mastique de calcario B2F1 25H apresenta uma relativamente grande dispersdo sobretudo quando
submerso em agua., ja que em condicBes ndo envelhecidas apresenta valores razoaveis de dispersao
de percentagens de roturas coesivas.

Destaqgue também para a relativamente baixa dispersado de resultados de percentagem coesiva para o
mastique de calcario B2F2 independentemente do envelhecimento, exposicéo e base de pedra sobre

a qual é aplicado.

Arrancamento (PullOff) - Base de Calcario

100 100 100 98 100

% Rotura Coesiva

Envelhecimento (Horas)

@ Betume B2 Sem Agua M Betume B2 Com Agua @ Mastique Calcario B2F1 Sem Agua
B Mastique Calcario B2F1 Com Agua B Mastique Granito B2F2 Sem Agua B Mastique Granito B2F2 Com Agua

Figura 4.5 — Variacéo da percentagem de rotura coesiva obtida no ensaio de aderéncia por tragdo para as bases
de calcéario com o ligante, o envelhecimento e a exposic¢ao.
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Arrancamento (PullOff) - Base de Granito

98 100 100

% Rotura Coesiva

Envelhecimento (Horas)

E Betume B2 Sem Agua M Betume B2 Com Agua B Mastique Calcario B2F1 Sem Agua

M Mastique Calcério B2F1 Com Agua B Mastique Granito B2F2 Sem Agua B Mastique Granito B2F2 Com Agua

Figura 4.6 — Variac@o da percentagem de rotura coesiva obtida no ensaio de aderéncia por tragdo para as bases
de granito com a mistura, o envelhecimento e a exposigdo.

4.4 Afinidade entre o ligante e 0 agregado — Ensaio de desrevestimento com

agua em ebulicdo (Boiling Water Test)

S&do apresentados os resultados obtidos no ensaio de afinidade entre o ligante e os agregados de
calcario e de granito, mais concretamente o ensaio de desrevestimento com agua em ebulicao (Boiling

Water Test) realizado de acordo com a EN12697-11 (CEN, 2012).

A Figura 4.7 permite comparar as curvas de calibracdo (e respetivas equacgdes polinomiais) utilizadas
para determinacdo exata do desrevestimento do agregado de calcério coberto pelos 3 ligantes (ndo
envelhecidos e envelhecidos 25 horas). A exce¢do do mastique de granito B2F2 OH, é possivel

observar que as curvas apresentam uma configuracdo bastante aproximada.
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Figura 4.7 - Comparagéo entre as curvas de calibra¢éo para determinacéo do desrevestimento do agregado de
calcario coberto pelos 3 ligantes ndo envelhecidos e com envelhecimento de 25 horas.

Na Figura 4.8 e a Figura 4.9 é possivel observar o aspeto visual e a quantificacio dos desrevestimentos

verificados para os 3 ligantes, respetivamente.

E possivel observar através da Figura 4.8 que o envelhecimento provoca o aumento do
desrevestimento do agregado apés ser submetido a agua em ebulicdo. Ainda que esta tendéncia se
verifigue no caso de todos os ligantes, é bastante mais evidente no caso do betume B2, cujo

envelhecimento provoca um aumento consideravel do desrevestimento.
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Betume B2 0 Horas Betume B2 25 Horas

L2

Antes Boiling Depois Boiling Antes Boiling Depois Boiling

Mastique Calcario B2F1 0 Horas Mastique Calcario B2F1 25 Horas

Antes Boiling Depois Boiling Antes Boiling Depois Boiling

Mastique Granito B2F2 0 Horas Mastique Granito B2F2 25 Horas

*e

Antes Boiling Depois Boiling Antes Boiling Depois Boiling

Figura 4.8 - Comparacéo do revestimento inicial e desrevestimento apds o ensaio de 4gua em ebuli¢édo dos 3
ligantes cobrindo o agregado de calcario.

Através da Figura 4.9 é possivel observar que o betume B2 apresenta ndo s6 maiores valores de
desrevestimento comparativamente aos mastiques, para 0s mesmos tempos de envelhecimento, como
também apresenta uma maior variagdo percentual entre o desrevestimento da mistura sem
envelhecimento e com envelhecimento de 25 horas. Esse valor é consideravelmente maior do que os
desrevestimento verificados para os mesmos periodos de envelhecimento no que ao mastique de
calcério (B2F1) e mastique de granito (B2F2) diz respeito.
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E possivel observar que a mistura com betume quando envelhecida apresenta o mesmo valor de
desrevestimento que a mistura ndo envelhecida de mastique de calcério e o triplo do valor de
desrevestimento que a mistura ndo envelhecida de mastique de granito, destacando a importancia do
filer no aumento da resisténcia ao desrevestimento.

Acerca de valores relativos de desrevestimento obtido entre as trés misturas, observa-se que a mistura
de agregado de calcario com mastique de granito apresenta maior afinidade (menos desrevestimento)
para com 0 mesmo, seguido da mistura de mastique de calcario finalizando com a mistura de betume.

Desrevestimento apds ebulicdo (%) -
Agregado Calcario

Desrevestimento (%)

Envelhecimento (Horas)

BEBetume B2 @ Mastique Calcdrio B2F1 O Mastique Granito B2F2

Figura 4.9 — Variacédo do desrevestimento de cada ligante apds agua em ebuli¢cdo para envelhecimentos de 0 e
25 horas.

A Figura 4.10 ilustra o efeito do envelhecimento realizado em estufa a 135°C (4 horas) + 85°C (72
horas) das misturas betuminosas, ndo compactadas, utilizando a mistura de agregado de calcario
coberto com betume B2 e mastiques de calcério e de granito, B2F1 e B2F2, respetivamente. Depois
de submetido ao referido periodo de envelhecimento, os tabuleiros contendo as misturas foram

retirados da estufa e o aspeto de cada uma foi registado como ilustra a respetiva figura.
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Betume B2 Mastique Calcério B2F1 Mastique Granito B2F2

Figura 4.10 - Misturas soltas (betume e mastiques de calcario e de granito) depois de envelhecidas em estufa.

E visivelmente percetivel que o envelhecimento provocou alteragdes em misturas que tinham um
aspeto homogéneo antes de serem envelhecidas, pelo que houve a necessidade de separacdo das
particulas, em cada mistura, para tenter perceber melhor o fenébmeno ocorrido, separacdo essa
realizada de acordo com a Figura 4.11. A separacdo foi realizada em funcdo do grau de
desrevestimento causado pelo processo de envelhecimento. E assim possivel observar que para o
betume B2 foram realizados dois grupos com aspeto fisico semelhante. No caso dos mastiques de
calcario e de granito optou-se por realizar a separacao de acordo com trés grupos. Em todos os casos
foi ainda possivel quantificar, percentualmente, a quantidade de cada grupo, recorrendo para isso a
determinacé@o da massa de cada um.
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Betume B2

Figura 4.11 - Agrupamento de particulas com o mesmo aspeto visual depois de envelhecidas em estufa.

Os ensaios de desrevestimento com 4gua em ebulicdo e consequente quantificacdo foram apenas
realizados para os grupos cujo revestimento nao foi comprometido, ou seja, para o grupo da esquerda
(com mais ligante), cuja quantidade é substancialmente maior relativamente aos restantes grupos. No
entanto, esses ensaios foram também realizados para os mastiques dos grupos da direita (aspeto
baco), tendo-se observado que os mesmos néo soltaram ligante, muito provavelmente por ndo o terem
absorvido durante o processo de envelhecimento em estufa. Devido a limitacdo de quantidade de
mistura disponivel para esse efeito, foi apenas realizada uma interpolacdo entre pontos de

desrevestimento imediatamente antes e imediatamente a seguir para determinar o exato
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desrevestimento das misturas ap0s agua em ebulicdo. Ou seja, depois de realizar o ensaio de
desrevestimento em agua em ebulicao estimou-se o nivel de desrevestimento, sempre inferior a 10%,
pelo que foram utilizadas as combinagbes 1 e 2 da Tabela 3.4 correspondendo a 0 e 10% de

desrevestimento, respetivamente.

Na Figura 4.12 é possivel observar a comparacao entre o desrevestimento verificado para as misturas
em que o ligante sofreu um envelhecimento de 25H e entre o envelhecimento realizado para as misturas
soltas. De acordo com o fundamento tedrico deste método seria expectavel que o desrevestimento
fosse semelhante.

Contudo, os desrevestimentos observados foram diferentes, mas sempre inferiores a primeira
metodologia adotada. No caso do betume B2, a mistura solta tem um desrevestimento 3 vezes inferior
relativamente a mistura cujo ligante foi envelhecido por 25 horas. Comparando de forma analoga as
restantes formulacgdes, o mastique de calcario B2F1 tem um desrevestimento de cerca de metade e o
mastique de granito B2F2 apresenta um desrevestimento na mesma ordem de grandeza.
Verificam-se no entanto as mesmas tendéncias de o betume B2 ser menos resistente ao

desrevestimento seguido do mastique de calcario B2F1 e do mastique de granito B2F2.

Desrevestimento apds ebulicdo (%) -
Agregado Calcario

40
35
30
25
20

15

Desrevestimento (%)

10

PAV 25 Horas Em estufa
Envelhecimento

W Betume B2  EMastique Calcario B2F1  @Mastique Granito B2F2

Figura 4.12 — Variagao do desrevestimento de cada ligante ap6s agua em ebuligdo para envelhecimentos de 25
horas em PAYV e realizado sob a forma de mistura solta (em estufa).

A Figura 4.13 apresenta a comparacao entre 0s desrevestimentos iniciais e finais para as misturas
realizadas com o agregado de granito.
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Betume B2 0 Horas Betume B2 25 Horas

o

Antes Boiling Depois Boiling Antes Boiling Depois Boiling

Mastique Calcario B2F1 0 Horas Mastique Calcario B2F1 25 Horas

Antes Boiling Depois Boiling Antes Boiling Depois Boiling

Mastique Granito B2F2 0 Horas Mastique Granito B2F2 25 Horas

Antes Boiling Depois Boiling Antes Boiling Depois Boiling

Figura 4.13 - Comparacao do revestimento inicial e desrevestimento apds o ensaio de dgua em ebulicdo dos 3
ligantes cobrindo o agregado de granito.

Na Tabela 4.3 e na Tabela 4.4 é possivel observar as diferencas entre os desrevestimentos em funcéo

do ligante e do envelhecimento, para os agregados de calcério e de granito, respetivamente.

E desde logo percetivel que no caso do agregado de calcario se registam valores inferiores de
desrevestimento em relacdo ao agregado de granito. No primeiro caso, a maioria dos resultados sao
iguais ou inferiores a 40%, situando-se a maior parte destes nos 10% de desrevestimento. No segundo
caso os desrevestimentos verificados séo iguais ou superiores a 50%, situando-se a maior parte destes

na ordem dos 60%.
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No caso do agregado de calcério, verifica-se que o envelhecimento provoca um aumento do
desrevestimento relativamente ao betume B2. Para os mastiques de calcario B2F1 e de granito B2F2,
a maioria dos resultados situam-se na ordem dos 10% de desrevestimento, ndo sendo evidente o efeito

gue o envelhecimento tem no mesmo.

Tabela 4.3 - Variagcdo do desrevestimento do agregado de calcario com o tempo de envelhecimento obtido por

observacao.
. Envelhecimento Desrevestimento
Ligante
(Horas)  |85%|80%|70%|60%|50%|40%20%| 10%
B2 0 - - - - - - - 100%
Agregado 25 - 5% - - - 61% 33% -
Calcario B2F1 0 - - - 1% - 1% 49% 49%
25 - - - - 3% - 32% 66%
- - - - - - 0,

B2F2 0 10% 950%
25 - - - - - 1% 27% 72%

Relativamente ao agregado de granito, mais concretamente ao betume B2, verifica-se maioritariamente
um desrevestimento na ordem dos 80% para ambos os envelhecimentos. O mastique de calcario B2F1
sofre um ligeiro aumento (10%) de desrevestimento quando envelhecido. No caso do mastique de
granito B2F2 o envelhecimento ndo provoca nenhuma alteracdo no que ao desrevestimento diz

respeito, sendo que os valores verificados se situam na ordem dos 60%.

Tabela 4.4 - Variagdo do desrevestimento do agregado de granito com o tempo de envelhecimento obtido por

observacao.
) Envelhecimento Desrevestimento
Ligante
(Horas)  [85%|80%|70%|60%]|50%|40%]20%] 10%
B2 0 28% 66% - - 5% - - -
Agregado 25 24% 71% - 5% - -
G 't - 0, - 0, - - -
ranito B2F1 0 11% 19% | 70%
25 9% - - 88% - = = 3%
0 11% - 9% 70% - - 10% -
B2F2 . . .
25 17% - - 78% - - 5% -

Relativamente ao valor do desrevestimento obtido por observacao (Figura 4.8 e Tabela 4.3) e ao valor
obtido através do método recorrendo a titulagcdes (Figura 4.9) é possivel concluir que ndo estédo de
acordo. Os primeiros resultados sugerem que o envelhecimento aumenta o desrevestimento, ja 0s
segundos revelam que o envelhecimento diminui o desrevestimento, sugerindo que tais tendéncias e
afirmag6es ndo podem ser realizadas de forma assertiva. Se por um lado o envelhecimento tem como
consequéncia o aumento do valor da temperatura de amolecimento (revelando por isso maior
resisténcia ao efeito da temperatura), por outo revela-se mais fragil.

Uma teoria proposta é a de que o material ndo envelhecido (menos resistente ao aumento da

temperatura) quando é removido da superficie do agregado ndo deixar no mesmo qualquer tipo de
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material residual. O mesmo ndo acontecera com o ligante envelhecido, que deixa uma pelicula residual
na superficie do agregado impedindo assim o acido de entrar em contacto com 0 mesmo aquando do
processo de titulacdo para posterior determinacéo da percentagem de desrevestimento. Tal facto pode
ser observado na Figura 4.14, onde séo apresentados os desrevestimentos para agregado de calcario
cobertos com o ligante betume B2 0, 5 e 25H em conjunto com 0 mesmo agregado limpo, para que a
comparacdo anteriormente referida seja mais clara e objetiva. E evidente que apesar de o
desrevestimento ser crescente com o envelhecimento, a verdadeira exposicao do calcério face ao acido

é decrescente nesse mesmo sentido.

Tal situacdo pode fazer com que uma particula aparentemente mais desrevestida (mas coberta com
uma pelicula de ligante) resulte num valor de desrevestimento inferior relativamente a uma particula
aparentemente menos desrevestida (sem qualquer pelicula de ligante na superficie do agregado).
Desta forma, qualquer conclusdo a ser retirada relativamente ao efeito do envelhecimento no
desrevestimento deve ser feita de forma ponderada e racional, considerando todos fatores que possam

estar inerentes aos mesmos.

r Betume B2 OH Betume B2 S5H Betume B2 25H

Agregado Limpo

Figura 4.14 - Comparacao entre desrevestimentos do betume B2 (0, 5 e 25H) e agregado limpo.

4.5 Tensao superficial

A Figura 4.15 apresenta a evolugéo da for¢a registada em funcao do deslocamento (imerséo) da lamina,

coberta de betume ou mastique, em agua.

O facto de todas as curvas serem aproximadamente paralelas revela um comportamento semelhante

para todas as formulacdes quando imersas em agua.
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Verifica-se que todas as curvas tém inicio e fim aproximadamente no mesmo valor de forga (positivo),
diferentes do local de partida. Contudo, apesar de a variacdo de forca para o mesmo deslocamento ser
aproximadamente igual entre todas as curvas, sdo os materiais envelhecidos que registam maiores
valores negativos, com particular foco para o betume B2 25H que apresenta o minimo valor de
aproximadamente -5,5 mN, seguido do mastique de calcario B2F1 25H e mastique de granito B2F2
25H, estes 2 (ltimos com valores praticamente coincidentes. Por outro lado, € o betume B2 OH que
apresenta os maximos valores positivos de forca registada, seguido do betume B2 5H, do mastique de
calcéario B2F1 OH e do mastique de granito B2F2 OH, por ordem decrescente da maxima forca registada.

Forca (mN)

11 4+

13 +

-15

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Posi¢do (mm)

—e&— Betume OH Betume 5H —e—Betume 25H
—=— Mastique Calcério OH Mastique Calcario 5H —=—Mastique Calcério 25H
Mastique Granito OH Mastique Granito 5H —a&— Mastique Granito 25H

Figura 4.15 — Variagao da forca medida com o tempo de envelhecimento em funcéo do deslocamento dos 3
ligantes quando imersas em agua.

A Figura 4.16 apresenta os valores das forgas registadas em func@o do deslocamento de todas as

formulag@es de ligante criadas quando imersas em diiodometano.

Novamente, verifica-se o facto de todas as curvas serem aproximadamente paralelas, revela por isso
um comportamento semelhante para todas os ligantes quando imersos em diiodometano.

70



Tal como na agua, também as amostras envelhecidas registam os maximos valores negativos de forga
medida. Neste caso a amostra com o minimo valor de forca medida pertence ao mastique de calcario
B2F1 25H registando aproximadamente -14,5 mN, que se afasta consideravelmente das outras duas
amostras envelhecidas (betume B2 25H e mastique de granito B2F2 25H). Estas duas Ultimas amostras
referidas apresentam valores semelhantes, praticamente coincidentes. Por outro lado, a amostra que
apresenta maximos valores positivos de forca medida é o mastique de calcario B2F1 5H, seguido do
betume B2 OH, do mastique de calcario B2F1 OH, do betume B2 5H e finalmente o mastique de granito
B2F2 OH.

Diiodometano

Forca (mN)

-15 t t t t t t t t i
o] 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Posi¢do (mm)

—e— Betume OH Betume 5H —e— Betume 25H
—=— Mastigue Calcario OH Mastique Calcario SH —=— Mastique Calcdrio 25H
Mastique Granito OH Mastique Granito 5H —&— Mastique Granito 25H

Figura 4.16 - Variacéo da for¢ca medida com o tempo de envelhecimento em fungdo do deslocamento dos 3
ligantes quando imersas em diiodometano.

A Figura 4.17 e Figura 4.18 apresentam a for¢ca medida em funcdo dos deslocamentos do betume B2
OH e mastique de calcario B2F1 25H, respetivamente, quando imersos nos varios liquidos de
referéncia. E possivel observar que para ambas as amostras os valores iniciais e finais de forca medida
sdo praticamente iguais, bem como a configuracdo das curvas, apresentando no entanto valores

diferentes.
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As curvas de ambas as amostras apresentam um comportamento bastante semelhante quando
imersas em etilenoglicol. Quando imersas em agua, glicerol ou diiodometano as curvas revelam um
comportamento diferente, j& que apresentam valores mais negativos no caso da amostra de mastique
de calcario B2F1 25H.

No caso do diiodometano, verifica-se uma maior variacdo entre os valores extremos de forcas

registadas, substancialmente maior que os restantes liquidos de referéncia.

Betume B2 OH

Forga (mN)

11 4

13 4

-15 + + + + + + + + y
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Posicdo (mm)

——Agua —=—Glicerol Etilenoglicol —s—Diiodometano

Figura 4.17 — Variagdo da for¢ca medida com o liquido de referéncia em fungdo do deslocamento do betume B2
OH.
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Mastique Calcario B2F1 25H

Forca (mN)

11 4

“13 +

-15

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Posigdo (mm)

——Agua Glicerol Etilenoglicol —e—Diiodometano

Figura 4.18 - Variacéo da for¢ga medida com o liquido de referéncia em funcéo do deslocamento do mastique de
calcério B2F1 25H.

A Figura 4.19 apresenta os angulos de contacto para todos os ligantes em funcéo do envelhecimento,
utilizando 4gua como liquido de referéncia.

No caso do envelhecimento de 0 horas, o betume B2 apresenta valores mais elevados seguido do
mastique de calcario B2F1 e do mastique de granito B2F2. Tal tendéncia ndo se verifica para 0s
periodos de envelhecimento de 5 e 25 horas. No entanto, nestes dois Ultimos periodos de
envelhecimento verifica-se que o betume B2 apresenta os valores mais baixos seguido do mastique de

granito e do mastique de calcario, por esta ordem.
Verifica-se que no caso do betume o envelhecimento se traduz na diminui¢cdo do angulo de contacto.
No caso de ambos os mastiques, o valor mais alto de angulo de contacto verifica-se no periodo de

envelhecimento de 5 horas seguido dos periodos de 0 e de 25 horas.

Estao também representados os desvios padrao relativos as trés medi¢des realizadas, sendo possivel

verificar que apresentam uma dispersao pouco consideravel.
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Liquido de referéncia - Agua
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EBetume B2  EMastique Calcario B2F1 O Mastique Granito B2F2

Figura 4.19 — Variagdo dos angulos de contacto com o tempo de envelhecimento para os 3 ligantes utilizando
agua como liquido de referéncia.

A Figura 4.20 apresenta os angulos de contacto para o betume B2 e para os mastiques de calcario
B2F1 e de granito B2F2 em fung&o do envelhecimento, utilizando glicerol como liquido de referéncia.

No caso do betume B2 ndo se verifica qualquer diferenca entre o envelhecimento de 0 e 5 horas,
diminuindo esse valor no caso do envelhecimento de 25 horas. O mastique de calcario B2F1, quando
envelhecido 5 horas, sofre um ligeiro aumento do angulo de contacto relativamente ao envelhecimento
de 0 horas, diminuindo o valor quando o envelhecimento é de 25 horas, inferior ao periodo de 0 horas.
No caso do mastique de granito B2F2 registaram-se valores bastante aproximados de angulos de
contacto, independentes do tempo de envelhecimento.

Para o envelhecimento de 0 horas, o betume B2 regista maior valor de &ngulo de contacto seguido do
mastique de calcério B2F1 e do mastique de granito B2F2. No caso do envelhecimento de 5 horas, o
valor mais alto pertence ao mastique de calcario B2F1 seguido do betume B2 e do mastique de granito
B2F2. Para o envelhecimento de 25 horas, os valores registados séo inversos ao envelhecimento 0O

horas, ou seja, o valor mais alto pertence ao mastique de granito B2F2 seguido do mastique de calcério
B2F1 e do betume B2.

Os valores de desvio de padréo revelam pouca flutuagdo dos resultados.
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Liquido de referéncia - Glicerol
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Figura 4.20 - Varia¢do dos angulos de contacto com o tempo de envelhecimento para os 3 ligantes utilizando
glicerol como liquido de referéncia.

A Figura 4.21 apresenta os angulos de contacto para todos os ligantes em fung&o do envelhecimento,
utilizando etilenoglicol como liquido de referéncia.

O angulo de contacto do betume B2 tende em diminuir em funcéo do envelhecimento. O mastique de
calcario B2F1 tem valores semelhantes para envelhecimentos de 0 e 5 horas, decrescendo
significativamente o valor quando envelhecido 25 horas. O mastique de granito B2F2 diminui
ligeiramente quando envelhecido 5 horas, aumentando quando envelhecido 25 horas, este com valor
superior relativamente ao envelhecimento de 0 horas.

Com 0 horas de envelhecimento, o betume B2 apresenta o maior angulo de contacto, seguido do
mastique de calcario B2F1 e do mastique de granito B2F2. Com 5 horas de envelhecimento, o maior
valor obtido pertence ao mastique de calcério B2F1 seguido do betume B2 e do mastique de granito
B2F2. Para o envelhecimento de 25 horas, o mastique de granito B2F2 apresenta valores
substancialmente maiores, seguido do mastique de calcéario B2F1 e do betume B2, estes Ultimos com
valores bastante semelhantes.

O desvio padrao obtido revela uma pequena flutuagéo dos resultados obtidos.
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Liquido de referéncia - Etilenoglicol
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Figura 4.21 - Varia¢do dos &ngulos de contacto com o tempo de envelhecimento para os 3 ligantes utilizando
etilenoglicol como liquido de referéncia.

A Figura 4.22 apresenta os angulos de contacto para todos os ligantes em funcdo do envelhecimento,
utilizando diiodometano como liquido de referéncia.

Relativamente ao betume B2 verifica-se a diminuicdo do valor de &ngulo de contacto em fun¢éo do
envelhecimento. No caso dos mastiques de calcario B2F1 e granito B2F2, quando envelhecidos 5 horas
aumentam substancialmente o valor de angulo de contacto, diminuindo depois em relagdo a estes
Ultimos quando envelhecidos 25 horas, menor que o envelhecimento de 0 horas no caso do mastique

de calcario B2F1 e maior no caso do mastique de granito B2F2 relativamente ao mesmo tempo de
envelhecimento.

Para o periodo de envelhecimento de 0 horas, o betume B2 apresenta maior valor seguido dos
mastiques de calcario B2F1 e de granito B2F2. Quando envelhecidos 5 horas, o mastique de calcério
B2F1 apresenta maior valor seguido do mastique de granito B2F2 e do betume B2. Quando envelhecido
25 horas o betume B2 apresenta um valor ligeiramente maior que o mastique de granito B2F2 seguido
do mastique de calcério B2F1, substancialmente inferior a estes ultimos.

Observou-se uma dispersao consideravel no que aos valores obtidos diz respeito, fazendo deste fluido

0 menos constante comparativamente aos outros trés.
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Liquido de referéncia - Diiodometano
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Figura 4.22 - Varia¢do dos angulos de contacto com o tempo de envelhecimento para os 3 ligantes utilizando
diiodometano como liquido de referéncia.

Os valores de energia de superficie livre, ou tenséo superficial, sdo apresentados na Figura 4.23 de
acordo com a teoria Acido-Base.

Para o betume B2, o valor de energia tende em aumentar em fun¢&o do envelhecimento. No caso do
mastique de calcario B2F1 sdo quase iguais os valores para um envelhecimento de 0 e de 5 horas,
aumentando consideravelmente quando envelhecido 25 horas. Para o mastique de granito B2F2 a

tendéncia verificada é a inversa ao betume B2 ou seja, 0 envelhecimento tende em diminuir o valor da
energia.

E possivel observar que, para um envelhecimento de 0 horas, o mastique de granito B2F2 apresenta o
maior valor seguido do mastique de calcario B2F1 e do betume B2, estes dois Ultimos com valores
bastante semelhantes. Para o envelhecimento de 5 horas os valores obtidos sdo bastante proximos
uns dos outros. No entanto, o mastique de granito B2F2 apresenta o maior valor seguido do betume
B2 e do mastique de calcario B2F1. Para o envelhecimento de 25 horas o mastique de calcario B2F1
apresenta o maior valor seguido do betume B2 e do mastique de granito B2F2.
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Teoria Acido-Base com 4 liquidos de referéncia
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Figura 4.23 — Variagdo da energia de superficie livre com o tempo de envelhecimento para os 3 ligantes
utilizando a teoria acido-base.

A mesma grandeza é também apresentada na Figura 4.24 de acordo com a teoria dos 2 componentes.

Para o betume B2, a tendéncia consiste no aumento do valor da energia com o envelhecimento. No
caso dos mastique de calcario B2F1 e de granito B2F2 os valores diminuem quando envelhecidos 5
horas, aumentando relativamente a estes Ultimos quando envelhecidos 25 horas para um valor maior
e menor comparativamente ao envelhecimento de 0 horas no caso do mastique de calcéario B2F1 e de

granito B2F2, respetivamente.

Com um envelhecimento de 0 horas o mastique de granito B2F2 apresenta o maior valor seguido do
mastique de calcério B2F1 e do betume B2. Quando envelhecidos 5 horas o mastique de granito B2F2
apresenta novamente o valor mais elevado, seguido do betume B2 e do mastique de calcério B2F1.
Para o envelhecimento de 25 horas o valor mais elevado pertence ao mastique de calcério B2F1

seguido do mastique de granito B2F2 e do betume B2, ambos com valores praticamente iguais.
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__ Teoria dos 2 componentes com 4 liquidos de referéncia
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Figura 4.24 - Variacéo da energia de superficie livre com o tempo de envelhecimento para os 3 ligantes
utilizando a teoria.

Considerando as duas teorias, observam-se as mesmas tendéncias com valores relativamente
aproximados. Excecéo para o mastique de calcario B2F1 OH e mastique de granito B2F2 25H, cujos

valores sdo consideravelmente maiores no caso da teoria dos 2 componentes.

E também possivel observar que apesar de semelhantes em alguns casos, os valores para a teoria dos
2 componentes sdo maiores relativamente aos valores obtidos na teoria de acido-base, com excecéo
para o betume B2 25H e o0 mastique de calcario B2F1 25H. No caso do primeiro, apresenta um valor

superior numa grandeza decimal, sendo substancialmente superior no segundo caso.

Na Figura 4.25 e na Figura 4.26 encontram-se 0s valores relativos ao trabalho necessario para quebrar
a ligacdo adesiva entre o ligante betuminoso e o agregado com varios tempos de envelhecimento e de

exposi¢ao (seca ou molhada).

Em ambos os gréficos € possivel diferenciar as condi¢cdes secas das condi¢des molhadas através do
valor absoluto dos valores obtidos. Ou seja, todos os valores positivos sdo relativos a condi¢gbes secas
e todos os valores negativos sdo relativos a condi¢des molhadas, permitindo desde logo verificar que
a presenca de 4gua afeta substancialmente a adeséo entre o ligante e o agregado, independentemente

do ligante, do envelhecimento ou do tipo de agregado.

E também imediatamente visivel a diferenca entre os valores relativos ao agregado de calcério e de

granito em condi¢cdes molhadas. Os valores do granito sdo superiores em dobro relativamente ao
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agregado calcario, permitindo concluir que a presenca de dgua se faz sentir mais no granito do que no

calcario.

Relativamente aos valores em condi¢cBes secas, observa-se que 0s valores obtidos se situam na
mesma ordem de grandeza independentemente do ligante, do envelhecimento ou do tipo de agregado,
com excec¢do do mastique de calcario B2F1 25H em conjunto com o agregado de granito, cujo valor é

substancialmente inferior aos demais.

Em condi¢Bes secas, no caso do betume B2 verifica-se que a tendéncia € o valor do trabalho necessario
para quebrar as ligagBes adesivas aumentar em funcdo do envelhecimento, tanto para o agregado de
calcario como para o agregado de granito, indicando que para este caso o envelhecimento favorece a
adesdo ligante-agregado. O mastique de calcario B2F1, para as situacdes de 0 e 5H, apresenta valores
na mesma ordem de grandeza para os dois tipos de agregado, aumentando ligeiramente esse valor no
caso do agregado calcario e diminuindo consideravelmente no caso do agregado de granito, ambos
relativos ao envelhecimento de 25 horas. No caso do mastique de granito B2F2, a tendéncia € a mesma
para o caso do agregado de calcéario e de granito, sendo os valores bastante semelhantes para os

envelhecimentos de 0 e 5H diminuindo ligeiramente relativamente ao envelhecimento de 25H.

Em condi¢cées molhadas verifica-se que o betume B2 apresenta valores da mesma ordem de grandeza
independentemente do envelhecimento no caso do agregado de calcério e valores em ligeiro
decrescimento em funcéo do envelhecimento no caso do agregado de granito. O mastique de calcério
B2F1 apresenta a mesma tendéncia comparando os dois tipos de agregado, apresentando no entanto
valores diferentes. Verificam-se que os valores tendem em ser menos negativos em funcdo do
envelhecimento. No caso do mastique de granito B2F2 verifica-se a mesma tendéncia para os dois
agregados. Os periodos de envelhecimento de 0 e 5H apresentam valores semelhantes para os

respetivos agregados, tendendo esse valor a ser mais negativo com o envelhecimento de 25H.

Relativamente ao comportamento dos ligantes em funcdo do periodo de envelhecimento, em condi¢Bes
secas, observa-se que tanto para o periodo de OH como para o periodo de 5H, a tendéncia é de o
mastique de granito B2F2 apresentar valores mais elevados seguido do mastique de calcario B2F1 e
do betume B2 para ambos os agregados. Para o periodo de 5H, o mastique de granito B2F2 volta a
apresentar valores mais elevados seguido do betume B2 e do mastique de calcario B2F1, em ambos
0s agregados. Para o periodo de envelhecimento de 25H, o mastique de calcario B2F1 apresenta um
valor ligeiramente superior ao betume B2 seguido do mastique de granito B2F2 no caso do agregado
de calcério. Para o agregado de granito relativamente ao mesmo periodo de envelhecimento, o betume
B2 apresenta o valor mais elevado seguido do mastique de granito B2F2, ligeiramente inferior, seguido

do mastique de calcério B2F1, consideravelmente inferior aos restantes.

Em condi¢bes molhadas, verifica-se a mesma tendéncia para ambos os agregados independentemente

do envelhecimento, ainda que com valores diferentes comparando as mesmas situagdes, como ja
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referido anteriormente. Para o periodo de envelhecimento de 0 horas, o mastique de calcario B2F1
apresenta os valores mais negativos seguido do betume B2, ligeiramente menos negativo e do
mastique de granito B2F2. No caso do envelhecimento de 5 horas, o betume B2 apresenta o valor mais
negativo seguido dos mastiques de calcéario e de granito B2F1 e B2F2, respetivamente. Finalmente,
para o periodo de envelhecimento de 25 horas, 0 betume B2 apresenta o valor mais negativo seguido
do mastique de granito B2F2, ligeiramente menos negativo, e do mastique de calcario B2F1.

Adesdo Ligante-Agregado (Calcario)

90,6 91,1 91,5 92,4
83,2 I 85,7 I 85,6

50,0 A

50,0 A

-46,7 - -46,9
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B Mastique Calcario B2F1 Com Agua B Mastique Granito B2F2 Sem Agua B Mastique Granito B2F2 Com Agua

Figura 4.25 - Variacéo do trabalho necessério para quebrar ligacdo adesiva para as bases de calcério em funcao
do ligante, do envelhecimento e da exposi¢éo (seco ou molhado).
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Figura 4.26 — Variagao do trabalho necessario para quebrar ligagdo adesiva para as bases de granito em fungdo
do ligante, do envelhecimento e da exposi¢éo (seco ou molhado).
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5 Consideracg0Oes finais

5.1 Conclusdes

O principal objetivo proposto para este trabalho foi estudar a influéncia do filer e do envelhecimento na

ligacdo entre o ligante betuminoso e o agregado, em condi¢des secas e molhadas.

A metodologia desenvolvida consistiu no estudo de trés ligantes, sendo um betume de pavimentagéo
50/70 e dois mastiques produzidos através da adicao de filer de calcario e de granito ao mesmo betume.
Foram simulados os envelhecimentos de curto e longo prazo através do condicionamento dos ligantes
no Pressure Ageing Vessel (PAV), a 100 °C e 2.1 MPa, durante 5h e 25h, respetivamente.
Posteriormente os ligantes foram caracterizados através dos métodos experimentais anteriormente
referidos, bem como os ligantes em estado imaculado ou seja, ndo envelhecidos, a fim de perceber a

influencia do filer em funcéo do tipo de ligante, do envelhecimento e da exposicéo (seca ou molhada).
A caracterizacdo das amostras permitiu chegar as seguintes conclusdes:

e As bases de pedra de calcério apresentam uma porosidade e teor de massa em agua 9 vezes
superior as bases de granito;

e O filer tem um efeito endurecedor no betume, e 0os mastiques sdo menos sensiveis que 0
betume ao envelhecimento, comprovado através dos ensaios de Penetragdo com Agulha e TA
realizados de acordo com a EN 1426:2015 (CEN, 2015) e EN1427:2015 (CEN, 2015),
respetivamente;

e Conclui-se que o betume B2 quando submerso em &agua apresenta valores de tensdes
inferiores relativamente & condicdo seca, independentemente do envelhecimento e da base de
pedra na qual é aplicado. Os mastiques de calcario B2F1 e de granito B2F2 apresentam a
mesma tendéncia apenas quando aplicadas nas bases de calcario. No caso de serem
aplicados nas bases de granito, os valores das tensfes obtidas tendem em aumentar quando
submersos em agua, independentemente do envelhecimento. O envelhecimento dos ligantes
provoca sempre um aumento das tensdes registadas, independentemente da exposicao e da

base de pedra na qual séo aplicadas;

o No ensaio de desrevestimento com dgua em ebulicdo, concluiu-se que o envelhecimento do
ligante resulta em maiores valores de desrevestimento. Ainda que a analise dos resultados que
motivaram esta conclusao sejam algo contraditérios, acredita-se que o método de andlise visual

se sobrepbde ao ensaio que permite a quantificacdo percentual do desrevestimento por
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titulagdes, devido ao facto de as condi¢des apods ebulicdo em agua ndo serem as mesmas para
o ligante ndo envelhecido e envelhecido;

Ainda sobre o ensaio anteriormente referido, conclui-se que o agregado de granito apresenta
um desrevestimento consideravelmente superior relativamente ao agregado de calcario

guando submetido a agua em ebulicao;

Relativamente ao ensaio para determinacdo da energia de superficie livre, ou tenséo
superficial, conclui-se que a presenca de agua diminui as propriedades adesivas do ligante
betuminoso, traduzindo-se na redugdo substancial do valor do trabalho necessério para
guebrar essa mesma ligacdo adesiva. Observou-se também que em condicfes secas o
agregado de granito apresenta uma ligeira melhor adesdo (pouco substancial) relativamente
ao agregado de calcario. Contudo, a presenca de agua tem maior impacto nas propriedades
adesivas quando é utilizado granito em relacdo ao calcario. No caso do betume B2 verifica-se
a tendéncia de o envelhecimento melhorar as propriedades adesivas em condi¢des secas e de
piorar na presenca de agua, para ambos os agregados. Em relacdo aos mastiques de calcario
B2F1 e de granito B2F2 ndo se observa uma tendéncia geral, variando os valores em funcéo

do envelhecimento ou agregado.

O programa experimental adotado permitiu chegar as seguintes conclusdes:
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Quando uma amostra de mastique é armazenada e posteriormente aquecida para preparacao
dos ensaios experimentais, ha uma grande deposic¢éo de filer no fundo do recipiente onde o
mesmo € guardado, pelo que carece de ser mexido com recurso a uma vareta no caso de
tratar-se de um recipiente pequeno ou por meio mecéanico no caso de se tratar de um recipiente

grande;

Foi observado que no processo de recolha da amostra envelhecida dos pratos do PAV,
realizada de acordo com a EN 14769:2012 (CEN, 2012), havia uma grande deposicéo de filer
no fundo do mesmo, levando a concluir que o processo de envelhecimento no PAV conduz a

uma deposicao do material mais denso no fundo dos pratos;

Na realizacdo do ensaio de aderéncia por tracdo verificou-se uma grande dispersdo nos
resultados para a mesma amostra, sendo prova disso os desvios de padrdo relativamente

elevados calculados para cada amostra;

Na realizac@o da mistura do agregado com o ligante betuminoso verificou-se uma significativa
maior trabalhabilidade no betume relativamente aos mastiques o que significa maior facilidade
em cobrir completamente o agregado. Salienta-se especialmente a baixa trabalhabilidade do

mastique de granito, levando a um maior esforgo para cobrir completamente o agregado;



e Concluiu-se que o método adotado para o envelhecimento sob a forma de mistura solta é
diferente relativamente ao método que consiste em envelhecer primeiro o ligante e realizar a
mistura com agregado calcario posteriormente. Os resultados sugerem que o agregado de

calcario pode ter uma contribuicao significativa no envelhecimento da mistura betuminosa;

e A preparacao dos reagentes (acido e base) relativas ao ensaio de afinidade entre o ligante e o
agregado néo é de facil execugdo como a norma EN12697-11 (CEN, 2012) sugere. A grande
dificuldade prendeu-se com o facto de o Hidroxido de Sddio (NaOH) ser uma solugéo bastante
reativa e instavel, pelo que houve a necessidade de investigar o melhor método para execucgéo

deste procedimento experimental;

e Ainda sobre a realiza¢do do procedimento experimental anteriormente referido, verificaram-se
dificuldades na determinacéo do ponto de neutralidade da solucéo inicialmente acida aquando
da realizac@o da respetiva titulagdo. Tal acontecimento verificou-se nas titulages utilizando o
acido proveniente da lavagem de amostras com uma grande quantidade de agregado calcario
desrevestido pois, durante o processo de titulacdo, a solugdo deixou de ser incolor e adquiriu

cor esbranquicada, dificultando assim a detecdo do exato ponto de neutralidade da solucao;

e A determinacdo do desrevestimento de forma visual, como a horma EN12697-11 (CEN, 2012)
sugere, apresenta uma grande relatividade no que a interpretacdo dos resultados diz respeito,

pelo que apresenta pouca fiabilidade;

e Durante o ensaio para determinagdo da tenséo superficial observou-se que a inclinagédo das
retas no grafico Forca Vs. Deslocamento é tanto maior quanto maior € a densidade do liquido
de referéncia. Observou-se também que a velocidade a que o ensaio € realizado altera apenas
a quantidade de pontos obtidos, ndo alterando a configurac@o dos graficos nem os valores
obtidos através dos mesmos (angulos de contacto). Por fim, observou-se que uma lamina
reutilizada no mesmo fluido da origem a gréficos diferentes, com configuragdo sensivelmente
paralelas, fundamentando assim a necessidade de as laminas cobertas com betume/mastique

serem de caracter descartavel apés serem utilizadas.

5.2 Desenvolvimentos futuros

De maneira a tentar perceber de forma mais assertiva o contributo do filer nos mecanismos de coeséo
e adesao das misturas betuminosas na presenca de agua, sugerem-se 0s seguintes desenvolvimentos
em estudos futuros:
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Realizar o aquecimento dos lotes contendo o ligante betuminoso a temperaturas mais elevadas
ou mais baixas relativamente as temperaturas utilizadas aquando da preparacao de amostras

Ou ensaios experimentais para perceber a influéncia que as mesmas tém nos resultados finais;

Utilizar diferentes concentracdes volumétricas de filer na preparacdo de mastiques por forma a

perceber a influéncia que as mesmas tém nos resultados finais;

Simular o envelhecimento a curto prazo no RTFOT em alternativa ao envelhecimento simulado
no PAV para confirmar se tal adaptacdo inicialmente sugerida da origem a resultados

experimentais diferentes;

Utilizacdo de diferentes betumes, fileres, bases de pedra e agregados por forma a perceber o

comportamento de diferentes materiais sujeitos as mesmas condicées experimentais;

Variar os tempos de imersdo em agua, a temperatura e a humidade relativa agquando da
realizac@o do ensaio de aderéncia por tracdo (Pull-Off).
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Anexo A — Ensaio de Aderéncia por tracao (Pull-Off)

Proposta de procedimento para ensaio experimental de aderéncia por tracdo (Pull-Off) para

determinac&o da tensdo de cedéncia bem como o tipo de rotura.

1. Inicialmente séo preparadas as bases de pedra sobre as quais serdo aplicados os ligantes
betuminosos. Uma loja de pedras locais forneceu 8 bases de pedra de calcario e 8 bases de
pedra de granito, com medidas de 20 cm de comprimento, 5 cm de largura e 1 cm de espessura
como se pode observar na Figura Al;

20cm
5cm

Figura Al - Dimens6es das bases de pedra nas quais foram realizados os ensaios de aderéncia por tracéo (Pull-

off).

2. As bases de pedra sdo lavadas abundantemente em agua para remocdo de poeiras para

posteriormente serem caracterizadas relativamente as massas seca, saturada e imersa
(medicdo direta) através das quais sdo determinadas as massas volumicas real, aparente e
aparente saturada e porosidade e teor de massa em agua, determinadas de forma indireta
recorrendo a expressbes de acordo com a EN 1097:2013 (CEN, 2013). A massa seca €
determinada depois de as bases serem colocadas numa estufa a 60° durante 72 horas. A
massa saturada consiste em colocar as bases de pedra dentro de uma campénula ligada a
uma bomba de vacuo e a um exsicador (Figura A2a). Nas primeiras 24 horas, todo o ar &
removido do interior da campéanula para que a mesma esteja em vacuo, facilitando assim a
entrada de 4gua nos poros abertos. Nas seguintes 24 horas, a agua é introduzida no interior
da campénula & medida que a bomba retira simultaneamente o ar do interior da mesma. Nas
Ultimas 24 horas as bases sdo deixadas imersas para que a agua consiga penetrar
completamente as mesmas. Posteriormente, a Agua em excesso € removida das faces das
bases de pedra e séo registadas as massas. A massa imersa € determinada colocando as
bases de pedra num cesto metélico fixo a uma balanga (Figura A2b), realizando assim a

medi¢do em condi¢des hidrostéticas;
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Figura A2 - Determinacé@o da massa saturada (a) e massa imersa (b) das bases de pedra.

3. Para evitar contaminagdes, as bases de pedra depois de guardadas s&o novamente lavadas e
atravessam um processo de secagem até obtencdo de massa constante, estimado em 17 + 3
horas a 100 °C, sendo posteriormente acondicionadas em exsicador até serem utilizadas;

4. Sobre cada base, limpa e seca, sdo colocados 6 anéis metalicos (Figura A3) com diametro
interno de 26 mm, fixos com uma pasta colocada na parte exterior que assegura néo sé a
imobilizagdo como também a estanquidade dos mesmos;

Figura A3 - Colocacgédo dos anéis metélicos e respetivas pastas fixadoras e vedantes.

5. Conhecendo o didmetro dos anéis, as densidades dos ligantes e pretendendo produzir uma
espessura de 0,8 mm é possivel determinar a massa, em fungéo do material, a colocar dentro

de cada anel para obtencdo da espessura anteriormente referida (Figura A4). As bases
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juntamente com amostras de betume/mastique sédo levadas a estufa a 150°C durante 1 h para
gue ambos estejam a mesma temperatura no momento da aplicacao, realizada colocando as

bases em balan¢as para que seja possivel controlar a massa de ligante adicionada;

Figura A4 - Preenchimento dos anéis perfazendo a espessura de ligante pretendida.

6. De maneira a garantir que uma espessura constante é produzida, as bases sdo depois
colocadas sobre uma base quente a 150°C garantindo assim a fluidez do ligante, sendo o
mesmo espalhado com recurso a uma agulha metélica. As bases sao posteriormente deixadas

a arrefecer durante 2 h, em superficie plana, garantida através da utilizagdo de um nivel;

7. Posteriormente sdo colocadas numa sala climatizada a 23+2°C e 50+5% de humidade relativa
durante 24 h e expostas a duas condi¢des diferentes: imersas e ndo imersas em agua.
Passadas 24 h, os discos metalicos com 20 mm sao colados (Figura A5) com super cola e o

perimetro dos mesmos é rasado com recurso a uma faca quente, criando uma descontinuidade

fisica no ligante;

Figura A5 - Colocacéo dos discos metélicos para realizagdo do ensaio de aderéncia por tracdo (Pull-Off) através
de colagem.

8. Passadas 2 h o ensaio de aderéncia por tragcdo (Pull-Off) é realizado (Figura A6), sdo registadas
as forcas de cedéncia e as areas ensaiadas com o objetivo de obter as tensdes de cedéncia
de cada amostra;

A5



Figura A6 - Ensaio de aderéncia por tragdo (Pull-Off).

9. Através do registo fotografico de cada amostra apés o ensaio (a) é possivel obter a
percentagem de rotura coesiva obtida. Para isso, é realizada a relagdo entre a area total de
ensaio (b) e a area onde se verifica rotura coesiva (c e d) com registo a ferramenta AutoCAD
(Figura A7).

Figura A7 - Determinacdo das areas de ensaio (a,b) e de rotura coesiva (c,d).
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Anexo B — Ensaio para determinacao do angulo de
contacto e energia de superficie livre

Proposta de procedimento para o ensaio de determinacéo do angulo de contacto e da energia de
superficie livre recorrendo ao método de Wilhelmy.

1. Inicialmente sdo preparadas as laminas de vidro. Devido ao facto de as laminas adquiridas
serem demasiado grandes houve a necessidade de as cortar em duas partes iguais com
aproximadamente 3,5 cm de altura e 2,5 cm de largura, recorrendo para isso a um cortador

manual com ponta em diamante;

2. As amostras de betume/mastique sdo levadas a estufa a 135°C e 150°C, respetivamente,
durante cerca de 1 h para fluidificarem. As amostras sdo mexidas com uma vareta de vidro
para homogeneizacdo das mesmas, com particular atencéo para os mastiques que tendem em
ter deposicéo de filer no fundo do recipiente. Logo de seguida sdo vertidos para um recipiente
metalico e colocado sobre uma placa quente (Figura B1) a respetiva temperatura da mistura
para que a mesma seja conservada, garantido através de um termémetro incorporado no
sistema;

Figura B1 - Preparacao do recipiente contendo a amostra a caracterizar.

3. Aslaminas de vidro sdo passadas por uma chama quente para remogéao de qualquer humidade
gue possa estar presente na mesma e logo de seguida sédo mergulhadas cerca de 1,5 cm na

amostra de betume/mastique (Figura B2). O excesso de betume/mastique € removido
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invertendo a lamina de vidro deixando que o mesmo escorra, garantindo uma pelicula de

material o mais perfeita possivel;

Figura B2 - Processo relativo a cobertura das laminas de vidro.

As laminas cobertas séo invertidas e colocadas num suporte dentro de um exsicador (Figura
B3) e posteriormente colocadas em ambiente controlado de 22+2°C e 50+5% de humidade

relativa durante entre 24 a 36 h, intervalo de tempo no qual o ensaio sera realizado;

Figura B3 - Laminas de vidro acondicionadas em exsicador.



5. A lamina é colocada no interior do tensidmetro (Figura B4) e a mesma é aproximada o mais
possivel da superficie do liquido de referéncia, sem lhe tocar, garantindo sempre a verticalidade
da mesma bem como a entrada em simultdneo no mesmo;

Figura B4 - Colocagédo da lamina de vidro no tensiémetro.

6. Sao entdo feitas as configuragdes no software Kruss relativamente as propriedades da lamina
coberta (Figura B5), dos liquidos de referéncia (Figura B6), da velocidade a que a mesma é
mergulhada (Figura B7), do recipiente no qual foi inserido o liquido de referéncia bem como os
graficos que pretendemos obter como resultados. S&o utilizados 4 liquidos de referéncia: 4gua
destilada, glicerol, etilenoglicol e diiodometano;

7. Quando o ensaio tem fim sdo obtidos dois graficos: for¢a Vs deslocamento e angulo de contacto
Vs deslocamento (Figura B8), sendo este (ltimo obtido a partir do primeiro. Para além dos
graficos, o software fornece os valores de angulos de contacto médios tanto na fase
descendente como na fase ascendente dos movimentos, bem como os respetivos valores para
intervalos de deslocamento pretendidos.

B3



B4

Contact Angle Measurement [Edit]

General Description
Measurement Name: [T LR To0 ]
Measurement Remask: |
Configuration Template: | C e | Seipt [0S
Mobturement Configuration
Soid | Liquid | Procedure | Online CA | Vessel | Plots |
Solid Under Test
Name: |
Geametry: | |
whae [ 503
o [
Thickness: | 2060w A

Welled Lengih &

Flemarks |

v 0K | X Cancel | 2 Heo | o toob |

Figura B5 - Propriedades fisicas das laminas de vidro.

Contact Angle Measurement [Edit]

General Description
Measurement Mame: TN RTEE:)
Measuement Remark |

Conguration Template: =] seipt ]l
Measurement Configuration
Soid  Liuid | Procedure | Orilne CA | Vessel | Plots |

Liquid Phase

Home: |

Author: |

Density: I ;J:I Ref. Temp.: 3

sFr: [ e
Dispetse Past: | 28,10 mbl /m j:' Acid Part: not zet _u:l
Polar Past: | 46.8 mN/m !I' Base Part: niok set _ﬂ:'

Remarks: |

V 0K | X cocel| 7 Hep | o aoew |

Figura B6 - Propriedades dos liquidos de referéncia (dgua).



Contact Angle Measurement [Edit]

General Description

Measurement Name: |ZEN00 G ERTEET]

Measurement Remark: |
Configuration Template: | | Senpt ||
Measurement Configuration

Soiid | Liquid Procedure | Onine CA | Vessel | Piots |
Piocedure Contiol

Cycles: |

Delection Speed:

Dietection Sensitnity:

Measuring Speed
Pos. Difference: |

Max Immersion Depth: ’ﬁ Delay at Max Immersion: Iﬁ

Min Immersion Depth: | 1 v &) Delay atMin Inmersion: [ 10 &)

i

Vv 0K | X Conce | 2 Heo | o aoow |

Figura B7 - Configuracdes relativas ao ensaio.
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Figura B8 - Gréficos for¢a Vs deslocamento e angulo de contacto Vs deslocamento, respetivamente.
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