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Resumo

Este documento estabelece a sistematica a ser
empregada na determinacdo das propriedades
viscoelasticas lineares de ligantes asfalticos, utilizando
um redmetro de cisalhamento dindmico (Dynamic Shear
Rheometer — DSR) com geometria de placas paralelas.
Este método de ensaio €& apropriado para ligantes
asfalticos com modulo dindmico de cisalhamento
variando entre 100 Pa e 10 MPa, quando ensaiados entre
4 °C a 88 °C, na frequéncia de 10 rad/s. Pode ser
empregado com ligantes asfalticos virgens, envelhecidos
a curto e longo prazo, ligantes extraidos, recuperados,
oriundos de asfaltos diluidos de petréleo e de emulsdes
asfalticas. Este procedimento ndo é indicado para

ligantes que contenham particulas maiores que 250 um.

Abstract

This document establishes the systematics to be used to
perform the determination of the linear viscoelastic
properties of asphalt binders, using a dynamic shear
rheometer (Dynamic Shear Rheometer — DSR) using
parallel plate geometry. This test method is applicable to
asphalt binders having dynamic shear modulus values in
the range from 100 Pa to 10 MPa, obtained between 4 °C
and 88 °C at 10 rad/s. This standard is appropriate for
unaged asphalt binders, binders aged in short and long

terms, binders extracted, recovered, from diluted

petroleum asphalts and asphalt emulsions. This

procedure is limited to asphalt binders that contain

particles with largest dimension less than 250 pm.
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Prefacio

A presente Norma foi preparada pelo Instituto de
Pesquisas em Transportes — IPR conforme a Instrucao
Normativa n° 20/DNIT SEDE, de 1° de novembro de 2022
e a norma DNIT 001/2023 — PRO.

1 Objetivo

Esta Norma estabelece os métodos para determinagdo
do modulo dindmico de cisalhamento (|G*|) e do angulo
de fase (6) de ligantes asfalticos, utilizando um redmetro
de cisalhamento dindmico, com geometria de placas

paralelas.
2 Referéncias normativas

Os documentos relacionados a seguir sdo indispensaveis
a aplicagdo desta Norma. Para referéncias datadas,
aplicam-se somente as edi¢des citadas. Para referéncias
ndo datadas, aplicam-se as edi¢gBes mais recentes do
referido documento (incluindo emendas):

a) AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND
MATERIALS. ASTM D6373 - 23: Standard
Specification for Performance-Graded Asphalt

Binder.

b) . ASTM D6521 — 22: Standard Practice for
Accelerated Aging of Asphalt Binder Using a
Pressurized Aging Vessel (PAV).

C) .ASTM D7175 — 15: Standard Test Method for
Determining Rheological Properties of Asphalt

Binder Using a Dynamic Shear Rheometer.

d) ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS
TECNICAS. ABNT NBR 15235 — Materiais asfalticos
— Determinagdo do efeito do calor e do ar em uma
pelicula delgada rotacional.

3 Termos e definicdes

Para os efeitos deste documento técnico, aplicam-se os

seguintes termos e definicdes:
3.1  Angulo de fase (8)

Angulo de defasagem entre o carregamento aplicado e a

resposta resultante para um material viscoelastico linear

submetido a carregamento oscilatério. E a medida do

atraso que existe entre a solicitacdo e a resposta

mecanica.
3.2  Carregamento oscilatorio

Carregamento ciclico com formato senoidal no qual a
amplitude da carga aplicada varia em torno de um valor
especifico. No caso desta norma, a amplitude varia em

torno de zero.
3.3 Equilibrio térmico

Para o procedimento descrito nesta Norma, considera-se
gue ocorreu o equilibrio térmico quando a variagdo de
temperatura for inferior a 0,1 °C em um intervalo de cinco

minutos.
3.4  Ligante asféltico

Misturas complexas de hidrocarbonetos de elevada
massa molar presentes no petréleo. Podem ser obtidos
por evaporagcdo natural de depésitos superficiais de
petréleo ou por destilagao industrial.

35 Materiais viscoelasticos

Materiais que, ao serem submetidos a deformacoes,
apresentam comportamento com  caracteristicas

viscosas e elasticas simultaneamente.
3.6 Mobdulo complexo de cisalhamento (G*)

E o nimero complexo que define a relacéo entre tensdo
e deformagdo para um material viscoelastico linear,
calculado a partir do modulo dinamico e do angulo de
fase, pela Equacéo (1):

G* =|G*|cos(6) + i|G*|sen(d) 1)
Onde:

G™ é o médulo complexo de cisalhamento, expresso em

unidade de pressao;

|G*| € o médulo dindmico de cisalhamento, expresso em

unidade de pressao;

6 € o angulo de fase, expresso em graus (°);
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i € 0 niUmero imaginario.
3.7 Modulo de armazenamento (G')

Componente do médulo complexo que esta relacionado
a energia armazenada, sendo equivalente a parte real do

maddulo complexo, calculada pela Equacéo (2):
G' =|G*|cos(5) 2)
Onde:

G' € 0 modulo de armazenamento, expresso em unidade

de presséo;

|G*| € o modulo dinamico de cisalhamento, expresso em

unidade de pressao;
6 € o angulo de fase, expresso em graus (°).
3.8  Modulo de perda (G")

Componente do médulo complexo que esta relacionado
com a perda de energia dissipada, sendo equivalente a
parte imaginaria do médulo complexo, calculada pela
Equacéo (3):

G" =|G*|sen(5) (3)
Onde:

G'" é o moédulo de perda, expresso em unidade de

pressao;

|G*| € o médulo dinamico de cisalhamento, expresso em

unidade de pressao;
6 € o0 angulo de fase, expresso em graus (°).
3.9  Modulo dindmico de cisalhamento (|G*|)

Raz&o entre a amplitude de tens&o de cisalhamento e a
amplitude de deformacdo de cisalhamento, para um
material viscoelastico linear submetido a carregamento

oscilatério.
3.10 Regime viscoelastico linear

Regido de comportamento dos materiais viscoelasticos

na qual as propriedades mecénicas fundamentais do

material dependem da temperatura e do tempo de
carregamento  (ou frequéncia) e independem da

magnitude do carregamento.

4 Aparelhagem

4.1 Estufa de filme fino rotativo (Rolling Thin-Film
Oven Test — RTFOT)

Estufa de conveccéo elétrica, com insuflacéo forcada de
ar, com paredes duplas, capaz de manter a temperatura
de (163,0 £ 0,5) °C. Deve ser provida internamente de um
carrossel vertical, adequado para suportar os recipientes
de amostra. O equipamento e seus acessorios devem
atender as especificagfes da norma ABNT NBR 15235.

42 Vaso de envelhecimento pressurizado

(Pressurized Aging Vessel — PAV)

Equipamento utilizado para simular o envelhecimento a
longo prazo de ligantes asféalticos. Consiste em um vaso
de pressao equipado com estufa, dispositivos de controle
de pressdo e temperatura, dispositivos de medicao de
pressdo e temperatura e um sistema de registro de
presséo e temperatura. O vaso de pressdo deve ser de
aco inoxidavel, projetado para operar com pressao de
(2,1 £ 0,1) MPa e temperatura entre 90 °C e 110 °C. O
equipamento e seus acessoérios devem atender as
especificacdes da norma ASTM D6521 — 22.

4.3 Redmetro de cisalhamento dindmico (Dynamic
Shear Rheometer — DSR)

O rebmetro de cisalhamento dinamico (DSR) deve ser
composto por um dispositivo de aplicagdo de carga, um
sistema de controle e aquisicdo de dados, placas
metalicas paralelas e uma camara para controlar a
temperatura da amostra durante o ensaio. O fabricante
do equipamento deve emitir um certificado garantindo
gue a frequéncia, o angulo de fase e o torque sdo
controlados e/lou medidos de forma acurada,
apresentando erro inferior a 1 %. O redmetro devera ser
capaz de executar 0 ensaio em modo de controle de
tenséo ou de deformacao.

Conforme a norma ASTM D7175 — 15, o DSR deve

possuir os componentes seguintes:
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4.3.1 Geometria de placas paralelas

Placas cilindricas de aco ou aluminio, com superficies
polidas, diametros de (8,00 + 0,02) mm e (25,00 *
0,05) mm e espessura Util minima de 1,50 mm. Devem
ser confeccionadas com a configuragédo necesséria para

encaixar no DSR. Ver a Figura A1 do Anexo A.

4.3.2 Camaratérmica

Dispositivo para controle de temperatura, capaz de
manter a temperatura da amostra colocada entre as
placas paralelas na temperatura de ensaio, com uma
precisdo de 0,1 °C, incluindo gradientes térmicos. A
camara deve envolver completamente as placas superior
e inferior para minimizar gradientes térmicos nos

acessorios do DSR e no corpo de prova.

4.3.3 Controlador de temperatura

Sistema capaz de controlar a temperatura no interior da
camara térmica com uma preciséo de 0,1 °C, em toda a
faixa de temperaturas do ensaio. O controle de
temperatura pode ser feito com a circulagéo de um fluido,
como &gua, ar e nitrogénio, ou por elementos de
aquecimento ativamente controlados por temperatura,
como elementos Peltier de estado sdlido,

adequadamente arranjados ao redor da amostra.

NOTA 1: O meio para aquecer e resfriar a amostra na
camara térmica ndo deve afetar as

propriedades do ligante asfaltico.

NOTA 2: Quando o ar do laboratério for usado para o
condicionamento  térmico, um  secador
adequado deve ser incluido no sistema para
evitar a condensac¢do de umidade nas placas

do ensaio.

NOTA 3: Uma umidade de banho circulante, separada
do DSR, que bombeia a agua através da
camara térmica, pode ser necessaria se um

meio fluido for usado.

4.3.4 Medidor de temperatura interno

Resisténcia térmica de platina integrada ao DSR,
montada dentro da camara térmica, em contato com a

placa fixa. Deve ser capaz de medir temperaturas entre
4 °C e 88 °C, com precisao de 0,1 °C, fornecendo leituras
continuas durante a montagem, condicionamento e

execuc¢do do ensaio.

4.3.5 Sistemade aplicacdo de carga

Dispositivo capaz de aplicar um carregamento oscilatério,
por tensdo ou deformacéo controlada, com frequéncia
10 rad/s e precisédo de 0,1 rad/s. Para outras frequéncias,
a precisdo deve ser mantida em 1 %. O sistema deve ser
capaz de aplicar o carregamento (tensdo ou deformacao)
dentro da faixa necessaria para fazer as medigbes

descritas neste método de ensaio.

4.3.6 Sistema de aquisicdo de dados

O sistema de aquisicdo deve fornecer registros de
temperatura, frequéncia, angulo de deflexao e torque. O
fabricante deve fornecer certificagdo garantindo que as
leituras séo registradas com precisdo de 1 %.

4.4 Molde de amostras

Molde de silicone com espessura de ho minimo 5 mm,
contendo em seu centro uma cavidade cilindrica para
colocar a amostra de ligante. O molde ndo pode ter
aderéncia ao ligante asfaltico. Para amostras com 25 mm
de diametro e 1 mm de altura, a cavidade do molde deve
ter fundo concavo com um didmetro de 18 mm e uma
profundidade de pelo menos 2 mm. Para amostras com
8 mm de didmetro e 2 mm de altura, a cavidade do molde
deve ter fundo cbncavo de 8 mm de diametro e

profundidade de pelo menos 2,5 mm.

45  Aparador de amostras

Ferramenta apropriada para remover o excesso de
ligante asféltico da amostra, de forma a produzir uma
amostra com face suave e que seja paralela e coincidente

com o diametro externo das placas superior e inferior.

4.6 Termdmetro de referéncia

Termdmetro mantido dentro do laboratério para medir a
temperatura padrdo de referéncia do ensaio. Pode ser um
termdmetro de mercurio com faixa de leituras entre 0 °C
e 88 °C e resolucdo de 0,1 °C, ou um termdmetro digital
com precisdo de + 0,05 °C e resolugéo de 0,01 °C. Deve



NORMA DNIT 448/2024 — ME

ser aferido, pelo menos, uma vez a cada 12 meses, e, se

necessario, calibrado ou substituido.
4.7  TermOmetro portétil

Medidor de temperatura portatil que consiste em um
dispositivo termométrico ou detector resistivo, um circuito
eletrénico associado e um leitor digital. A espessura do
detector deve ser compativel com o espagcamento vertical
entre as placas (gap), de modo que possa ser inserido
entre elas. Deve ser aferido, pelo menos, uma vez a cada
seis meses, e, se necessario, calibrado ou substituido.

4.8 Amostrade referéncia (dummy)

Amostra cilindrica de ligante asféltico, ou outro material
polimérico, colocada entre as placas do rebmetro com o
propdsito Unico de medir a temperatura do material entre

as placas, para efeito de calibracé@o da temperatura.
4.9 Materiais de limpeza

Os materiais adequados para a limpeza das placas do
redmetro sdo panos limpos, toalhas de papel, cotonetes
ou outros materiais que ndo danifiquem a superficie das

placas do redmetro.
4.10 Solventes

Os solventes adequados para a limpeza das placas do
redmetro sdo 6leo mineral, solventes a base de citricos,
aguarrds mineral, tolueno, querosene ou solventes
semelhantes. Para remover residuos de solvente da
superficie das placas devem ser usados solventes

organicos como heptano, acetona ou alcool etilico.
5 Escopo do ensaio
51 Descricéo

O rebmetro de cisalhamento dindmico com geometria de
placas paralelas é utilizado para determinar o mddulo
dinamico de cisalhamento (|G*|) e o angulo de fase ()
de ligantes asfalticos que possuem valores de |G*| na
faixa de 100 Pa a 10 MPa. Essa faixa de valores de
maddulo, geralmente, é obtida em temperaturas entre 4 °C
e 88°C, com frequéncia angular de 10 rad/s,
dependendo do tipo de ligante asféltico, da temperatura

do ensaio e do envelhecimento da amostra.

Durante o ensaio, uma das placas paralelas é posta em
oscilacdo, em relacdo a outra, com frequéncias e
amplitudes de deformacdo rotacional (ou de torque)
previamente determinadas. As frequéncias de oscilagdo
do carregamento usados neste método podem variar de
1 rad/s a 160 rad/s, usando onda de forma senoidal. As
amplitudes sdo determinadas em func¢do do valor do
mddulo dindmico de cisalhamento do ligante asfaltico que
esta sendo ensaiado, de forma a garantir que o material

esteja no regime de comportamento viscoelastico linear.

Os valores de gaps empregados para as placas de 8 mm
e 25 mm, sdo de 2 mm e 1 mm, respectivamente. Em
termos de faixas operacionais, placas de 25 mm sé&o
apropriadas para valores de modulo variando entre
100 Pa a 100 kPa e placas de 8 mm sao apropriadas
para valores de modulo variando entre 100k Pa a
10 MPa.

O médulo dindmico de cisalhamento é um indicador da
rigidez ou da resisténcia do ligante asfaltico a deformacao
sob carga. O mddulo dinamico de cisalhamento e o
angulo de fase definem a resisténcia a deformacao por
cisalhamento do ligante asfaltico na regido viscoelastica
linear e sdo usados para calcular os critérios de

desempenho de acordo com a norma ASTM D6373 — 23.

5.2 Interferéncias

a) O material particulado no ligante asfaltico esta
limitado a particulas menores do que 1/4 do valor do
gap utilizado. Para uma caracterizagdo precisa de
materiais bifasicos contendo materiais particulados,
€ convencionado o uso de amostras com espessura
quatro vezes maior do que o tamanho maximo da
particula presente.

b) O calculo do médulo dindmico de cisalhamento é
dependente de uma medida precisa do diametro da
amostra. No procedimento, assume-se que O
diametro da amostra € igual ao didametro das placas
paralelas. Somente se pode assumir esta premissa
se a remogao dos excessos da amostra for realizada

corretamente.

c) As propriedades dos ligantes asfalticos sdo muito
suscetiveis a temperatura e ao seu histoérico térmico.

Portanto, o controle da temperatura e do nimero de
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aquecimentos prévios ao ensaio sdo fatores

essenciais para a repetitividade e reprodutibilidade
dos resultados.

d) Para rebmetros que empregam rolamento
pneumatico, o fornecimento de ar ao rolamento deve
ter uma valvula de abertura e fechamento, que deve
ser aberta antes de ligar o instrumento e fechada

quando fora de uso.

e) Quando as duas placas ndo estiverem visualmente
alinhadas, deve-se requisitar a presenca do
fornecedor do equipamento para realinhar a
geometria de placas.

6 Verificacdes e calibracdes

Deve-se verificar o DSR e seus componentes, conforme
descrito nesta se¢éo, apos a instalagdo, as manutengées
e a movimentacdo do equipamento, ou se houver
suspeita de imprecisdo do DSR ou de qualquer um de

seus componentes.

6.1 Inspecdo das placas paralelas

a) Avaliar as superficies das placas paralelas de
ensaio, descartando aquelas amassadas, com
deformacdes ou com ranhuras profundas.

b) Medir o didmetro das placas, em trés posicdes
diferentes, com distdncia angular de 120°,
descartando aquelas com dimensdes fora dos
valores especificados.

6.2  Afericdo do termdmetro portatil

Deve-se aferir o termémetro portatil, no minimo, a cada 6
meses, utilizando o termdémetro de referéncia do
laboratério  (devidamente calibrado e  aferido).
TermOmetros eletrdnicos devem ser verificados usando
0s mesmos medidores e circuitos (fiacao) utilizados nas

medicOes de temperatura entre as placas.

Recomenda-se que a afericdo do termémetro portatil seja

feita como segue:

a) Colocar o term6metro de referéncia em contato
intimo com o detector do termémetro portétil e
colocar os dois em um banho de agua agitado e

controlado termostaticamente com precisdo de
0,1°C.

b) Certificar-se de que agua utilizada é desionizada,
para evitar a ocorréncia de conducao elétrica entre
os elétrodos do elemento resistivo sensivel a

temperatura.

c) Se a agua do banho néo for desionizada, colocar o
termdmetro de referéncia e o detector do termdémetro
portatil em um saco plastico a prova d'agua antes de
coloca-lo no banho.

d) Obter medicdes de temperatura em intervalos de
6 °C, dentro da faixa de temperaturas do ensaio,
permitindo que o banho atinja o equilibrio térmico em

cada temperatura, antes de registrar a temperatura.

e) Se as leituras do termdmetro portatil e do termémetro
de referéncia diferirem em 0,1 °C ou mais, registrar
a diferenca em cada temperatura como uma
correcdo de temperatura e manter as corregdes em

um registro.

NOTA 4: Caso o termOdmetro de referéncia também seja
utilizado como termdémetro portatil para medir
a temperatura entre as placas de ensaio, este
também deve ser aferido a cada seis meses,
conforme descrito neste item, e um outro
termdémetro (devidamente calibrado e aferido)

deve ser utilizado como referéncia.

NOTA 5: Para manter o termdmetro de referéncia e o
detector do termdémetro portatii em contato
intimo, pode-se utilizar um elastico ou fita
adesiva.

6.3 Compensacéo térmica

Gradientes térmicos dentro do reémetro podem causar
diferencas entre a temperatura real da amostra e a
temperatura indicada no termémetro do DSR. Se estes
desvios forem iguais ou maiores que 0,1 °C, deve-se
determinar uma correcdo de temperatura, usando um
medidor de temperatura acoplado a uma pastilha de
borracha de silicone ou um termémetro portéatil com uma
amostra dummy. A compensacdo térmica deve ser
determinada toda vez que o termdmetro portatil for

aferido.
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Os desvios de temperatura devem ser determinados da

seguinte forma:

a) Se for utilizada um medidor acoplado a uma pastilha
de borracha de silicone, posicionar a pastilha entre
as placas de 25 mm e fechar as placas, para que
fiquem completamente em contato com a borracha
de silicone, garantindo a transferéncia de calor
adequada. Se necessario, aplicar uma fina camada
de graxa de petréleo, vaselina ou composto
antiaderente, para preencher completamente

qualquer espago vazio.

b) Se for utilizada uma amostra dummy, posicionar a
amostra entre as placas (8 mm ou 25 mm), inserir o
detector do termOmetro portatil e fechar as placas até
0 gap do ensaio, mantendo o detector centralizado
vertical e radialmente na amostra. Em seguida,
aquecer as placas, conforme o necessario, para
permitir que a amostra preencha completamente o
espaco entre as placas. Nao é necessario aparar a
amostra dummy, mas deve-se evitar 0 excesso de

material nas bordas das placas.

c) Obter medidas simultaneas de temperatura com o
termémetro do DSR e com o termémetro
posicionado entre as placas, em incrementos de
6 °C, cobrindo toda faixa de temperatura do ensaio.

d) Em cada incremento de temperatura, registrar as
temperaturas medidas somente apds o equilibrio

térmico.

e) Tracar um gréafico correlacionado a diferenga entre
as medicbes do termdmetro do DSR e do
termdémetro portéatil, Figura A2 do Anexo A. Essa
diferenca seré a correcdo de temperatura que deve
ser aplicada ao controlador de temperatura do DSR
para obtengéo da temperatura desejada na amostra

entre as placas.

f) Reportar o valor da correcdo da temperatura para a
respectiva temperatura de ensaios e a temperatura
entre as placas corrigida como a temperatura de

ensaio.

g) Alternativamente, a correcéo de temperatura podera

ser inserida no software do DSR.

NOTA 6: A diferenca entre as duas medicdes de
temperatura pode ndo ser uma constante para
um determinado redmetro, mas pode variar
com as diferengas entre a temperatura de
ensaio e a temperatura ambiente do
laborat6rio, bem como com as flutuagdes na
temperatura ambiente. A diferenca entre as
duas medicdes de temperatura é causada em
parte por gradientes térmicos no corpo de
prova e nos aparatos.

6.4  Calibragdo do DSR

Um redmetro recém-instalado ou recondicionado deve
ser verificado semanalmente, até que uma verificacdo
aceitavel seja demonstrada, conforme descrito a seguir.
Recomenda-se manter o registro dos dados na forma de
um grafico de controle, onde as medi¢Ges de verificagdo
sdo plotadas em relagdo a data.

6.4.1 Verificagdo do transdutor de torque

Verificar a calibracdo do transdutor de torque pode ser

feita das duas formas seguintes:

6.4.1.1 Verificacdo com fluido de referéncia

Determinar a viscosidade dindmica do fluido de
referéncia, calculada como a razdo entre o seu moédulo
dindmico de cisalhamento e a frequéncia angular (rad/s),
nas condi¢des de ensaio especificadas pelo fabricante do
fluido.

A viscosidade dindmica do fluido de referéncia deve ser
comparada com a viscosidade capilar informada pelo
fabricante do fluido. O fluido de referéncia é especificado
no Anexo B.

A calibracdo do transdutor de torque sera considerada
vélida se a diferenga entre os dois valores for igual ou
inferior a 3 %. Se a variacdo for maior que 3 %, a
calibragdo do transdutor serd considerada suspeita e
deve-se interromper o uso do DSR e consultar o seu

fabricante ou uma empresa especializada.

6.4.1.2 Verificagdo com acessorios

Verificar a calibragdo do transdutor de torque usando os
acessorios fornecidos pelo fabricante do DSR, de acordo

com as instrucdes especificadas pelo fabricante.
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6.4.2 Verificagdo do transdutor de deslocamento

angular

Verificar a calibracdo do transdutor de deslocamento
angular utilizando acessorios fornecidos pelo fabricante
do DSR, de acordo com as instru¢8es especificadas pelo
fabricante. Se os acessoérios adequados nédo estiverem

disponiveis, essa verificagcao pode ser dispensada.

7 Preparacdo do equipamento

7.1 Limpeza das placas paralelas

a) Remover qualquer residuo de ligante asfaltico das
placas utilizando materiais de limpeza adequados
que ndo danifiguem a superficie das placas.

b) Para auxiliar a limpeza, pode-se aquecer as placas e
utilizar solventes considerados adequados para

limpeza das placas.

c) Apo6s a limpeza, ndo deve haver residuos na
superficie das placas, nem mesmo do solvente

utilizado para a limpeza.

7.2 Montagem do equipamento

a) Preparar o DSR e seus acessorios de acordo com as
instrugcdes do fabricante. Os requisitos especificos
podem variar conforme o modelo e o fabricante do
equipamento.

b) Acoplar firmemente os acessorios e as placas limpas
ao redbmetro, garantindo que as placas estejam
visualmente paralelas e concéntricas entre si. Apos
a acoplagem, a placa movel deve girar sem
nenhuma oscilagéo observavel na horizontal ou na

vertical.

7.3 Definicdo do gap zero entre as placas

a) Se o DSR possuir sistema de compensacéao térmica,
0 gap zero deve ser definido a partir da temperatura
mais baixa do ensaio, executando a compensacgao
térmica; se nado possuir, 0 gap zero deve ser
determinado na temperatura média da faixa de

temperaturas do ensaio.

b) Aquecer o DSR até a temperatura definida na alinea

(a) desta subsecéo e aguardar até que a temperatura

estabilize com precisdo de £ 0,1 °C.

c) ApoOs a estabilizagdo da temperatura, a posigao do
gap zero deve ser determinada seguindo uma das

trés formas seguintes:

- Ajuste automatico: Para equipamentos com
sistema de compensacao térmica, a posi¢édo do
gap zero pode ser definida executando o
procedimento de compensacdo, conforme

instrucdes do fabricante;

- Transdutor de for¢a normal: Para equipamentos
com transdutor de forga normal, a posicao do
gap zero pode ser definida reduzindo o gap e
monitorando a forca normal. Depois de
estabelecer o contato entre as placas, o gap
zero é definido como a posi¢cdo em que a forga

normal € aproximadamente zero;

- Ajuste manual: Pode-se definir a posi¢ao do gap
zero girando levemente a placa movel e
reduzindo o gap, até que a placa movel toque a
placa fixa. O gap zero é alcangado quando a

placa mével parar de girar completamente.

E muito importante que a posicdo do gap zero seja
definida corretamente antes de cada ensaio a ser
realizado, pois a configuragdo incorreta do gap produz
erros significativos, conforme a Figura A3 do Anexo A.

7.4  Pré-aguecimento das placas

a) Apos a definicdo da posicdo do gap zero, afastar as
placas para uma posigdo préxima a do gap do ensaio
(um pouco maior) e pré-aquecer as placas para
promover a adeséo do ligante asfaltico.

b) As placas de 25 mm devem ser pré-aquecidas até a
menor temperatura da faixa de temperaturas em que

0 ensaio sera conduzido.

c) As placas de 8 mm devem ser pré-aquecidas até a

temperatura de 52 °C.

NOTA 7: Para ligantes mais rigidos, especialmente
aqueles com alto grau de modificacdo,
empregar temperatura de pré-aguecimento

20 °C acima do ponto de amolecimento.
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O pré-aquecimento é importante para garantir adesao

adequada entre o ligante asfaltico e as placas,
especialmente quando se usa o molde de silicone para
preparar a amostra de ligante asfaltico para a
transferéncia para as placas e quando se utiliza a placa
de 8 mm de diametro. Se o ligante for colocado
diretamente na placa aquecida, o calor melhora a
adesdo, desde que as placas sejam imediatamente
colocadas em contato com o ligante.

8 Preparacdo da amostra

8.1 Reaquecimento do ligante asfaltico

O reaquecimento do ligante asfaltico quebra as
associacdes moleculares reversiveis (enrijecimento
histérico) que ocorrem normalmente quando o ligante é
estocado a temperatura ambiente. Essas estruturas
desenvolvidas durante o armazenamento podem resultar

na superestimacéo do moédulo em até 50 %.

O ligante asféltico que sera utilizado para preparar a
amostra do ensaio descrito nesta Norma deve ser

reaquecido antes do ensaio da forma seguinte:

a) Aquecer o ligante, em estufa, até atingir uma
temperatura que o torne suficientemente fluido para

ser vertido.

b) Para ligantes convencionais ndo envelhecidos, a
temperatura ndo deve ultrapassar 135°C. Para
ligantes modificados ou envelhecidos (alta
viscosidade) pode ser necessario o aquecimento em

temperaturas superiores a 135 °C.

c) Para todos os casos, a temperatura e o tempo de
aquecimento devem ser 0s menores possiveis, para

evitar o enrijecimento do ligante.

d) Durante o aquecimento, cobrir o recipiente contendo
o ligante e agita-lo, ocasionalmente, para garantir a
homogeneidade. Essa agitag&o deve ser suave, para

evitar a formacgéao de bolhas de ar.

NOTA 8: Apds o reaquecimento, o ensaio deve ser
concluido dentro de duas horas. Caso
contrario, a amostra deve ser descartada.

8.2  Transferéncia da amostra para as placas

A transferéncia da amostra de ligante para as placas do
DSR deve ser feita por uma das formas seguintes:

8.2.1 Transferéncia com molde de silicone

a) Despejar o ligante asfaltico quente no molde de
silicone, formando uma superficie livre convexa

(menisco).

b) Deixar o0 molde e a amostra esfriarem livremente
sobre uma bancada plana, a temperatura ambiente.

c) Apos o resfriamento, soltar a amostra do molde de
silicone, flexionando levemente o molde.

d) Posicionar a amostra de forma centralizada em uma
das placas do DSR (pré-aquecidas conforme a
subsecéo 6.4) e pressionando a superficie convexa
contra a placa, forcando a aderéncia entre o ligante
e aplaca.

e) Retirar o molde de silicone da amostra e aproximar
as placas até que o gap seja igual ao valor

determinado conforme a subsecéo 8.3.

f) Executar imediatamente o0 procedimento da

subsecéo 8.3.

NOTA 9: O molde de silicone deve ser limpo utilizando
apenas um pano limpo e seco. Ndo devem ser

utilizados solventes.

NOTA 10: O molde de silicone deve ser descartado,
caso, com o tempo, comece a aderir ao

ligante, dificultando a retirada da amostra.

8.2.2 Transferénciadireta

Alguns tipos de ligantes asfalticos ndo podem ser
removidos do molde de silicone a temperatura ambiente,
necessitando de resfriamento. No entanto, o resfriamento
abaixo da temperatura ambiente resulta em um histérico
térmico desconhecido que pode afetar os valores
medidos de moédulo e angulo de fase. Além disso, 0
resfriamento excessivo também pode resultar na
formacé&o de umidade na superficie da amostra, o que ird

interferir na adeséo do corpo de prova as placas.
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Se a amostra de ligante ndo puder ser removida do molde

em temperatura ambiente, recomenda-se que o ligante
aquecido seja transferido diretamente para a placa

inferior do DSR por umas das formas seguintes:

a) Verter o ligante quente diretamente sobre a placa
inferior, de uma altura entre 15 mm e 25 mm acima

da superficie da placa.

b) Transferir o ligante asfaltico quente para a placa
inferior usando uma haste de vidro ou metal,

espatula ou ferramenta similar.

Em ambas as formas de transferéncia direta, deve-se
despejar uma quantidade de ligante suficiente para
formar a amostra, deixando uma pequena porcao da

borda da placa sem ligante.

Imediatamente ap0s transferir o ligante, aproximar as
placas até que o gap seja igual ao valor determinado,
conforme a subsecdo 8.3 e executar o procedimento da
subsecéo 8.3.

NOTA 11: A remocg&o da placa inferior s6 é permitida
se 0 DSR estiver equipado com uma placa
que pode ser removida e reinstalada sem
afetar a referéncia do gap zero.

8.3  Ajuste das dimensdes da amostra

A amostra utilizada no ensaio deve possuir um formato
de pastilha cilindrica, com pequena espessura, topo e
base planos e paralelos (colados as placas do DSR) e
lateral livre levemente abaulada. Para obter esse formato,
as dimensbes da amostra devem ser ajustadas da

seguinte forma:

a) Imediatamente apés transferir o ligante para uma
das placas do DSR, conforme descrito na subsecéo
8.2, aproximar as placas até que o gap entre elas
seja igual ao gap necessario para o ensaio acrescido
de um pequeno gap extra, necessario para gerar o

abaulamento da lateral da amostra.

b) Aparar o excesso de ligante na lateral da amostra,
movendo o aparador de amostras aquecido ao redor
das bordas das placas para que o ligante asféltico
fique nivelado com o didmetro externo das placas.

c) ApoOs aparar o excesso de ligante, aproximar as
placas, eliminando o gap extra, até obter o gap
necessario para o ensaio, gerando o abaulamento da

lateral da amostra.

NOTA 12: Valores tipicos para o gap extra s&o
0,05 mm para a placa de 25 mm e 0,10 mm
para a placa de 8 mm. No entanto, o gap
extra adequado depende das caracteristicas
do redbmetro e da diferenca de temperatura
entre a apara da amostra e o ensaio. No
Anexo C, apresentam-se recomendagdes
para a determinagdo do valor apropriado
para o gap extra.

NOTA 13: O aparador de amostras deve estar quente
o suficiente para permitir a remocdo do
excesso de ligante, mas ndo deve estar
excessivamente quente para ndo causar

pirdlise na borda da amostra.

Os resultados do ensaio sdo calculados assumindo que
o didmetro da amostra é igual ao diametro das placas.
Portanto, grandes altera¢des no diametro real da amostra
podem resultar em medidas ndo confiaveis. Recomenda-
se que os ajustes das dimensfGes da amostra sejam
realizados com extremo cuidado, especialmente quando

utilizar asfaltos modificados.

9 Procedimento

a) Realizar o teste de linearidade do Anexo D para cada
ligante virgem ou envelhecido no RTFOT a ser

utilizado no ensaio.

b) Selecionar a temperatura do ensaio entre 4 °C e 88
°C, podendo-se empregar multiplas temperaturas,
com incrementos de até 10 °C. Quando o ensaio for
efetuado em miltiplas temperaturas, iniciar pela
menor temperatura para a placa de 25 mm e pela

maior temperatura para a placa de 8 mm.

c) Ajustar o controlador de temperatura do DSR para a
temperatura do ensaio, incluindo qualquer corre¢éo
de desvio de temperatura necessaria, conforme a

subsecédo 6.3.

d) Apés a colocacdo da amostra entre as placas do

DSR, conforme a Secédo 8, aquecer o DSR até a
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temperatura do ensaio e aguardar 10 min para que a
amostra atinja o equilibrio térmico, com variacédo
méxima de + 0,1 °C. Caso a amostra ndo atinja o
equilibrio térmico em 10 min, deve-se determinar o

tempo necessario conforme o Anexo E.

e) Se o ensaio for realizado em modo de controle de
deformacdo, selecionar a deformacdo apropriada

para o ensaio a partir da Tabela 1.

Tabela 1 — Valores para ensaio com deformagao

controlada
Deformacao (%)
Material kPa
Valor Variacdo
Ligante original 1,0 |G*|/sen(d) 12 9al5
Ligante RTFOT 2,2 |G*|/sen(d) 10 8al2
Ligante PAV 5000 |G*|.sen(d) 1 08alz2

Fonte: ASTM D7151 - 15

f) Se o0 ensaio for realizado em modo de controle de
tenséo, selecionar a tensao apropriada para o ensaio
a partir da Tabela 2.

Tabela 2 — Valores para ensaio com tensao
controlada

Tenséo (kPa)
Material kPa )
Valor Variacdo

Ligante original 1 0 |G*|/sen(d) 0,12  0,09a0,15
Ligante RTFOT 2o |G*/sen(®) 0,22 0,18a0,26
Ligante PAV. 5000 |G*.sen() 500 400 a 600

Fonte: ASTM D7151 — 15

NOTA 14: Alguns ligantes podem ndo apresentar
comportamento linear dentro das faixas de
carregamento das Tabelas 1 e 2. Quando se
observar esta situacdo, deve-se realizar o
ensaio na regido de linearidade, conforme o

Anexo D, e registrar as condigdes do ensaio.

g) Iniciar o ensaio apés o equilibrio térmico, para cada
temperatura de ensaio. Se 0 ensaio for realizado
com mais de uma frequéncia, iniciar pela menor

frequéncia e aumentar até a frequéncia mais alta.

h) O ensaio com temperaturas subsequentes deve ser
feito o mais rapido possivel, para minimizar o efeito
da associacdo molecular, que pode causar um
aumento no moédulo. Ao utilizar mudltiplas

temperaturas, o ensaio deve ser concluido dentro de

duas horas apo6s a preparagdo da amostra.

i) Iniciar a aplicac@o de carga e obter as medidas de
moédulo, angulo de fase e frequéncia apds a

aplicacéo de 8 a 16 ciclos de carga.

i) As medidas do ensaio devem ser calculadas como
as médias dos dados de 8 a 16 ciclos de carga
adicionais, usando a técnica analitica e o software

fornecido pelo fabricante.

k) Se o0 ensaio for realizado em mais de uma
frequéncia, iniciar pela menor frequéncia e aumentar

até atingir a frequéncia mais alta.

10 Relatorio

O relatério deve conter as seguintes informacgdes:

a) fabricante e modelo do DSR;

b) cddigo de identificagcdo do DSR, se o laboratodrio tiver

mais de um equipamento;

c) verséo do software utilizado;

d) cddigo do arquivo do ensaio;

e) data;

f)  nome do operador;

g) identificacdo da amostra;

h) tempo total do ensaio;

i) o didmetro da placa utilizada, com precisdo de 0,1

mm;

i) Gap do ensaio, em pm;

k) temperaturas do ensaio, com preciséo de 0,1 °C;

I) correcdes de temperatura;

m) modo de aplicacéo da carga;

n) frequéncia do ensaio, em rad/s;

0) amplitude de deformacéo, em %, ou o torque, em

mN.m, ambos com trés algarismos significativos;
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p) moddulo dindmico de cisalhamento, em kPa, com trés

algarismos significativos;

g) angulo de fase (&), com preciséo de 0,1 graus;

r)  médulo dindmico de cisalhamento dividido pelo seno
do angulo de fase [|G*|/sen(8)], para ligantes

virgens e envelhecidos no RTFOT;

s) modulo dindmico de cisalhamento multiplicado pelo
seno do angulo de fase [|G*| * sen(§)], para ligantes

envelhecidos no PAV.

11 Critérios de aceitabilidade

O critério para julgar a aceitabilidade dos resultados
obtidos por este método de ensaio sdo descritos nas
Tabelas 3 e 4. O coeficiente de variagéo (CV) é calculado
com a razdo entre o desvio-padrdo e a média das

amostras, expresso em porcentagem.

Tabela 3 — Repetibilidade

. CV (%) CV (%)
Condigdo 3 amostras 2 amostras
Ligante Original: |G*|/sen(d) 2,3 6,4
RTFO (residuo): |G*|/sen(d) 3,2 9,0
PAV (residuo): |G*|.sen(d) 4,9 13,8

Fonte: ASTM D7151 - 15

Dois resultados obtidos pelo mesmo operador, no mesmo

laboratério, usando 0 mesmo equipamento € 0 mesmo
material serdo considerados suspeitos se a diferenca
entre eles, expressa pelo CV, exceder os valores da
Tabela 3.

Tabela 4 — Reprodutibilidade

. CV (% CV (%
Condigdo 3 amo(str)as 2 amo(str)as
Ligante Original: |G*|/sen(d) 6,0 17,0
RTFO (residuo): |G*|/sen(d) 7,8 22,2
PAV (residuo): |G*|.sen(d) 14,2 40,2

Fonte: ASTM D7151 —- 15

Dois resultados obtidos por dois operadores diferentes,
em equipamentos diferentes, com o mesmo material,
serdo considerados suspeitos se a diferenca entre eles,

expressa pelo CV, exceder os valores da Tabela 4.

/Anexo A
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Anexo A (normativo) — Figuras

-— A

Diametro 25-mm

A 8+0,1 mm 25%0,1 mm

B >1,5mm >1,5mm

Figura A1 — Dimens®es das placas de teste

Fonte: ASTM D7175 - 15
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Figura A2 — Determinacgéo da correcdo da temperatura

Fonte: ASTM D7175 - 15

=== == Erro de didmetro, placa de 8 mm
m—— Erro de didmetro, placa de 25 mm
= = = Erro de gap, placa 8 mm
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Figura A3 — Efeito do erro no gap
Fonte: ASTM D7175 - 15

/Anexo B
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Anexo B (normativo) — Fluido de referéncia

Um polimero organico produzido pela Cannon Instrument Company, como padrdo de Viscosidade N2700000SP, é um
material adequado para ser utilizado como fluido de referéncia para verificar a calibragdo do DSR. Este polimero é apenas
um exemplo de produto adequado comercialmente disponivel. Esta informagéo € dada para facilitar aos usuarios desta Norma
e ndo constitui um endosso, por parte do DNIT, ao uso exclusivo do produto citado. Portanto, materiais com caracteristicas
similares produzidos por outras empresas podem ser usados como fluido de referéncia, seguindo o procedimento descrito a

seguir com as alteragOes necessarias.

Os seguintes cuidados devem ser tomados ao usar um fluido de referéncia:

a) O Fluido ndo pode ser usado para verificar a precisao da medida do angulo de fase.

b) O Fluido ndo pode ser aquecido além da temperatura de referéncia da viscosidade especificada, pois 0 aquecimento

acarreta variacdes na viscosidade.

¢) O Fluido deve ser usado depois que a verificacdo da temperatura do reémetro for efetuada.

d) O Fluido ndo pode ser usado para calibrar o transdutor de torque, apenas para verificar a calibracdo. O fornecedor ou
representante deve realizar a calibrac@o do redmetro com instrumentos de calibracdo projetados especificamente para

este fim. Estes instrumentos néo estao disponiveis nos laboratérios.

e) O Fluido deve ser testado na frequéncia de 10 rad/s e dentro da faixa de temperatura especificada. Para o fluido utilizado
como exemplo, a faixa de temperatura é de 58 °C a 64 °C.

f) Deve-se tomar cuidado para ndo produzir bolhas durante o preparo da amostra entre as placas. As bolhas no fluido
podem causar erros na medida da viscosidade dindmica. Portanto, o fluido utilizado deve estar isento de bolhas.

g) O fluido deve ser descartado apos 0 uso.

Inicialmente, é necessario realizar a limpeza das placas com uso de acetona para garantir a qualidade dos resultados. Apos
a limpeza, o fluido deve ser transferido para a placa inferior. Recomendam-se trés formas de transferir o fluido para a placa:
utilizando um bastéo de vidro, utilizando uma espatula ou despejando o fluido diretamente sobre a placa.

No método do bastao de vidro, Figura B1(a), deve-se inserir um bastdo de vidro no fluido e girar o bastao. Continuar girando
0 bastéo e puxa-lo lentamente do fluido, carregando uma pequena massa do fluido aderida ao bastdo. Tocar a massa de
fluido na placa para transferir o fluido para a placa.

No método da espatula, Figura B1(b), deve-se usar uma espatula cuidadosamente para transferir o fluido. Deve-se tomar
cuidado especial para ndo reter ar a medida que o material é transferido. Espalhar a massa da espatula na placa e cortar a
massa da espatula passando a espatula pela borda da placa. Este método é dificil de implementar e € o menos recomendado

dos trés métodos.

O método de transferéncia direta, Figura B1(c), s6 deve ser usado se o redmetro estiver equipado com placas que podem
ser removidas e reinstaladas sem afetar a referéncia do gap. Nesse caso, remover a placa inferior e encostar a superficie da
placa na superficie do recipiente contendo o fluido. Puxar a placa do recipiente, trazendo uma massa do fluido junto. Inverter

a placa e deixar o fluido escorrer, ficando em forma de cogumelo.
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(a) Bastéo de vidro em uso para (b) Espéatula em uso para colocagédo (c) Colocacéo do fluido de
colocacao do fluido de referéncia do fluido de referéncia na placa referéncia na placa com uso do
na placa. toque direto

Figura B1 — Formas de transferir o fluido de referéncia para as placas do DSR

Fonte: ASTM D7175 - 15

Apés transferir o fluido para a placa, executar ajuste da amostra, conforme a subsecéo 8.3, e realizar a determinacéo do |G|

conforme a Secéo 9, ndo sendo necessario realizar o teste de linearidade para o fluido.

A partir do valor de |G*| determinado e da frequéncia utilizada no ensaio é possivel estimar a viscosidade do fluido de
referéncia, utilizando o modelo empirico de Cox-Merz que correlaciona as viscosidades dindmica e estacionaria de polimeros.
O método apresenta, em termo simplificados, a seguinte aproximagéo:

P61

w

n n (B1)

Onde:

n* é a viscosidade dinamica, expressa em unidade de presséo multiplicada por segundo;

|G*| é o modulo dinamico de cisalhamento do fluido, expresso em unidade de presséao;

w é a frequéncia angular do ensaio, expressa em radianos por segundo;

71 é a viscosidade capilar do fluido, especificada pelo fabricante, expressa em unidade de pressdo multiplicada por segundo.

Para validar a calibragdo do DSR, a viscosidade dindmica determinada deve apresentar diferenca maxima de + 3 % da
viscosidade capilar reportada pelo fabricante do fluido de referéncia;

O material utilizado como exemplo de fluido de referéncia se comporta como fluido viscoso a 64 °C e fornece uma estimativa
precisa de |G*| acima de 64 °C. Em temperaturas abaixo de 58 °C, esse material fornece valores incorretos de |G*|, com

erros gque aumentam a medida que a temperatura se afasta de 64 °C.

/Anexo C
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Anexo C (nhormativo) — Sele¢cdo do gap extra

A determinagéo do diametro da amostra é uma das etapas mais criticas do procedimento. A precisdo das grandezas medidas
depende do didmetro da amostra. O didametro é assumido igual ao das placas. Por esta razdo, tanto o gap quanto o
aparamento do excesso de ligante podem formar um ligeiro abaulamento lateral na amostra. Quando o gap é limitado para
sua dimenséo final, o abaulamento deve ser suficiente para compensar qualquer retracdo do ligante e, consequentemente,
evitar a superficie cdbncava mostrada na Figura C1(a). O didmetro da amostra teste na Figura C1(a) se aproxima de (d) mais

do que (d’) que é o didmetro da placa. O médulo dindmico de cisalhamento é calculado pela Equacgéo (C1):

(C1)
Onde:

|G*| é o médulo dinamico de cisalhamento, expresso em unidade de presséo;

h é a espessura da amostra, expressa em unidade de comprimento;

T é o raio da placa utilizada, expresso unidade de comprimento;

T é o torque aplicado a amostra, expresso em unidade de comprimento multiplicada por unidade de forga;

0 é o deslocamento angular, expresso em radianos.

| [—

d - d

—:— ——
| |

(a) Superficie concava inadequada na amostrano gap  (b) Superficie convexa adequada na amostra no gap de
de ensaio. ensaio.
Figura C1 — Representacdo das superficies laterais de amostras de ligante
Fonte: Adaptado de ASTM D7175 — 15

De acordo com a Equagéo (C1), o médulo depende do raio (ou didmetro) elevado a quarta poténcia. Portanto, uma pequena
concavidade na superficie externa da amostra de teste, como mostrado na Figura C1(a), tera um grande efeito no médulo
medido. Para uma determinada concavidade, o efeito no mdédulo medido é maior para a placa de 8 mm do que para a placa
de 25 mm. Resultado mais desejavel é um ligeiro abaulamento convexo, ilustrado na Figura C1(b), garantindo uma adequada
transferéncia de esforgos para a amostra. Deve-se notar que erros no didmetro da amostra nédo incidem nos valores medidos
de angulo de fase.

Valores recomendados de gap extra para formag&o de abaulamento adequado sdo de 50 um e 100 ym, respectivamente,
para as placas de 25 mm e 8 mm. Embora estes valores possam ser apropriados para muitos redmetros, materiais e
temperaturas, eles ndo sdo universais. Se na condicdo do gap de ensaio a amostra ndo apresentar um abaulamento
apropriado, os valores recomendados devem ser ajustados. A avaliacdo final da amostra deve ser feita na temperatura de

ensaio ou na temperatura intermediaria considerando uma faixa de 25 °C para a mesma amostra.

Abaulamentos apropriados e inapropriados estdo mostrados nas Figuras C2(a), C2(b) e C2(c). Uma lente de aumento é (til
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para o exame da forma do abaulamento. Independentemente do gap de ensaio, para produzir abaulamento desejavel, o gap

atual empregado deve ser usado nos calculos.

(a) Tamanho ideal de abaulamento (b) Abaulamento céncavo (c) Abaulamento excessivo
(inadequado) (inadequado)

Figura C2 — Exemplos de superficies laterais de amostras de ligante
Fonte: ASTM D7175 - 15

Os fatores que podem influenciar a formacédo do abaulamento na temperatura de ensaio séo:

a)

b)

c)

d)

e)

O valor total do gap usado para criar o abaulamento.

A diferenca entre a temperatura do aparamento, a temperatura em que o abaulamento foi criado e a temperatura do

ensaio.
Contracéo e expanséo térmica do reébmetro.
Contracéo e expanséo térmica do ligante asfaltico.

A superficie concava é mais susceptivel de ser formada a temperaturas intermediarias do que a altas temperaturas (mais
na placa de 8 mm do que na placa de 25 mm). De fato, a altas temperaturas, o0 material em excesso pode ser prensado
pelas placas conforme Figura C2(c). Esta situacdo deve ser evitada e pode requerer um gap extra ligeiramente menor
que o valor recomendado.

/Anexo D
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Anexo D (normativo) — Teste de linearidade

Para a determinacdo das propriedades reoldgicas de um ligante asfaltico virgem ou envelhecido no RTFOT, deve-se
empregar um nivel de carregamento que garanta que o comportamento do material esteja dentro do regime viscoelastico
linear, para as condi¢Ges de temperatura e frequéncia de ensaio. Por isso, antes de iniciar um ensaio, com deformacéo ou

tensdo controlada, deve-se testar a regido de linearidade do material.

A regido de comportamento linear do material é determinada com base na variacdo do médulo dindmico de cisalhamento,

obtido na temperatura de ensaio com frequéncia de 10 rad/s, aumentando a amplitude de deformacg&o ou tenséo aplicada.

Essa varredura do nivel de carregamento é realizada da seguinte forma:

a) Preparar o DSR de acordo com a Se¢éo 7 desta norma.

b) Preparar uma amostra para ensaio com a placa de 25 mm, conforme Secao 8 desta norma.

c) Selecionar a temperatura de ensaio e realizar o ensaio conforme o procedimento da Sec¢éo 9 desta Norma, exceto pela

definicdo do carregamento que deve ser feita conforme as alineas seguintes.

d) Para ensaio com deformagéo controlada, obter o médulo dinamico de cisalhamento com deformacgdes de 2 %, 4 %, 6 %,
8 %, 10 % e 12 %, nesta ordem.

e) Para ensaio com tensao controlada, obter o moédulo dinamico de cisalhamento com tensdes de 0,015 kPa, 0,030 kPa,
0,045 kPa, 0,060 kPa, 0,075 kPa e 0,090 kPa, nesta ordem.

f)  Calcular a razdo entre cada modulo dinamico de cisalhamento obtido e 0 médulo obtido com o menor nivel de carga.

g) Plotar em um grafico os valores de modulo obtidos e os valores da razéo entre os médulos versus o nivel de carregamento

aplicado, conforme as Figuras D1le D2.

h) A regido de comportamento viscoelastico linear é definida como sendo a faixa de carga para a qual a razdo entre os

modulos é igual ou superior a 95 %.

i) Se o ligante utilizado ndo apresentar comportamento linear para os valores de carga anteriores (tenséo ou deformagao),

refazer o teste de linearidade utilizando niveis de carga menores.

Apos concluir o teste de linearidade, reportar as informacdes seguintes para cada nivel de carga (tenséo ou deformacéo):

j)  Frequéncia, com preciséo de 0,1 rad/s.

k) Temperatura, com precisdo de 0,1 °C.

I) Niveis de deformag@es aplicadas, com precisdo de 0,1 % (deformacéo controlada).

m) Niveis de tensdes aplicados, com precisédo de 0,001 kPa (tensado controlada).

n) Médulo dindmico de cisalhamento para cada nivel de carga, com trés algarismos significativos.
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——|G*| (kPa) —O—Razéo

0,60 1,03
0,58 - 1,00
T 0,56 £ 098 o
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. &

& 054 - 0,95
0,52 - 0,93
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0 2 4 6 8 10 12 14

Deformacéo (%)

Figura D1 — Exemplo de resultado de teste de linearidade realizado com deformacéo controlada

——-|G*| (kPa) —O—Razéo

0,60 1,01
0,58 - 1,00
_0,56 - 0,99
g S
< 0,54 - 0,98 N
*9 0 d
0,52 - 0,97
0,50 - 0,96
0,48 0,95

0,000 0,015 0,030 0,045 0,060 0,075 0,090 0,105
Deformacéo (%)

Figura D2 — Exemplo de resultado de teste de linearidade realizado com tenséo controlada

/Anexo E
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Anexo E (normativo) — Tempo de equilibrio térmico

Apos a colocagdo da amostra de ligante entre as placas metalicas do redmetro, é necessario aguardar um periodo de tempo,
para garantir o equilibrio térmico entre a amostra e as placas. Devido aos gradientes térmicos entre as placas e a amostra,
pode levar mais tempo para a amostra atingir o equilibrio térmico do que o tempo indicado pelo termémetro DSR. Portanto,
€ possivel que em alguns casos o tempo de espera de 10 minutos ndo seja suficiente para que a amostra atinja o equilibrio

térmico, sendo necessério determinar experimentalmente o tempo necessario.

O tempo necessario para o equilibrio térmico depende das caracteristicas do DSR, da eficiéncia do sistema de controle de
temperatura, das dimens6es das placas utilizadas, da temperatura ambiente e das temperaturas iniciais da amostra e do
equipamento. Rebmetros que utilizam fluidos para o controle de temperatura sdo mais eficientes. Nesses equipamentos, 0
tempo de espera de 10 minutos costuma ser suficiente para garantir o equilibrio térmico entre a amostra e as placas metalicas,
na maioria das condicdes de ensaio. Entretanto, para rebmetros que utilizam sistemas de controle de temperatura por

correntes de ar, o equilibrio térmico para cada temperatura/condi¢éo de ensaio deve ser estabelecido.

Uma estimativa confiavel do tempo necessario para o equilibrio térmico pode ser obtida pelo monitoramento da temperatura
do DSR e do mdédulo dindmico de cisalhamento de uma amostra colocada entre as placas metalicas. Como o modulo é
altamente sensivel a variagdes de temperatura, ele € um excelente indicador do equilibrio térmico. O monitoramento deve
ser feito da seguinte forma:

a) Preparar o DSR de acordo com a Secao 7 desta norma.
b) Preparar uma amostra para ensaio, conforme Secéo 8 desta norma, usando um ligante ndo modificado.

c) Selecionar a temperatura de ensaio e operar o DSR em modo continuo a 10 rad/s, utilizando um valor de deformacédo

que forneca medidas dentro do regime viscoelastico linear (conforme o Anexo D).

d) Registrar o médulo dindmico de cisalhamento em intervalos de tempo de 30 segundos e plotar o grafico de médulo de
cisalhamento dinamico versus tempo (ver Figura E1).

O tempo para atingir o equilibrio térmico ser&4 o tempo necessario para os valores de mddulo permanecerem constantes
(determinado visualmente, conforme Figura E1). Normalmente, este intervalo deve ser maior que o tempo requerido para se
obter uma leitura de temperatura constante no termémetro do DSR. Deve ser atribuido um tempo para equilibrio térmico para
cada temperatura de ensaio.

90 1 53,0
——1G*I médulo dinamico de 1 528
S g5 | cisalhamento kPa
s& { 526
8% 80 1{ 524
£ Qs 1 500 o Tempo para equilibrio térmico, 1G*| variando
€ *g 75 | 1 500 i) Equilibrio térmico
T o ' 4 =] .
oE 1518 ‘é E Tempo de espera, 5 min, IG*| constante
-§ % 70 f 1 51‘6 "é.’_ E Iniciar ensaio 5-10 min apds equilibrio
=2 i ]
%45 L v 9 1 914 +
< m >4 B >« ol 512
6,0 . . - . 51,0
0 200 400 600 800 1000
Tempo, s

Figura E1 — Determinacédo do tempo de equilibrio térmico

Fonte: ASTM D7175 - 15
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a)

b)

c)

d)

9)
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