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RESUMO

O envelhecimento e rejuvenescimento de dois ligantes asfalticos convencionais foram
avaliados neste estudo. Os ligantes sdo provenientes de um trecho experimental
construidocom mistura asfalticadensaa quente,com4 cmde espessura(para ambos
os ligantes). Os ligantes foram extraidos e recuperados das amostras coletadas das
segoes do trecho experimental em diferentes tempos (T= 0, 12, 24, 36 e 108 meses
apos a construgao do pavimento). Em laboratorio, os ligantes foram envelhecidos por
meio dos ensaios RTFOT, PAV 20h, PAV 60h e SUNTEST. Foram realizados ensaios
reologicos de varredura de frequéncia e temperatura, bem como a analise dos
parametros G*c, we, R e GR. Além disso, foram realizados os ensaios MSCR e LAS
para avaliar a resisténcia a deformacdo permanente e a fadiga dos ligantes,
respectivamente, nos diferentes niveis de envelhecimento e rejuvenescimento. Os
ensaios de fracionamento SARA, GPC, FTIR e RMN foram realizados para avaliar as
alteracbes quimicas decorrentes do envelhecimento em laboratério e em campo. Os
resultados mostraram que o envelhecimento pelo SUNTEST foi o mais severo,
mostrando a importancia da radiagdo UV no processo de degradagao dos ligantes
asfalticos. Além disso, o envelhecimento fotoquimico provocou reagdes quimicas
diferentes nos ligantes asfalticos quando comparado ao envelhecimento termo
oxidativo, tendo impacto diferente nas fragdes quimicas dos dois ligantes avaliados.
Em campo, os ligantes continuaram envelhecendo ao longo do tempo, provocando
alteragdes quimicas e de desempenho nos ligantes asfalticos. A comparagéao entre os
envelhecimentos em laboratério e em campo mostrou que o envelhecimento em
campo (apdés 36 meses) foi mais severo que o ensaio PAV 20h, apresentando
resultados mais proximos do PAV 60h, para ambos os ligantes. A utilizagdo de AR a
base de 6leo vegetal de pinho,nosteores de 2%, 4% e 6%, mostrou que o AR permite
recuperar a maioria das propriedades do ligante envelhecido com teor de 4% de AR.
No entanto, o rejuvenescimento segue uma tendéncia diferente do envelhecimento,
mostrando que o0 AR atua de forma diferente sobre as propriedades viscoelasticas dos
ligantes envelhecidos. Além disso, a avaliagdo da dosagem de AR com diferentes

parametros mostrou que a dosagem apenas pelas propriedades viscoelasticas



lineares do ligante asfaltico pode néo ser suficiente para garantir o desempenho final

das misturas recicladas.

Palavras-chave: Pavimentagdo asféltica (reciclagem), Asfalto, Reologia, Analise

quimica, Agente rejuvenescedor



ABSTRACT

The aging and rejuvenation of two neat asphalt binders were evaluated in this study.
Both binders are from an experimental section that was built with dense hot asphalt
mixtures of the two binders, with 4 cm thick. The binders were extracted and recovered
from the samples collected from the experimental sections at differenttimes (T = 0, 12,
24, 36 and 108 months after the pavement construction). In the laboratory, the virgin
binders were aged using RTFOT, PAV 20h, PAV 60h and SUNTEST. Rheological
frequency sweep tests were carried out, as well as the analysis of the parameters G*c,
wc, R and GR. In addition, MSCR and LAS tests were carried out to evaluated the
resistance to permanent deformation and to fatigue, respectively, of both binders at
different levels of aging and rejuvenation. The SARA fraction, GPC, FTIR and NMR
tests were performed to evaluate the chemical changes resulting from laboratory and
field aging. The results show that the SUNTEST aging was the most severe, showing
the importance of UV radiation in the aging process of asphalt binders. In addition,
photochemical aging causes different chemical reactions in the asphaltbinders when
compared to thermo oxidative aging, with differentimpact on chemical fractions of the
two binders evaluated. In the field, binders continued to age over time, resulting in
chemical and performance changes in asphalt binders. The comparison between
laboratory and field aging showed that agingin the field (after 36 months) was more
severe than the PAV 20h, and the results were closer to PAV 60h, for both binders.
The use of pine-based rejuvenating agent with 2%, 4% and 6% content, showed that
the AR allowed to recover most of the properties of the aged binders with 4% of AR.
However, rejuvenation follows a different trend from aging, showing that AR acts
differently on the viscoelastic properties of aged binders. In addition, the AR dosage
evaluation using different parameters showed that the dosage only through binders
linear viscoelastic properties may not be sufficientto guarantee the final performance

of the recycled mixtures.

Keywords: Asphalt pavement (recycling), Asphalt, Rheology, Chemical analysis,

Rejuvenating agent
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1. INTRODUGAO

Atualmente, a malha rodoviaria brasileira possui cerda de 213.500 km de vias
pavimentadas. No entanto, 59% das rodovias federais e estaduais avaliadas pela
Pesquisa CNT de Rodovias apresentaram classificagdo regular, ruim ou péssima
(CNT, 2019). Considerando que o modo rodoviario € o principal meio de transporte no
Brasil, sendo responsavel por 61 % do transporte de cargas e 95 % do transporte de
passageiros (CNT, 2019), a ma qualidade das vias implica em maior custo aos
usuarios com a manutencdo dos veiculos, maior tempo de viagem e,
consequentemente, maior consumo de combustivel (BARTHOLOMEU; CAIXETA
FILHO, 2008).

Com o passar dos anos, houve umgrande aumento do volume de trafego nas estradas
brasileiras assim como o aumento das cargas transportadas pelos caminhdes,
excedendo até 20% do limite por eixo (BOSSO et al., 2016). Isso aliado a falta de
manutencgao resultaram em grande numero de pavimentos deteriorados (DAVID,
2006).

No Brasil, cerca de 95% das estradas brasileiras sdo pavimentadas com revestimento
asfaltico (BERNUCCI et al., 2010). Segundo Airey (2003), os principais fatores que
afetam a durabilidade dos pavimentos asfalticos, considerando que sua execucao foi
realizada de forma correta, sdo o enrijecimento pelo envelhecimento e o dano pela
umidade. Os principais defeitos desses pavimentos sdo a deformagao permanente, o
trincamento por fadiga e o trincamento térmico (BERNUCCI et al., 2010; PIRES et al.,
2017).

Quandoum pavimento asfaltico se encontra deteriorado, hanecessidade de restaurar
as condigdes de trafegabilidade da via de modo a garantir segurancga e conforto aos
usuarios. Essa restauracdo pode ser feita por meio de novas camadas sobre o
pavimento, ou por meio do corte de todo ou parte do revestimento deteriorado e

execucao de nova camada de revestimento asfaltico(BERNUCCI et al., 2010).
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Devido a crise do petréleo nos anos 70, viu-se necessaria a busca por solugdes
técnicas que permitiam aproveitar os recursos de maneira mais racional e eficiente
(ARRA, 2001; DAVID, 2006; AL-QADI et al., 2012). Dessa forma, nas ultimas décadas,
a reciclagem de pavimentos asfalticos vem sendo cada vez mais utilizada na
manutengao e restauragao de estradas devido aos ganhos ambientais e econdmicos,
como a reducao do consumo de recursos naturais e energia, contribuindo para o
desenvolvimento sustentavel e preservacéo do meio ambiente (BROSSEAUD, 2011).
Alémdisso, a reciclagem permite resolver o problema associado a disposi¢aofinal dos
residuos dos pavimentos deteriorados (COSTA; PINTO, 2011; FREIRE et al., 2014).
Segundo Chen et al. (2009), o material asfaltico reciclado dos pavimentos, ou RAP
(do inglés, Reclaimed Asphalt Pavement), € um dos materiais mais reciclados no

mundo.

Zaumanis et al. (2016) mostram uma comparagdo dos custos de producgéo por
tonelada de mistura asfaltica virgem com a produc¢ao de misturas asfalticas recicladas
com diferentes teores de RAP, entre 0 % a 100 % RAP (Figura 1). Dependendo da
disponibilidade do RAP, os custos por tonelada de uma mistura 100 % RAP podem

reduzirentre 50 a 70 % dos custos de uma mistura com materiais novos.

Figura 1 — Comparacao dos custos de producédo entre misturas asfaltica nova e mistura asfaltica
reciclada a quente.

4

Controle de poluigao

Custo portoneladade mistura asfaltica

Ligante asfaltico Rejuvenescedor
- Testes
Combustivel Processamento RAP
0% 25% 50% 75% 100%

Teorde RAP

Fonte: Adaptado de Zaumanis et al. (2016)
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1.1.  IDENTIFICAGAO DO PROBLEMA

No processo de reciclagem, o material asfaltico fresado dos pavimentos deteriorados
é reutilizado na produgao de novas misturas, reaproveitando os agregados e o ligante
asfaltico do antigo revestimento, com adicdo ou ndo de agentes rejuvenescedores,
espuma de asfalto, ligante asfaltico novo, ou aglomerantes hidraulicos para a
fabricacdo da misturareciclada (BERNUCCI et al., 2010).

No entanto, a inclusado de altas taxas de RAP levanta preocupagdes sobre o ligante
que a mistura recebe do RAP devido ao seu grau de envelhecimento. Esse
envelhecimento ocorre ao longo do tempo durante a usinagem, transporte,
compactacdo e vida de servico (LU; ISACSSON 2002; MASSON et al., 2006;
GENNESSEAUX, 2015; DONDI et al., 2016). O envelhecimento do ligante asfaltico
tem uma influéncia importante sobre a vida util de um pavimento asfaltico, pois o
ligante € o responsavel pelo recobrimento dos agregados e coesdo da mistura

asfaltica dos revestimentos.

O envelhecimento torna o ligante mais rigido e quebradicgo, resultando na perda de
propriedades mecanicas e afetando a durabilidade do pavimento (QIN et al., 2014). O
processo de envelhecimento do ligante € complexo, sendo influenciado pela origem
do petréleo, pelo processo de produgaodo CAP, pelas condi¢bes de usinageme pelas
condi¢des ambientais durante a vida de servigo do pavimento (LU; ISACSSON, 2002;
CRAVO, 2016). Devido a essas variaveis, pesquisadores continuam tentando
desenvolver métodos de ensaios em laboratério que sejam representativos do
envelhecimento que o ligante sofre, em campo, ao longo do tempo. No entanto, a
maioria dos métodos ja desenvolvidos consideram apenas o envelhecimento termo
oxidativo. Segundo Silva et al. (2005), a radiagdo solar que incide no pavimento
asfaltico provoca reagdes radicalares no ligante asfaltico, tornando a camada

superficial do pavimento altamente oxidada.

A compreenséao da influéncia do envelhecimento sobre as propriedades do ligante
asfaltico se faz necessaria para o correto emprego da técnica de reciclagem de
pavimentos. A rigidez da mistura asfaltica reciclada com RAP depende do tipo de

agregado, sua graduacao e rigidez, e da quantidade de ligante asfaltico envelhecido
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contido no RAP, podendo apresentar baixo desempenho em relagdo a fadiga
(ONGEL; HUGENER, 2015).

Atualmente, muitas pesquisas vém sendo realizadas com a utilizacdo de agentes
rejuvenescedores (ARs) com o intuito de restaurar as propriedades do ligante
envelhecido e, consequentemente, aumentar a taxa de incorporacido de RAP nas
misturas recicladas (ALl et al., 2016). Nessas diversas pesquisas, diferentes tipos de
agentes rejuvenescedores vém sendo testados, assim como diferentes métodos de

dosagem de AR vém sendo empregados.

Neste contexto, este trabalho visa avaliar o envelhecimento, em laboratorio e em
campo, de dois ligantes asfalticos convencionais, de forma a melhor compreender as
alteracbes provocadas por esses processos, verificando se a simulagaode laboratério
representa o envelhecimento de campo e quais parametros permitem melhoranalise
do envelhecimento sofrido pelo ligante. O trabalho pretende ainda avaliar o
rejuvenescimento dos ligantes asfalticos envelhecidos, verificando métodos de
dosagem de agentes rejuvenescedores e o efeito do mesmo no eventual processo de

reciclagem a quente das misturas asfalticas.

1.2. OBJETIVOS

O objetivo geral desta dissertacdo de mestrado é avaliar o envelhecimento e o
rejuvenescimento de ligantes asfalticos visando a melhor compreenséo desses dois
processos na técnica de reciclagem a quente de pavimentos asfalticos. O
envelhecimento sera avaliado em ligantes envelhecidos em laboratério e em campo,
a partir de ensaios reoldgicos e quimicos. O rejuvenescimento sera avaliado em dois

ligantes convencionais envelhecidos em laboratério, a partir de ensaio reoldgicos.
Os obijetivos especificos da dissertagéo sao:

e Avaliar o envelhecimento do ligante asfaltico em laboratério em diferentes
niveis de envelhecimento termo oxidativo e por radiagao UV, a partir da analise

de parametros reologicos e quimicos.
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e Avaliar o envelhecimento do ligante asfaltico em campo em diferentes tempos
de envelhecimento, a partir da analise de parametros reoldgicos e quimicos.

e Avaliar comparativamente os processos de envelhecimento em laboratorio e
em campo.

e Avaliaro processo de rejuvenescimento de ligantes asfalticos envelhecidos em
laboratorio.

e Avaliardosagem de agente rejuvenescedor por diferentes parametros.

1.3. ORGANIZAGAO DA DISSERTACAO

O trabalho é dividido em 6 capitulos, nos quais os capitulos 3, 4 e 5 foram escritos em

formato de artigo, da seguinte forma:

Capitulo 1 apresenta a introdugao geral, a identificagdo do problema, o objetivo geral

e especificos e a organizacao da dissertagao.

Capitulo 2 apresenta a revisao bibliografica dos paradmetros utilizados para analise do
envelhecimento de ligantes asfalticos de modo a fundamentar as escolhas das

analises realizadas nos capitulos subsequentes.

Capitulo 3 apresenta o estudo do envelhecimento em laboratério a partir de processo

termo oxidativo e radiagao UV.

Capitulo 4 apresenta o estudo do envelhecimento em campo, comparando com 0s
envelhecimentos de laboratorio de modo a validar a simulagéo do envelhecimento em

laboratoério.

Capitulo 5 apresenta uma revisao bibliografica sobre os agentes rejuvenescedores
utilizados em diferentes estudos e apresenta o estudo do rejuvenescimento de dois
ligantes asfalticos, avaliando o efeito de um agente rejuvenescedor nas propriedades
dos ligantes envelhecidos em laboratério e fazendo uma avaliagdo do método de

dosagem.

Capitulo 6 traz as consideragdes finais do trabalho e algumas sugestbes para

trabalhos futuros.



A Figura 2 apresenta a organizagao e as etapas da dissertacao
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Legenda:

Capitulo 3
Capitulo 4

Capitulo 5

Figura 2 — Organizagéo e etapas da dissertagao
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2. PARAMETROS UTILIZADOS PARA A ANALISE DO ENVELHECIMENTO
DE LIGANTES ASFALTICOS

2.1. LIGANTES ASFALTICOS

O ligante asfaltico, como € denominado o asfalto utilizado na pavimentagao, provém
do refino do petréleo e possui propriedades importantes que estimulam sua intensa
utilizagdo no setorrodoviario. Por ser um adesivo termoviscoelastico, ao ser aquecido
a temperaturas superiores a 100°C torna-se um liquido viscoso, que permite recobrir
os agregados proporcionando forte unido entre eles. Além disso, o ligante permite
flexibilidade ao pavimento, € impermeavel a agua e pouco reativo (USIRF, 2001;
BERNUCCI et al., 2010).

A composicao quimicados ligantes asfalticos é bastante complexa, podendovariar de
acordo com a origem e o processo de refinodo petréleo bruto (BERNUCCIetal., 2010;
CRAVO, 2016). Segundo Petersen (1984), a qualidade dos ligantes depende da
origemdo petroleo bruto, pois diferentes petréleos apresentam composi¢oes quimicas
diferentes. Dessa forma, pavimentos construidos com ligantes asfalticos que possuem

a mesma classificagao podem apresentar desempenho e manutencao diferentes.

O ligante é composto predominantemente por hidrocarbonetos, de 90 a 95%,
apresentando também de 5 a 10% de heteroatomos (oxigénio, enxofre, nitrogénio) e
metais (vanadio, niquel, ferro, aluminio, magnésio, calcio e silicio) (USIRF, 2001;
HUNTER SELF; READ, 2015; BERNUCCI et al., 2010).

Os hidrocarbonetos presentes no ligante asfaltico apresentam estrutura molecular
variada na forma de cadeias lineares com ramificacbes ou nao, anéis simples ou
complexos saturados ou insaturados (USIRF, 2001; BROWN et al., 2009). Segundo
Petersen (1984), o tipo e a estrutura molecular sdo importantes para compreender

como a composicao afeta as propriedades fisicas e a reatividade quimica do ligante.
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2.2. AVALIACAO DO ENVELHECIMENTO DE LIGANTES ASFALTICOS

Durante o processo de usinagem e vida de servico, o ligante asfaltico sofre
envelhecimento especialmente sob altas temperaturas, luz solar, contato com o
oxigénio, ou a combinacao desses fatores. O envelhecimento altera as propriedades
do ligante asfaltico, causando perda de desempenho e reduzindo a durabilidade do
pavimento (LU; ISACSSON, 2002; QIN et al., 2014; CRAVO, 2016).

Por ser um material organico, o ligante é oxidado na presenca de oxigénio, formando
compostos polares que tendem a se associarem micelas, grupos de grande tamanho
molecular (HUNTER SELF; READ, 2015). O envelhecimento é caracterizado pelo
endurecimento do ligante, resultando no aumento da viscosidade e diminuic&o da

penetracdo do material.

Cravo (2016) observou que ligantes obtidos por diferentes rotas de producgao
apresentam comportamento diferente quanto ao envelhecimento. Segunda a autora,
o ligante produzido por destilagdo direta apresentou menor susceptibilidade ao
processo de envelhecimento quando comparado a um ligante produzido pela diluigao

do residuo da desasfaltagdo a propano (RASF) com gasdleo pesado.

2.2.1. PARAMETROS EMPIRICOS

Muitos autores utilizam os ensaios empiricos, presentes nas normas brasileira e
européia de classificagdo dos ligantes asfalticos, para verificagdo do seu
envelhecimento. Os parametros mais utilizados sdo a penetragdo, o ponto de

amolecimento e a viscosidade.

A partir desses parametros foram criados os indices Pl (indice de penetracéo) e o
PVN (Numero penetragao-viscosidade) que também permitem avaliar o nivel de
envelhecimento dos ligantes. O Pl descreve a suscetibilidade térmica de um ligante
asfaltico, variando de -3, suscetivel a temperatura alta, a +7, suscetivel a temperatura
baixa (ZAUMANIS; MALLICK; FRANK, 2013; HUNTER SELF; READ, 2015).
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O PI pode ser calculado pelas eq.(1) e eq.(2). As temperaturas de 4 e 25 °C sao
sugeridas para o calculode Plcomo um indicadordo desempenho damistura asfaltica
a baixa temperatura (ZAUMANIS; MALLICK; FRANK, 2015). Um material com baixo
valor de Pl é mais suscetivel a variacdo de temperatura, quando alta, alterando sua
consisténcia rapidamente (HESP; SHURVELL, 2010).

_20(1—-25+%4) (1)
~ 1+50xA4
Ao (Log PEN emT1) — (Log PEN em T2) )
B T1—T2
Onde: T1 é a temperatura de ensaio 1 (4 °C)

T2 é a temperatura de ensaio 2 (25 °C)

O indice PVN desenvolvido por McLeod, considera medidas de viscosidade a altas
temperaturas, sendo uma alternativa ao Pl (HESP; SHURVELL, 2010). O calculo é
realizado a partir da viscosidade medidaa 135 °C e da penetracédo a 25 °C, de acordo
com as €eq.(3) a eq.(5) (MCLEOD, 1976). Um valor elevado de PVN indica baixa
suscetibilidade térmica (ZAUMANIS; MALLICK; FRANK, 2015).

logL — logX (3)
PVN =——— % (—1,5
logL—LogM*( )
logL = 4,2580 — 0,79674 * logP 4)
log M = 3,46289 — 0,61094 * logP (5)
Onde: X é a viscosidade cinematica medida a 135 °C,

centistokes

P é a penetragdo a 25 °C, 1/10 mm

L é a viscosidade a 135 °C para um PNV=0,0 (cSt)
M é a viscosidade a 135 °C para um PVN=-1,5 (cSt)



31

Hesp e Shurvell (2010), observam que os indices Pl e PVN correlacionam os
problemas observados nos pavimentos com as caracteristicas do ligantes asfaltico.
Os resultados da pesquisa mostraram que os ligantes que apresentaram
caracteristica mais elastica (alto valor de Pl e baixo valor de PVN) foram
significantemente mais propensos a trincas térmicas. Quando o ligante asfaltico
envelhece, o valor de indice de penetracdo (Pl) geralmente aumenta, indicando
material menos capaz de fluir, ou seja, mais estruturado, quebradi¢o e mais propenso

ao trincamento.

2.2.2. PARAMETROS REOLOGICOS

A especificagdo Superpave (Superior Performing Asphalt Pavements) do SHRP
(Strategic Highway Research Program) contribuiu para melhor compreensédo das
propriedades dos ligantes asfalticos, uma vez que considera as propriedades
viscoelasticas e realiza a classificagédo de acordo com o grau de desempenho do
ligante, frente aos principais defeitos encontrados nos pavimentos asfalticos. Muitas
pesquisas foram desenvolvidas utilizando equipamentos e ensaios propostos pela
especificacao, que também continuou sendo aprimorada ao longo dos ultimos anos.
Novos ensaios e critérios foram adicionados a especificacdo americana de forma a

melhor caracterizar e classificar os ligantes asfalticos.

O envelhecimento do ligante é verificado a partir das mudangas nas propriedades
viscoelasticas, moédulo de cisalhamento dinamico (|G*|) e &ngulo de fase (8), como no
trabalho de Osmari et al. (2017) sobre o estudo do rejuvenescimento de ligantes

asfalticos com diferentes agentes rejuvenescedores (Figura 3).

O valor do mdédulo de cisalhamentodinamicoaumentacom o nivel de envelhecimento
dos ligantes. Valores elevados de |G*| sao favoraveis para deformacgao permanente,
no entanto sdo geralmente desfavoraveis para o desempenho quanto ao trincamento
térmico (KIM, 2008).
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Figura 3 — Modulo de cisalhamento dindmico e angulo de fase a 25 °C (a) PG 64-22 Se em (b) PG
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Fonte: Adaptado de Osmari et al. (2017)

A intensa utilizagcado dos ensaios reoldgicos para caracterizagao de ligantes asfalticos
levou ao estudo mais aprofundado dos resultados para tentar correlaciona-los com o
desempenho do pavimento em campo. Nesta busca, alguns parametros foram

desenvolvidos para avaliar o comportamento de ligantes asfalticos como, por
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exemplo: o parametro G-R (Glover-Rowe), o crossover modulus (Gc), o crossover

frequency, o indice R (R-value) e o parametro ATec.

Rowe, King e Anderson (2014) descrevem o desenvolvimento do parametro GR, que
inicialmente foi criado por Glover e adaptado por Rowe. Esse parametro, determinado
a 15 °C e 0.005 rad/s, representado no espago de Black (Black Space), permite avaliar
a resisténcia ao trincamento do ligante asfaltico. Quanto maior o valor do parametro
GR mais susceptivel ao trincamento o material esta. Os limites propostos por Rowe
(2016), a partir da relagao da ductilidade doligante com as rachaduras nos pavimentos
de aeroportos, indicam que um valor de GR= 180 kPa corresponde ao inicio da zona
de dano, enquanto um valor de GR superior a 600 kPa, o pavimento esta sujeito ao
trincamento em bloco (LEITE et al., 2018).

A Figura 4 apresenta a regido de dano de acordo com as eq.(6) e eq.(7), assim como
o resultado de dois ligantes com diferentes niveis de envelhecimento por UV
analisados por Leite et al. (2018). Os autores observam que o envelhecimento por
radiagao UV é severo o suficiente para, apos 100 horas de envelhecimento, colocaro

ligante dentro da regido de dano sendo ele modificado ou n&o.

Figura 4 — Black espace dos ligantes envelhecidos porradiagdo UV.
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cos6? (6)
|G*| * = 180 kPa
send
cosb? (7)
|G*| * = 600 kPa
send
Onde: |G*| € 0o mddulo de cisalhamento dinamico

8 é 0 angulo de fase

O crossover modulus (Gc) € valordo moédulode cisalhamentodindmiconoqualacurva
mestra do médulo de armazenamento (G’) e a curva mestra do modulo de perda (G”)
se cruzam, assim como o crossover frequency (oc) € a frequéncianaqualo angulode
fase € igual a 45°, ou seja, G'=G” (GARCIA CUCALON et al., 2018). O indice
reologico, R, descreve a forma e a assimetria do espectro de relaxagdo, sendo
calculado a partir da diferenca entre o glassy modulus e o crossover modulus.
(CHRISTENSEN; ANDERSON; ROWE, 2017). Esses parametros fazem parte do
modelo de Christensen-Anderson apresentado nas eq.(8) e eq.(9) (TURNER;
TAYLOR; TRAN, 2015), conhecido por CA model e desenvolvido durante o programa

SHRP. A Figura 5 ilustra os parametros do modelo.

log2 17547 (®)
6" ()| = G, |1+ (ﬂ) R
9 w,
90 ©)
6((‘)7') = log?2
W\ R
(@)
Onde: |G*(w)| € o médulo de cisalhamento dinamico, Pa

Gg é o Glassy Modulus, tipicamente 1 GPa
wr € a frequéncia reduzida na temperatura de referéncia, rad/s
wc € 0 crossover frequency na temperatura de referéncia, rad/s

R é indice reoldgico
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As mudangas reoldgicas provocadas pelo envelhecimento podem ser capturadas
pelos parametros reolégicos do modelo CA. Considerando uma temperatura de
referéncia To, o valor do indice reoldgico (R-value) aumenta com o envelhecimento, o
crossover frequency diminui, assim como o crossover modulus (FARRAR et al, 2013;
GARCIA CUCALON et al., 2018).

Figura 5 — llustragdo dos parametros crossover modulus, crossover frequency e indice R do

modelo CA
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Fonte: Adaptado de Garcia Cucalon et al. (2018)

Nos ultimos anos o parametro ATc foi proposto como um indicador da durabilidade e
de resisténcia ao trincamento de ligantes asfalticos (Sadek et al., 2020). O parametro
€ calculado a partir da diferenca entre as temperaturas baixas criticas (eq. 10)
definidasdeacordo com a norma ASTM D7643 apds o ensaiono BBR (Bending Beam

Rheometer).
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AT, = TC,S — chm (10)
Onde: Te,s € temperatura baixa obtida pelo critério de creep stiffness

Te.m & a temperatura baixa obtida pelo critério de creep slope

A Figura 6 apresenta os valores de ATc para os ligantes avaliados por Zhang et al.
(2019). Os autores observaram que o valor positivo de ATc representa que o ligante
asfaltico ainda apresenta boas propriedades de relaxamento com pequenas chances
de rachadurastérmicas e que o aumento do envelhecimentoreduz o valor de ATc,
indicando perda nas propriedades de relaxamento dos ligantes asfalticos. Este
parametro serve como indicador para avaliar a resisténcia a fissuracdo nao
associados a carga, apesar da divergéncia entre as referéncias consultadas, o valor
limite € apontado como -2,5 °C (ZHANG et al., 2019) e -5,0 °C (OZER et al., 2017;
KARKI; ZHOU, 2019).

Figura 6 — Parametro ATc de ligantes asfalticos modificados em diferentes niveis de
envelhecimento.
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Fonte: Adaptado de Zhang et al. (2019)
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2.2.3. PARAMETROS QUIMICOS

A composi¢cao quimica do ligante asfaltico € bastante complexa e durante o
envelhecimento podem ocorrer diversos tipos de reagcdes quimicas. Siddiqui e Ali
(1999a) apresentam uma possivel representacdo dos tipos de reagbes em uma
estrutura hipotética de ligante asfaltico durante o processo de envelhecimento (Figura
7). A aromatizacado das estruturas durante o envelhecimento é caracterizada pela
formagdo de anéis benzénicos, resultando no aumento da taxa de carbonos
aromaticos (SIDDIQUI; ALI, 1999a; EL BEZE, 2008). Haley (1975) observou, em
ligantes soprados, que as reagdes de radicais livres que ocorrem durante o sopro
formam mais radicais livres em temperatura alta, resultando em maior reticulacéo

interna, pesos moleculares mais baixos e uma estrutura quimica mais rigida.

Figura 7 — Representagcdo de possiveis tipos de reagdes em uma estrutura hipotética de ligante

asfaltico durante o envelhecimento.
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Fonte: Adaptado de Siddiqui e Ali (1999)

A presenca de heterodtomos e sistemas de anéis aromaticos contribuem
consideravelmente para a polaridade ou polarizabilidade das moléculas que
produzem as principais forgcas associativas, afetando as propriedades fisicas
(PETERSEN, 1984). As configuragdes dos heteroatomos sdo chamadas de grupos
funcionais ou polares (BROWN et al., 2009). Dessa forma, para caracterizar os
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diversos constituintes do ligante asfaltico, o quimico Corbett elaborou o método de
fracionamentodo ligante em quatro fracdes de acordo com a diferengade solubilidade
e polaridade (Figura 8), sendo elas: saturados, aromaticos, resinas e asfaltenos,
conhecidas porfracionamento SARA (CRAVO, 2016).

Figura 8 — Fracionamento desenvolvido por Corbett.
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SATURADOS RESINAS AROMATICOS

Fonte: Adaptado de Cravo (2016).

Atualmente, diversas técnicas vém sendo empregadas para avaliar as mudangas
quimicas que ocorrem durante o processo de envelhecimento dos ligantes asfalticos,
visando compreender melhoras mudancgas causadas pela oxidagao do ligante e como
essas mudancas alteram o desempenho dos mesmos nas misturas asfalticas. O
fracionamento SARA é um dos métodos bastante utilizados para avaliar as mudancas
quimicas nos ligantes asfalticos apds o envelhecimento. Além do processo de
fracionamento fisico a partir de solubilizagdo e filtragem da amostra, existe a
possibilidade de realizar o fracionamento a partir da técnica de cromatografia em
camada delgada com detecg¢ao por ionizagao de chama (TLC-FID). Lu e Isacsson
(2002) utilizaram a técnica para avaliar o efeito do envelhecimento em laboratério

(Figura 9). Os autores observam que o envelhecimento diminui a quantidade de
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aromaticos, aumentando as resinas e os asfaltenos, sendo observada pequena

variagao dos saturados devido a sua naturezainerte ao oxigénio.

Figura 9 — Efeito do envelhecimento em analise de cromatografia TLC-FID
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Fonte: Adaptado de Lu; Isacsson (2002)

Muitos pesquisadores utilizam a técnica de espectroscopia por Infravermelho com

Transformada de Fourier(FTIR) para verificar transformagdes apds o envelhecimento.

A oxidagao do ligante asfaltico produz compostos de carbonila, principalmente pela

oxidagao de compostos aromaticos em aromaticos nafténicos e asfaltenos (GLOVER

et al., 2005). Lin et al. (1995) observaram o aumento da rigidez e da viscosidade do

ligante asfaltico com o aumento do teor de asfaltenos decorrente da formacao de

compostos carbonados durante o processo de oxidagao.

Qin et al. (2014) analisaram as mudang¢as na composi¢ao quimica através da técnica

FTIR. AFigura10 apresenta os espectros dos ligantesvirgem, apos o envelhecimento

de laboratério e apos o envelhecimento de campo, com detalhe para os grupos de

carbonila e sulfoxidos, que tendem a aumentar apdés o envelhecimento (LU;

ISACSSON, 2002; AGUIAR-MOYA et al., 2017).
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Figura 10 — Espectro de infravermelho de ligantes virgem e ap6s envelhecimento em laboratério e

em campo
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Fonte: Adaptado de Qin et al. (2014)

Outros autores utilizaram a técnica de Cromatografia de Permeacao em Gel (GPC).
Essa técnica avalia as mudancas na distribuicdo do tamanho/peso das moléculas.
Quanto maior o tamanho/peso da molécula, menor o tempo de retengao, sendo logo
detectada pelo sistema de detecgdo (CRAVO, 2016). Dessa forma, o resultado final
do ensaio é apresentado como uma curva de distribui¢cdo, no qual a primeira parte
corresponde aos compostos de grande tamanho molecular (GTM), a parte
intermediaria corresponde ao médio tamanho molecular (MTM) e a ultima parte

corresponde aos compostos de pequeno tamanho molecular (PTM).

Lu e Isacsson (2002) observaram que apds o envelhecimento houve um aumento das

moléculas de GTM, enquanto as moléculas de PTM diminuiram, mostrando que a
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técnica pode demostrar que a associacao das moléculas de pequenotamanho e alta
polaridade podem contribuir para o aumento da fragao de grande tamanho molecular
(Figura11).

Figura 11 — Curva GPC do ligante virgem e ap6s envelhecimento TFOT
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Fonte: Adaptado de Lu e Isacsson (2002)

A espectroscopia de Ressonancia Magnética Nuclear (RMN) é outra técnica utilizada
para avaliar as caracteristicas quimicas de materiais. A técnica permite identificara
estrutura de moléculas a partir da quantificacdo da absor¢do de radiagcao
eletromagnética por is6topos magneticamente ativos da amostra como, por exemplo,
os isétopos de 'H, 13C, '°F e 3'P (HOLLER; SKOOG; CROUCH, 2009). A absorgéo de
radiagao eletromagnética € quantizada resultando em um espectro que permite
identificar as estruturas quimicas presentes na amostra (CRAVO, 2016). A Figura 12
apresenta os espectros de RMN de 'H (Figura 12a) e de '3C (Figura 12b) obtidos para

uma fracao de asfaltenos.
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Figura 12 — Espectros de RMN obtidos para uma fragdo de asfaltenos. Em (a) RMN 'H e (b) RMN
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Fonte: Adaptado de Merdrignac e Espinat (2007)

Muitos pesquisadores utilizaram a RMN para avaliar as alteragdes quimicas
decorrentes do processo de envelhecimento, avaliando os is6topos de 'H e '3C
(SIDDIQUI; AL, 1999a; SILVA, 2005; LIMA, 2008; SIDDIQUI, 2010; CRAVO, 2016;
OSMARI et al., 2019). Lima (2008) ilustrou em seu estudo uma molécula hipotética de
asfalteno contendo os diferentes tipos de hidrogénio: aromatico, saturado, alfa, beta e
gama (Figura 13a) e diferentes tipos de carbono: aromatico, saturado, aromatico
ligado a alquila ou heteroatomo, aromatico ligado a hidrogénio e aromatico em jungao
de anel (Figura 13b).

Siddiqui e Ali (1999a) observaram, pelas analises de RMN, que a isomerizagao, o
crosslinking interno e a desidrogenagao foram as principais reagbes quimicas
observadas dos grupos hidrocarbonetos durante o envelhecimento dos ligantes

estudados.
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Figura 13 — Molécula hipotética de asfalteno contendo os parametros moleculares obtidos por (a)
RMN 'H e (b) RMN 13C.
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Fonte: Adaptado de Lima (2008)

O microscépio de forga atdbmica (do inglés, AFM) também tem sido utilizado para
entender a evolugdo da microestrutura do ligante. Muitos autores observaram
estruturas elipticas caracteristicas no ligante asfalticos, denominadas “estruturas de
abelha” (bee structures em inglés), tanto nos ligantes virgens como nos ligantes
envelhecidos (OSMARI, 2016; OSMARI et al., 2017; AGUIAR-MOYA et al., 2017).
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Nahar et al. (2014) observam que o ligante envelhecido apresentou uma
microestrutura menos “rica” quando comparado ao ligante virgem, apresentando uma
distribuicdo de tamanho praticamente bimodal com pequenos dominios e elipticos
grandes. Osmari et al. (2017) verificou microestrutura semelhante, onde os ligantes
envelhecidos apresentaram maiores “estruturas de abelha”, porém em quantidade

inferiorao ligante virgem (Figura 14).

Figura 14 — Imagens captadas pelo AFM do ligante CAP 30/45. Em (a) virgem e (b) envelhecido.
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Fonte: Adaptado de Osmari (2016)

Aguiar-Moya et al. (2015) relataram que as “estruturas-abelha” estavam relacionadas
a fracdo aromatica do ligante. Também observaram que a oxidagao térmica e a
combinagao entre aromaticos com as demais fragcdes SARA poderiam influenciar o

tamanho, a forma e a topografia dessas estruturas.

A utilizacado da técnica de AFM permite identificar as mudancas decorrentes do
envelhecimento. Apesar de a avaliagdo ser ainda realizada de uma forma mais
qualitativa, os resultados alcangados até 0 momento sugerem que a técnica de AFM,
aliada a outros ensaios de caracterizacdo quimica, podera contribuir de forma mais
consistente para o entendimento das transformacgdes que decorrem do processo de

envelhecimento do ligante asfaltico.
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3. ENVELHECIMENTO DE LIGANTES ASFALTICOS EM LABORATORIO

3.1. INTRODUCAO E REVISAO BIBLIOGRAFICA

Ao longo dos anos, muitos métodos foram desenvolvidos com o intuito de
correlacionar o envelhecimento acelerado em laboratério com o envelhecimento
sofrido pelo ligante durante o processo de usinagem e vida de servigo. Segundo Airey
(2003), a maioria das pesquisas utilizam procedimentos com aquecimento
prolongados em estufas e filmes finos de ligante. A Tabela 1 apresenta os métodos
desenvolvidos para simulagéo do envelhecimento de curto e longo prazo dos ligantes
asfalticos em laboratério.

Tabela 1 — Métodos de envelhecimento de ligantes asfalticos

Método de teste Temperatura Duragcdo Amostra(g) Espessurafilme Detalhes
(°C) de ligante extra
Thin film oven test (TFOT) 163 5h 50 3,2 mm -
- ASTM D1754, EN 12607-
2
Modified thin film oven test 163 24 h - 100 pm -
(MTFQOT)
Rolling thin film oven test 163 75 min 35 1,25 mm Fluxo de
(RTFOT) ar-4
AASHTO T240, ASTM L/min
D2872, EN12607-1
Extended rolling thin film 163 8h 35 1,25 mm Fluxo de
oven test (ERTFOT) ar-4
L/min
Nitrogen rolling thin film 163 75 min 35 1,25 mm Fluxo N2 -
oven test (NRTFOT) 4 L/min
Rotating Flask Test (RFT) - 163 150 min 100 - Rotagao
DIN 52016, EN12607-3 do frasco —
20 rpm
Shell microfilm test 107 2h - 5 um -
Modified Shell microfilm 99 24 h - 20 um -

test
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Modified Shell microfilm 107 2h - 15 pm -
test
Rolling microfilm oven test 99 24 h 0,5 20 pm Solvente
(RMFQOT) de
benzeno
Modified RMFOT 99 48 h 0,5 20 um Abertura ¢
1,04 mm
Tilt-oven durability test 113 168 h 35 1,25 mm -
(TODT)
Alternative TODT 115 100 h 35 1,25 mm -
Thin film accelerated 130 ou 113 24 ou 4 160 um Abertura ¢
ageing test (TFAAT) 72 h 3 mm
Modified rolling thin film 163 75 min 35 1,25 mm Hastes de
oven test (RTFOTM) ago
lowa durability test (IDT) 65 1000 h Residuo 3,2 mm 2,07 MPa -
TFOT - 50 oxigénio
puro
Pressure oxidation bomb 65 96 h Residuo 30 um 2,07 MPa -
(POB) ERTFOT oxigénio
puro
Accelerated ageing test 70-110 144 h 500 2mm 4-5 L/h -
device/Rotating cylinder oxigénio
ageing test (RCAT) puro
Pressure ageing vessel 90-110 20 h Residuo 3,2 mm 2,07 MPa -
(PAV) RTFOT ou ar
TFOT - 50
High pressure ageing test 85 65 h Residuo 3,2 mm 2,07 MPa -
(HIPAT) RTFOT - 50 ar

Fonte: Adaptado de Airey (2003)

Dentre esses métodos, os ensaios RTFOT e PAV s&o os mais utilizados e fazem parte
das especificagbes Superpave para os processos de envelhecimentos do ligante
asfalticode curto e longoprazo, respectivamente. As especificagdes Superpave foram
desenvolvidas através do programa SHRP com o intuito de classificar os ligantes
asfalticos a partir de seu grau de desempenho (PG — performance grade) (BERNUCCI
et al, 2010). Segundo Kennedy et al. (1994), o ensaio RTFOT foi incluido no sistema

Superpave devido a sua maior precisao no controle de temperatura, por comportar
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uma quantidade maior de amostra e também pela duracdo do ensaio ser mais curta
em relacao ao ensaio TFOT, mais utilizado na época.

De acordo com Airey (2003), o ensaio RTFOT é capaz de simular o envelhecimento
de curto prazo de ligantes em misturas convencionais a quente. Outros estudos
mostram a possibilidade de utilizar o mesmo procedimento reduzindo apenas a
temperatura de ensaio para simular o envelhecimento de curto prazo de ligantes em
misturas asfalticas mornas (GANDHI, 2008; TAKAHASHI et al., 2014; FERROTTI et
al., 2019). No entanto, algumas dificuldades operacionais foram observadas durante
a simulacédo do envelhecimento de ligantes modificados (AIREY, 2003; CAMARGO,
2016; YAN; HUANG; TANG, 2017).

O ensaioPAV vem sendo utilizado comumente para o envelhecimentode longo prazo
dos ligantes asfalticos, sequndo a norma D6521 da ASTM (American Society for
Testing and Materials). O ensaio tem como objetivo simular o envelhecimento depois
de varios anos do pavimento em servigo. A norma R-28 da AASHTO (American
Association of State and Highway Transportation Officials) reporta que o ensaio PAV
pode ser usado para estimar as propriedades fisicas e quimicas de ligantes asfalticos
depois de 5 a 10 anos em servigo (FARRAR et al., 2006). Outros autores mencionam
que o envelhecimento PAV deveria ser equivalente a um periodo entre 7 a 10 anos
em servigo (ERSKINE; HESP; KAVEH, 2012; VILLEGAS-VILLEGAS et al., 2018).

Muitos estudos avaliaram o envelhecimento real de campo comparado ao
envelhecimento simulado em laboratério utilizando o ensaio PAV, alguns deles
observaram diferencgas significativasnos niveisde envelhecimento (ERSKINE; HESP;
KAVEH, 2012; BESAMUSCA etal., 2012; QIN et al., 2014; SMITH et al., 2018).

Dessa forma, este capitulo tem o objetivo de avaliar o envelhecimento dos ligantes
asfalticos em laboratério, especialmente o envelhecimento ap6s longo prazo com
diferentes niveis de envelhecimento, incluindo o envelhecimento por radiagao UV. A

Figura 15 apresenta as etapas de estudo deste capitulo.
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Figura 15 — Etapas de estudo do envelhecimento em laboratério
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3.2 MATERIAIS E METODOS
3.2.1. Envelhecimento emlaboratorio

Para este estudo, formam utilizados um CAP 30/45 (PG 70S-XX) e um CAP 50/70
(PG 64S-XX). Os ligantes virgens foram envelhecidos em curto prazo por meio do
ensaio RTFOT (ASTM D2872, 2012), e envelhecidos em longo prazo em trés
condigdes diferentes: (i) PAV 20h (ASTM D6521, 2013); (ii) PAV 60h, duragao
estendida para 60 horas mantendo as demais condi¢gdes de acordo com 0 ensaio

normatizado; (iii) SUNTEST, envelhecimento por radiagédo UV.

O envelhecimento porradiagédo UV foi realizadousando o equipamento Suntest CPS+
da Atlas Material Testing Technology LLC. As amostras foram feitas com o ligante
asfaltico espalhado formando uma pelicula de 0,7 mm de espessura e envelhecidas
usando uma lampada de xendnio com intensidade de radiagédo de 70 W/m2, durante
120 horas a 90 °C. Este procedimento de ensaio foi estabelecido por Cravo (2016),

onde a autora observou que 120 horas de teste correspondem a aproximadamente 62
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horas de exposicao solar em condig¢des solares constantes: intensidade da luz ao

meio-dia, nos limites do equadore sem nuvens.

3.2.2. Ensaiosreologicos

A caracterizagao reoldgica foi realizada em um redmetro de cisalhamento dinamico
(DSR), modelo Discovery HR-3 da TA Instruments. Foram realizados ensaios de
varredura de frequénciade 0,1 Hz a 10 Hz, sob deformacao controlada de 0,1%, nas
temperaturas de 0 °C a 80 °C com aumento de 10 °C, incluindo a temperatura de
15 °C, utilizando geometria de placas paralelas de diametro de 25 mm e gap de 1 mm
e de 8 mm com gap de 2 mm. Os ensaios de fluéncia e recuperagao sob tensao
multipla (MSCR — ASTM D7405, 2015) foram realizados temperatura de 70 °C, para
avaliar a resisténcia a deformacdo permanente. Os ensaios de varredura linear de
amplitude de deformacédo (LAS — AASHTO TP 101) também foram realizados na
temperatura de 20 °C, para avaliar a resisténcia a fadiga dos ligantes nos diferentes

niveis de envelhecimento.

3.2.3. Ensaios quimicos

As fragdes SARA (saturados, asfaltenos, resinas e aromaticos) dos ligantes foram
determinadas através do equipamento latroscan MK-3 (cromatografia em camada
delgada com deteccédo por ionizagao de chama, TLC-FID), Figura 16a. A distribuigao
da massa molar do ligante foi determinada por cromatografia de permeacgao em gel
(GPC) utilizando uma bomba cromatografica Agilent 1200 (Figura 16b). Ensaios de
ressonancia magnética nuclear (RMN) foram realizados em um Agilent INOVA 300
(Figura 16¢) para analisar as mudancas estruturais nos ligantes. As quantidades de
carbono aromatico (Car), hidrogénio aromatico (Har), hidrogénio alfa (H-alfa) foram
medidos. O ensaio de espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier
(FTIR) com reflex&do total atenuada (ATR) foi realizado usando um espectrémetro
Nicolet Avatar 360 com uma célula de diamante (Figura 16d). Os espectros foram

obtidos com 32 varreduras e resolugio de 4 cm! na regido de 4000 a 650 cm-".
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Figura 16 — Equipamentos utilizados na analise quimica. Em (a) SARA (latroscan MK-3), em (b) GPC
(Agilent 1200), em (c) RMN (INOVA 300) e em (d) FTIR-ATR (Nicolet Avatar 360)

(d)

Fonte: CENPES/PETROBRAS

As mudangas do indice de carbonila foram calculadas com base na razao entre as

areas de compostos de carbonila e as areas de grupos CH2 e CH3s, conforme eq.(11).
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Ac=o

AcH,+CHs

(11)

Ie=o

Onde:  Ac-0é aarea dabanda entre 1720 e 1650 cm-' dos compostos de carbonila (C=0)
AchHz+chs € @ area da banda entre 1480 e 1410 cm dos grupos de cadeias

hidrocarbbnicas

3.3. RESULTADOS E DISCUSSOES
3.3.1. Curvas mestras de |G*| e d

As propriedades reoldgicas dos ligantes virgem e envelhecidos foram avaliadas a
partir do ensaio de varredura de frequéncia e temperatura. As curvas mestras do
modulo de cisalhamento dinamico (|G*|) e angulo de fase (8) foram construidas na
temperatura de referéncia de 15 °C, utilizando o principio de superposicao tempo-
temperatura, esta temperatura foi escolhidade forma a facilitara analise do parametro
Glover-Rowe (GR) a partir dos mesmos resultados reoldgicos. As curvas mestras séo

apresentadas na Figura 17 para o CAP 50/70 e na Figura 18 para o CAP 30/45.
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Figura 17 — Curvas mestras do ligante CAP 50/70 envelhecido em laboratério, na temperatura de
referéncia de 15 °C. Em (a) |G*| e em (b) 6.

Fonte: Autora
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Figura 18 — Curvas mestras do ligante CAP 30/45 envelhecido em laboratério, na temperatura de
referéncia de 15 °C. Em (a) |G*| e em (b) 6.
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Fonte: Autora

Os resultados mostram também que em baixas frequéncias, equivalente a
temperaturas altas, o ligante 30/45 apresenta maiores valores de |G*|, o que pode

conferir maior resisténcia a deformacdo permanente. No entanto, em altas
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frequéncias, ou baixas temperaturas, apesar da proximidade das curvas, é possivel
observar um incremento da rigidez que pode ser prejudicial a resisténcia a fadiga,

principalmente no caso dos ligantes apés SUNTEST.

3.3.2. Crossover modulus (G*c), crossover frequency (wc) e parametro R

A partir dos resultados do mesmo ensaio, foram determinados o crossover modulus
(G*c), o crossover frequency (wc) e o parametro R, na temperatura de 15 °C, para
cadaligante nos diferentes niveis de envelhecimento (Tabela 2). Como observado por
diversos autores, os valores de G*c e wc tendem a diminuire o parametro R aumenta
com o aumento do envelhecimento (FARRAR etal., 2013; HUANG e TURNER, 2014;
MORIAN; ZHU e HAJJ, 2015; CRAVO, 2016; CAVALLI et al., 2018; JING et al., 2019).

Muitos autores propuseram correlagbes entre esses parametros reolégicos com
outras propriedades dos ligantes asfalticos. Christensen, Anderson e Rowe (2017),
afirmam a relagédo do parametro R com diferentes propriedades importantes no ligante
como resisténcia a fadiga, composicdo quimica e grau de endurecimento devido a
oxidacao (ou rejuvenescimento). Farrar et al. (2013) observaram uma correlagéo
aproximadamente linear entre oxigénio total e o inverso do log do crossover modulus,
no qual o oxigénio total é quantificado a partir do aumento dos compostos de oxigénio
durante a reagao de oxidagao, principalmente a formacgéo de bandas de carbonilae

sulféxido. Essa correlagao é dependente do tipo do ligante.



55

Tabela 2 — Crossover Modulus, Crossover Frequency e parametro R dos ligantes envelhecidos em

laboratoério.

Ligante Envelhecimento G*, W R

Virgem 3.48E+07 1.2E+02 1.46

RTFOT 2.96E+07 2.3E+01 1.53

CAP 50/70 PAV 20h 1.53E+07 5.3E+00 1.81
PAV 60h 9.29E+06  4.4E-01 2.03

SUNTEST 5.58E+06  5.0E-02 2.25

Virgem 3.56E+07 4.1E+01 1.45

RTFOT 2.23E+07 1.6E+01 1.65

CAP 30/45 PAV 20h 1.21E+07 2.4E+00 1.92
PAV 60h 5.83E+06  1.1E-01 2.23

SUNTEST 495E+06  2.8E-02 2.31

A Figura 19 apresenta graficamente a comparagao dos resultados do crossover

frequency (wc) e do pardmetro R para os ligantes avaliados. Os resultados mostram

que o CAP 50/70 apresentavalores de wcsuperiores ao CAP 30/45 em todos os niveis

de envelhecimento. Segundo Huang e Turner (2014), o crossover frequency indica a

consisténcia geral do ligante em determinada temperatura, quanto maior o valor de

wc, mais fluxo viscoso o material apresentara.

Figura 19 — Comparagao do crossover frequency (wc) e do parametro R para os ligantes
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O parametro R descreve a forma e a assimetria do espectro de relaxagao, ligantes
asfalticos com maiores valores de R relaxam mais lentamente quando comparados as
ligantes com baixos valores de R, ou seja, esses ligantes tendem a ser mais
suscetiveis a ter problemas (CHRISTENSEN; ANDERSON; ROWE, 2017). Dessa
forma, é possivel inferir que O CAP 30/45 sera o ligante mais propenso a ter
problemas relacionados ao aumento do envelhecimento, quando comparado ao CAP
50/70 namesma condigéao.

3.3.3. Parametro Glover-Rowe (GR)

O parametro Glover-Rowe (GR) também foi determinado a partir das propriedades
reoldgicas, utilizando a temperatura de 15 °C e 0.005 rad/s, com o objetivo avaliar a
resisténciaao trincamentodos ligantes envelhecidos. Os resultados sao apresentados
no diagrama do Espaco Black (Figura 20) juntamente com os limites da zona de dano
e de trincamento em bloco (ROWE, 2016).

Figura 20 — Diagrama de Espago Black dos ligantes nos diferentes niveis de envelhecimento em
laboratério. Em (a) CAP 50/70 e em (b) CAP 30/45.
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Da Figura 20, para ambos os ligantes, verifica-se que os envelhecimentos RTFOT e
PAV 20h provocam alteracdo do parametro GR, no entanto, os resultados mostram
um afastamento consideravel em relagéo ao inicio da zona de dano (GR= 180 kPa).
Ja o envelhecimento PAV 60h é mais rigoroso, colocando os dois ligantes na zona de
dano, com o CAP 30/45 bem proximo do limite (GR= 600 kPa). Osmari et al. (2018)
avaliou o envelhecimento PAV com duragdo prolongada de 60 e 80 horas,
encontrandoresultados similares de GR para o envelhecimentode 60 horas de umde
seus ligantes, e mostrando que o envelhecimento com duragdo de 80 horas pode

colocar o ligante na regido de trincamento em bloco.

O SUNTEST foi o mais severo entre todos os procedimentos de envelhecimento,
colocando ambos os ligantes na regido de trincamento em bloco. Mostrando que o
parametro GR é uma ferramenta importante para avaliar os ligantes quanto a

resisténcia ao trincamento a partir das propriedades viscoelasticas lineares.

3.3.4. Ensaio MSCR

O ensaio de fluéncia e recuperagcdo sob tensao multipla (MSCR), incluido nas
especificacdes Superpave, tem o objetivo de caracterizar a resisténcia a deformacao

permanente de ligantes asfalticos.



58

Apesar de o MSCR ser utilizado para classificagdo do PG (performance grade) de
ligantes asfalticos de acordo com o nivel de trafego, neste trabalho, ele é utilizado
para avaliara influéncia do envelhecimento naresisténcia a deformagéao permanente
dos ligantes. Dessa forma, o ensaio foi realizado na temperatura de 70 °C e os
resultados de Jnr(complidnciandorecuperavel), sdo apresentados na Figura 21a para
a tensdo de 100Pa e na Figura 21b para a tensao de 3200 Pa.

Figura 21 — Resultados de Jdnr para cada ligantes nos diferentes niveis de envelhecimento em

laboratério. Em (a) tensdo de 100Pa e em (b) tensdo de 3200 Pa.
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Como esperado, os resultados confirmam o que foi observado a partir da curva
mestra, o envelhecimento melhora aresisténcia a deformagao permanente reduzindo
os valores de Jnr, outros autores observaram a mesma tendéncia (OSMARI, 2016;
ZHANG et al., 2018; BORGHI et al., 2017).

O ligante 30/45 é menos susceptivel a deformagao permanente entre os dois ligantes
avaliados, isso esta associado a diferencgarigidezinicial que se mantém nos diferentes

niveis de envelhecimento.

3.3.5. Ensaio LAS

O ensaio de varredura linear de amplitude de deformagao (LAS) permite avaliar as
propriedades dos ligantes asfalticos com relacao a resisténciaa fadiga. O trincamento
por fadiga € um dos danos mais comuns nos pavimentos asfalticos e ocorre de forma
progressiva devido as tensdes aplicadas pelo carregamento repetido do trafego. O
envelhecimento aumenta a rigidez do ligante asfaltico e diminui sua capacidade de
relaxacdo das tensbes, tornando-o mais susceptivel ao trincamento por fadiga
(MARTINS, 2014; ELKASHEF e WILLIAMS, 2017).

As curvas caracteristica de dano e de fatiga resultante dos ensaios LAS realizados,
na temperatura de 20 °C, nos ligantes nos diferentes niveis de envelhecimento em
laboratério sdo apresentadas na Figura 22 para o CAP 50/70 e na Figura 23 para o
CAP 60/45.

Na curva caracteristica de dano, verifica-se a queda da integridade (C) inicial do
material com o aumento da intensidade do dano (S). A integridade do material é
reduzida ao longo do ensaio para todos os ligantes, ocorrendo de forma mais intensa

para os ligantes com maior nivel de envelhecimento, especialmente o SUNTEST.

A curva caracteristica de dano é plotada até o ponto de ruptura, onde ocorre a tensao
maxima aplicada ao material, pelas curvas é possivel observar que o ligante 50/70-
PAV 20h resiste mais ao dano que o 50/70-RTFOT. Ainda para o CAP 50/70, o
aumentodo nivel de envelhecimento alteraa inclinagao da curvade fadiga, mostrando

gue o envelhecimento permite resistir a um maior numero de solicitagdes em baixas
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deformacdes considerando os niveis de envelhecimento PAV 60h e SUNTEST em
relacéo ao PAV 20h. No entanto, o ligante perde resisténcia de forma acentuada com
o aumento da deformagdo, mostrando que a rigidez exerce grande influéncia na

resisténcia a fadiga.

Figura 22 — Curvas caracteristica de dano em (a) e curvas de fadigaem (b) para o CAP 50/70

envelhecido em laboratério.
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Figura 23 — Curvas caracteristica de dano em (a) e curvas de fadigaem (b) para o CAP 30/45

envelhecido em laboratoério.
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No caso do CAP 30/45, o aumento do nivel de envelhecimento também provoca
alteragao dainclinagaodacurva de fadiga. No entanto, diferentemente do CAP 50/70,
os ligantes apés envelhecimento PAV 60h e SUNTEST apresentam curvas de fadiga
significativamente inferiores a curva de fadiga do PAV 20h, indicando menor
resisténcia a fadiga nesses dois niveis de envelhecimento. Esses resultados

reafirmam o que é observado pela curva caracteristica de dano, na qual o CAP 30/45
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apresenta maior susceptibilidade ao dano, principalmente apdés o envelhecimento
SUNTEST.

3.3.6. Fracionamento SARA

O ligante asfaltico € considerado um sistema coloidal constituido por micelas de
asfalteno,que possuemalto peso molecular, dispersas ou dissolvidas em meio oleoso
(maltenos: saturados + aromaticos + resinas) de menor peso molecular (HUNTER
SELF; READ, 2015; SIDDIQUI e ALI, 1999b). Os resultados do fracionamento SARA
dos dois ligantes, nos diferentes niveis de envelhecimento, sdo apresentados na
Figura 24.

Conforme observado por pesquisadores, durante o processo oxidativo, as fragdes
nao-polares sao transformadas em fragdes polares, os aromaticos sao transformados
em resinas, e as resinas sao transformadas em asfaltenos (DOMKE et al., 1999; LIU
et al, 2014; HAGHSHENAS etal., 2018).

Figura 24 — Resultado fracionamento SARA para os ligantes envelhecidos em laboratério.
Em (a) CAP 50/70 e em (b) CAP 30/45.
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As mudancas fisico-quimicas que ocorrem durante o processo de envelhecimento
resultam no aumento da fragao de asfaltenos, tornando o ligante asfaltico mais rigido
e diminuido sua elasticidade (MULLINS, 2010; CAVALLIet al., 2018).

Era esperado o aumentodo teor de asfaltenose a redug¢ao do teor de aromaticos com
o aumento do nivel de envelhecimento. No entanto, essa tendéncia acontece apenas
para o CAP 30/45, acompanhando os resultados reoldgicos que indicavam o
SUNTEST mais rigoroso. O CAP 50/70 apresenta aumento no teor de aromaticos
apos o envelhecimento RTFOT, seguido de reducéo apos PAV 20h e PAV 60h e
retornando a elevar o teor apds o SUNTEST. Segundo Siddiqui e Ali (1999a), reagbes
concomitantes podem acontecer durante o processo de envelhecimento como:
aromatizacdo, fragmentacdo, desalquilagdo, condensagdo e a ruptura de ciclos
nafténicos. Essas reagdes competindo entre si, podem ter resultados nos valores
menores de aromaticos apos o RTFOT. Ja no envelhecimento SUNTEST, a
composicdo quimica do ligante pode ter influéncia mais significativa no

envelhecimento foto-oxidativo.
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3.3.7. Distribuicao do tamanho molecular (GPC)

A Figura 25 apresenta os resultados do ensaio GPC para os ligantes avaliados. Como
esperado, a fracdo de grande tamanho molecular (GTM) aumenta durante o
envelhecimento, porém de forma sutil. Por outro lado, é verificado um aumento mais
significativodafracdode pequenotamanhomolecular(PTM), seguindoumatendéncia
contraria ao observado por Zhao et al. (2019) que também utiliza o ensaio PAV com

duracao prolongada de 40 e 60 horas.

Figura 25 — Resultados ensaio GPC para os ligantes envelhecidos em laboratério. Em (a) CAP
50/70 e em (b) CAP 30/45.
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3.3.8. indice de carbonila (Ic)

O envelhecimento dos ligantes foi avaliado pelo indice de carbonila (Figura 26). Para
os ligantes na condi¢do virgem, os compostos de carbonila ndo foram observados

durante o ensaio FTIR.

De acordo com Lin et al. (1995), o processo de oxidagao resulta na formagao de
compostos de carbonila. Os resultados mostram que o indice de carbonila aumenta
com o aumento do envelhecimento, exceto para a condicdo apds SUNTEST. Apesar
dos parametros reoldgicos indicarem que o SUNTEST seja o procedimento de
envelhecimento mais severo, aumentando consideravelmente os valores de |G,
pode-se inferir que reagdes quimicas diferentes ocorrem durante o envelhecimento

por radiagao UV.
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Figura 26 — indice de carbonila dos ligantes em diferentes niveis de envelhecimento em
laboratério.
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3.3.9. Ressonancia Magnética Nuclear

A técnica de ressonancia magnética nuclear (RMN) permite avaliar a composigao
quimica dos ligantes asfalticos. Por meio da analise de RMN de 'H e '3C, pode se
obter o esqueleto de carbono de moléculas organicas complexas com a distribuigcao
dos atomos de carbono e hidrogénio presentes no ligante (HASAN; ALI; BUKHAR],
1983; SIDDIQUI, 2010).

A avaliagao dos ligantes virgens e envelhecidos pela técnica de RMN buscou medir
as quantidades de carbono aromatico (Car), hidrogénio aromatico (Har) e hidrogénio
alfa (Hq). A partir dos resultados foi determinado o ISA (indice de substituicdode anéis
aromaticos), calculado pela relagdo entre o percentual de carbonos aromaticos e o
percentual de hidrogénios aromaticos. Os valores do ISA e de Ha para cada ligante,
nos diferentes niveis de envelhecimento em laboratério, sdo apresentados na Figura
27.
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Figura 27 — Resultados do ensaio RMN ara os ligantes envelhecidos em laboratério.
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Segundo Cravo (2016), o teor de carbonos aromaticos aumenta durante o processo
de envelhecimento devido as reacdes de aromatizagdes e condensacgdo. Dessa
forma, era esperado que o valor do ISA aumentasse com o nivel de envelhecimento,
porém essa tendéncia ndo é observada para os ligantes analisados. Como o
parametro ISA é calculado pelarelagado entre o percentual de carbonos aromaticos e
o percentual de hidrogénios aromaticos, a tendéncia contraria apés RTFOT pode ter
ocorrido pela diminuicdo de carbonos aromaticos em decorréncia de reagdes de
oxidagao que transformam moléculas aromaticas em quinonas e reagdes de abertura
de anéis aromaticos devido a perda de volateis (JENNINGS et al., 1993; LUCENA;
SOARES; SOARES, 2003). Osmari et al. (2017) verificaram ainda que este parametro
nao varia de forma consideravel com o envelhecimento, para ligantes com PG de alta

temperatura similares.

Ma, Li e Huang (2011) observaram que a quantidade de Ha diminuiu com o
envelhecimento, Siddiqui e Ali (1999a) também observaram a reducdo de Haq,

atribuindo este resultado a processos de isomerizacdo de Ha durante os
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envelhecimentos de curto e longo prazo. Segundo Cravo (2016), o hidrogénio alfa se
encontra na posi¢cao mais fraca com relacdo ao anel aromatico, sendo facilmente

retirado durante a reagéo de oxidagéo.

Assim como o ISA, o parametro Ha ndo apresentou uma tendéncia clara com relagéao
ao nivel de envelhecimento. Para o CAP 50/70, apés uma elevagao do valor de Ha no
envelhecimento de curto prazo, os valores decrescem com o0 aumento de
envelhecimento. No entanto, o valor de Ha apds o envelhecimento de longo prazo é
muito proximo do valor do ligante virgem. O CAP 30/45 apresenta a tendéncia de
diminuir o valor de Haq, porém apds o envelhecimento PAV 60h apresenta valor

superiora condigao virgem.

Os resultados mostram que os parametros avaliados ndo apresentaram a tendéncia
esperada com relagdo ao nivel de envelhecimento, para ambos os ligantes. Devido a
complexidade da composigcao quimica dos ligantes asfalticos, diversas reacbes como
aromatizacédo, condensacgao, fragmentacéo, desalquilagdo e a ruptura de ciclos
nafténicos podem acontecer durante o processo de envelhecimento (SIDDIQUI; ALI,

1999a). Além disso, essas reagdes podem acontecer concomitantemente e competir
entre si (CRAVO, 2016).

34. CONCLUSOES

Neste capitulo, foram avaliados o envelhecimento em laboratério de dois ligantes
convencionais em diferentes niveis, considerando o envelhecimento termo oxidativo

e por radiagao UV.

A partir dos resultados reoloégicos e quimicos foi possivel avaliar a influéncia do
envelhecimento sobre as propriedades dos ligantes asfalticos. A duragao prolongada
do ensaio PAV para 60 horas provocou um maior envelhecimento dos ligantes
asfalticos, colocandoambos os ligantesna zona de dano pela avaliagao do parametro
GR. O envelhecimento pelo SUNTEST foi o mais severo, mostrando a importancia da
radiagdo UV no processo de envelhecimento dos ligantes asfalticos. Apesar analise
quimica ser mais sensivel e ndo ter apresentado uma tendéncia especifica, como

observado na literatura, as técnicas permitem avaliar as alteragdes provocadas nos
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ligantes pelos diferentes niveis de envelhecimento, principalmente com relagao a
diferenca entre o envelhecimento termo oxidativo e por radiagao UV, mostrando que
reacdes quimicas diferentes podem ocorrer durante o envelhecimento por radiacéo
UV. No entanto, uma abordagem mais aprofundada dos resultados se faz necessaria
para melhor compreender a influéncia da composi¢ao quimica do ligante no processo
de envelhecimento, assim como, as diferentes reagcdes quimicas decorrentes de tal

processo.
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4, ENVELHECIMENTO DE LIGANTES ASFALTICOS EM CAMPO

41. INTRODUCAO E REVISAO BIBLIOGRAFICA

O ligante asfaltico € um material organico que envelhece em presenca do oxigénio,
especialmente em altas temperaturas. O envelhecimento do ligante ocorre durante o
processo de usinagem, transporte, aplicagdo e compactacdo (envelhecimento de
curto prazo) e ao longo da vida de servigo do pavimento (envelhecimento de longo
prazo) (LU; ISACSSON 2002; HUNTER SELF; READ, 2015; MASSON et al. 2006;
BERNUCCI etal., 2010; GENNESSEAUX, 2015; DONDI et al. 2016).

O envelhecimento provoca o aumento da rigidez e da viscosidade do ligante, sendo
associado principalmente a perda de compostos volateis e a oxidagédo do ligante
durante o envelhecimento de curto prazo (AIREY, 2003). Na Figura 28 é apresentado
o indice de envelhecimentodoligante asfalticodurante as etapas de construcaoe vida
de servigo do pavimento (HUNTER SELF; READ, 2015).

Figura 28 — Envelhecimento do ligante asfaltico durante a usinagem, estocagem, transporte e

aplicagédo e vida de servigo do pavimento
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No entanto, o processo de envelhecimento do ligante asfaltico € complexo devido a
influéncia da origem do ligante asfaltico, das condi¢cbes de usinagem e condigdes
ambientais a que o pavimento esta sujeito em campo (LU; ISACSSON, 2002;
ERKENS et al., 2016).

De acordo com alguns autores, o envelhecimento em campo ocorre devido a
processos fisico-quimicos complexos, principalmente atribuidos a oxidagao,
volatizagdo de compostos, polimerizagédo do ligante asfaltico devido a radiagédo UV e
steric hardening (WU et al., 2008; MENAPACE et al., 2018). O volume de vazios,
quando alto, facilita o processo de envelhecimento (BAHIA; ANDERSON, 1995; LU;
TALON; REDELIUS,2008) e a espessura do filme de ligante também influencianesse

processo.

Dessa forma, muitos estudos buscaram entender o efeito do envelhecimento nas
propriedades fisicas, quimicas e reoldgicas dos ligantes e seu efeito no desempenho
e a durabilidade dos pavimentos asfalticos (LIN et al., 1995; LU; ISACSSON, 2002;
FENG et al., 2013; QIN et al., 2014; OSMARI et al., 2017; TARSI et al., 2018; ZENG
et al., 2018).

Segundo ElBeze (2008), os principaisfatores que influenciamo processo de oxidagao
do ligantes asfalticoem campo séo: (i) aluzsolar, através de reacdes de foto-oxidagao
na parte superficial do pavimento provocando a polimerizagdo de resinas em
asfaltenos; (ii) a temperatura, responsavel por acelerar a difusdo do oxigénio e
também ser parte da energia de ativagao das reagdes de oxidagao; (iii) a agua, pois
favorece a degradac&o do pavimento e solubiliza os produtos de degradagéo; (iv) o
oxigénio, principal composto para oxidagao do ligante asfaltico, penetra lentamente

no pavimento asfaltico por difusao.

Nos ultimos anos, o efeito da radiagdo UV no envelhecimento a longo prazo vem
sendo cada vez mais estudado (WU et al., 2010; LEITE et al, 2018). Feng et al. (2013)
mostraram que o envelhecimento por UV aumenta a viscosidade e os valores de |G*|,
e que reagdes de cisdo em cadeia, aromatizacdo e oxidagdo ocorrem

simultaneamente no processo de envelhecimento.
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Neste contexto, esse capitulo tem por objetivo avaliar o envelhecimentoem campo de
ligantes asfalticos a partir de caracterizagao reoldgica e quimica, assim como, fazer
um paralelo do estudo do envelhecimento em laboratério e em campo, comparando-
os de modo a validar a simulagédo do envelhecimento em laboratério e determinar um
procedimento de envelhecimento para o capitulo subsequente de rejuvenescimento.

As etapas do estudo do envelhecimento em campo sdo apresentadas na Figura 29.

Figura 29 — Etapas de estudo do envelhecimento em campo
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4.2. MATERIAIS E METODOS
4.2.1. Trecho experimental

Os ligantes asfalticos avaliados neste capitulo sdo os mesmos utilizados no
envelhecimentodelaboratorio (Capitulo 3). Os ligantes foram envelhecidosemcampo
em dois segmentos de um trecho experimental localizado na Estrada do Leite no
municipio de Patrocinio Paulista, estado de S&o Paulo (Figura 30). O trecho

experimental faz parte da Rede Tematica de Asfalto e foi construido em abril/2010.



73

Ambos os revestimentos foram executados com mistura asfaltica usinada a quente
densa, com 4 cm de espessura, constituida por agregados basalticos com tamanho
maximo nominal de 12,5 cm. Foram utilizados o CAP 30/45 (PG 70S-XX) no teor de
4,9% e o CAP 50/70 (PG 64S-XX) no teor de 4,7%.

O trafego previsto (nimero “N”) foiiguala 2,5x108 para 10 anosda via, tomando como
base projetos estudados anteriormente para estradas do mesmo porte, considerando
também a crescente expansao do cultivode cana-de-agucar,devido a proximidade de

uma usina agucareira.

Figura 30 — Localizagdo do trecho experimental. Em (a) localizag&do do trecho na Estrada do Leite, em

(b) localizagdo dos segmentos e em (c) pavimento executado
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Fonte: Projeto Rede Tematica de Asfalto

As amostras foram extraidas dos revestimentos (Figura 31) em diferentes periodos
(T=10, 12, 24, 36 e 108 meses apos a construgado do pavimento), sendo as amostras

de 108 meses coletadas durante o desenvolvimento dessa dissertagdo. Em
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laboratério as amostras passaram por raspagem para retirada solo proveniente da
camada inferior ao revestimento. Os ligantes foram extraidos e recuperados das
amostras inteiras, com 4 cm de altura (Figura 31c) , de acordo com as normas ASTM
D2172 — Método B (2017) e ASTM D1856 (2015), respectivamente, ao menos 3
amostras foram utilizadas no processo para resultar em quantidade suficiente para o
estudo. Para quantificaroenvelhecimentonocampo, foram avaliadas as propriedades

quimicas e reoldgicas dos ligantes asfalticos recuperados.

Figura 31 — Extragdo dos corpos de prova dos revestimentos asfalticos. Em (a) processo de extragao

com perfuratriz, em (b) revestimento perfurado e em (c) amostra

@ ) (©)

Fonte: Projeto Rede Tematica de Asfalto

4.2.2. Ensaios reolégicos e quimicos

A caracterizagao reoldgica e quimica dos ligantes foi realizada da mesma forma que
o estudo do Capitulo 3. Foram realizados ensaios de varredura de frequéncia e
temperatura para avaliacdo das propriedades viscoelasticas lineares e analise dos
parametros crossover modulus, crossover frequency, parametro R e Glover-Rowe
(GR). Além disso, os ensaios MSCR (ASTM D7405, 2015) e LAS (AASHTO TP 101),
foram realizados nas temperaturas de 70 °C e 20 °C, respectivamente, para avaliar a
resisténcia a deformacgéo permanente e a fadiga dos ligantes nos diferentes niveis de
envelhecimento. Os ensaios de fracionamento SARA, cromatografia de permeacao
em gel (GPC), espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)
e ressonancia magnética nuclear (RMN) foram realizados no Cenpes/Petrobras para

avaliar as alteracbes quimicas decorrentes do envelhecimento em campo. Os
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procedimentos dos ensaios realizados encontram-se descritos nas secbes 3.2.2 e
3.2.3.

4.3. RESULTADOS E DISCUSSOES
4.3.1. Curvas mestras de |G*| e

A Figura 32 apresenta as curvas mestras do médulo de cisalhamento dinamico (|G*|)
e do angulo de fase (0) dos dois ligantes, na temperatura de 15 °C, para os cinco
periodos de envelhecimentoemcampo. Diferentemente dos resultados de laboratério,
as curvas mestras se sobrepdem, principalmente em altas frequéncias (baixas
temperaturas), nao ficando tdo evidente a influéncia do envelhecimento. Quando os
resultados sdo comparados um par de curva por vez, € possivel verificar a evolucgao

de |G*|, para baixas frequéncias (temperaturas altas).

Figura 32 — Curvas mestras de |G*| e 6 dos ligantes envelhecido em campo. Em (a) CAP 50/70 e
em (b) CAP 30/45.
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Figura 33 — Curvas mestras de |G*| e 6 dos ligantes envelhecido em campo. Em (a) CAP 50/70 e

|G*| (Pa)

em (b) CAP 30/45.
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Contudo, o CAP 50/70 em T=0 apresentou resultados diferentes do esperado,
apresentando rigidez superior a T=24 meses, bem proximo de T= 36 meses, mais
perceptivel em baixas frequéncias (altas temperaturas). Acredita-se que isso pode ser
decorrente de todos os processos empregados desde a construcdao do pavimento,
extragcado dos corpos de prova e do processo de extragao e recuperagao do ligante
asfaltico, como por exemplo: um super aquecimento durante a usinagem, interagao
do ligante com o material pétreo (CRAVO, 2016), ou mesmo a sobra de finos ndo
filtrados adequadamente durante o processo de extracdo e recuperagao do ligante
asfaltico Como observado por Gaspar (2016), os processos de extracédo e
recuperagao de ligantes asfalticos mais empregados utilizam altas temperaturas e
solventes, como o método B (ASTM D2172) utilizado neste trabalho. Essas
temperaturas elevadas e a presencga de solvente podem alterar as propriedades do
ligante recuperado. Um outro fator a ser considerado &€ que o envelhecimento em
campo nao ocorre de forma homogénea ao longo da profundidade do revestimento,
porém durante o processo de extracdo e recuperagao, as diferentes profundidades
sdo colocadas em conjunto, favorecendo uma maior similaridade entre os diferentes

periodos.
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4.3.2. Crossover modulus (G*c), crossover frequency (wc) e parametro R

Os parametros crossover modulus (G*c), crossover frequency (wc) e parametro R,
foram determinados natemperatura de 15 °C, para cada ligante nos diferentes niveis
de envelhecimento (Tabela 3). Os resultados dos ligantes virgens foram incluidos na
tabela para que fosse possivel verificar a influéncia do envelhecimento durante o
processo de usinagem e compactagdo das misturas asfalticas (envelhecimento de

curto prazo).

A partir dos resultados € possivel verificar a evolugdo dos parametros com o
envelhecimento,umavez que os valores de G*: e wc tendem a reduzir e do parametro
R tende a aumentar com o aumento do nivel de envelhecimento. No entanto, é
observada uma tendéncia contraria para t= 108 meses em ambos os ligantes. A Figura
34 apresenta graficamente os pardmetros do wc e do parametro R, para facilitar a

interpretagcao dos resultados.

Tabela 3 — Crossover modulus, crossover frequency e parametro R dos ligantes envelhecidos em

campo.
Ligante Envelhecimento G*. We R
Virgem 3.48E+07 1.2E+02 1.46
TO 1.03E+07 3.0E-01 1.99
T12 1.07E+07 3.1E-01 1.97
50770 T24 6.91E+06 1.1E-01 2.16
T 36 7.43E+06 5.9E-02 2.13
T 108 8.84E+06 1.8E-01 2.05
Virgem 3.56E+07 4.1E+01 1.45
TO 9.12E+06 1.9E-01 2.04
T12 8.92E+06 1.3E-01 2.05
30/45
T24 6.12E+06 4.1E-02 2.21
T 36 6.65E+06 4.1E-02 2.18
T 108 9.97E+06 1.5E-01 2.00




79

Figura 34 — Comparacao do crossover frequency (wc) e do parametro R para os ligantes

envelhecidos em campo.
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Pela Figura 34 é possivel verificar que os ligantes em T= 108 meses apresentam
algum tipo de alteragdo que nao foi claramente evidenciada pelas curvas mestras
(apresentadas em escala log). Outro ponto levantado sdo os resultados para o CAP
50/70 em T= 12 meses, que nado segue a tendéncia esperada. Contudo, essa
observacao nao é conclusiva, pois este resultado pode estar sendo mascarado pelo
resultado de T= 0, uma vez que foi verificado alteragcdes na curva mestra dessas

amostras.

4.3.3. Parametro Glover-Rowe (GR)

Outro parametro utilizado na analise dos resultados é o parametro GR, que permite
avaliar a resisténcia ao trincamento dos ligantes asfalticos a partir dos resultados de
propriedades viscoelasticas lineares. A Figura 35 apresenta os resultados plotados no
diagrama de Espaco Black.
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Figura 35 — Diagrama de Espago Black dos ligantes nos diferentes niveis de envelhecimento em
campo. Em (a) CAP 50/70 e em (b) CAP 30/45.
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Fonte: Autora

Os resultados mostram que para o CAP 50/70 todos os niveis de envelhecimento
encontram-se nazona de dano, enquantoque para o CAP 30/45 ligantesrecuperados
em T= 36 e T= 108 meses ja estdo na regido de trincamento em bloco, embora o
resultado de T= 36 meses seja um pouco questionavel, por estar em uma posigéao
avancgada da regido de trincamento em bloco. Esse resultado para o CAP 30/45 em

T= 108 meses corrobora com os resultados da analise de crossover.
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Os valores plotados para o CAP 50/70 em T= 0 e T= 108 meses (extremos do tempo
de avaliacdo do envelhecimento em campo) ficam muito préximos no diagrama,
mostrando mais uma vez, a possibilidade de alteracdo dessas amostras durante o
processo de extracdo e recuperagao. Vale ressaltar que esses parametros foram
calculados a partir do mesmo resultado do ensaio de varredura de frequéncia e
temperatura, sendo esperado que a variacdo verificada em um parametro seja
refletida em outro. Porém, a avaliacdo pelo parametro GR torna mais clara e
perceptivel a compreensao dos resultados observados nos parametros anteriores,

mostrando sua contribuicdo para a analise objetiva dos resultados.

434. Ensaio MSCR

A resisténcia a deformacédo permanente dos ligantes envelhecidos em campo foi
avaliada através do MSCR (Figura 36). Devido as alteracdes verificadas nos ligantes
em T= 108 meses, essas amostras nao foram ensaiadas. O CAP 30/45 apresenta
valor de Jnr (complidncia nao recuperavel) inferior ao CAP 50/70 em todos os tempos
de envelhecimento, indicando que o ligante pode resistir melhor a deformacéo
permanente queo CAP 50/70. Apds 36 meses no campo, a diferengaentre os ligantes
é reduzida, o que sugere que eles passam a apresentar desempenho similar com o

tempo.
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Figura 36 — Resultados de Jnr para cada ligantes nos diferentes niveis de envelhecimento em

campo. Em (a) tensdo de 100Pa e em (b) tenséo de 3200 Pa.
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Os resultados mostram também que o envelhecimento favorece a resisténcia a
deformagao permanente. Contudo, observa-se que os valores de Jnr para os ligantes
em T= 0 sdo muito baixos, considerando que o ensaio foi realizado na temperatura de
70 °C, o CAP 50/70 poderia ser utilizado para um trafego muito pesado, enquantoque
o CAP 30/45 poderia ser utilizado para um trafego extremamente pesado de acordo
com a norma ASSHTO M332 (2018). Esses niveis de trafego, nessatemperatura, sao
incomuns considerando que os ligantestenhampassado apenas pelo envelhecimento
de curto prazo. Pelos resultados, é possivel inferir que algum processo, ou mesmo

uma combinagaodeles, desde a constru¢caodo pavimento até o processo de extracao



83

e recuperagao do ligante asfaltico, tenha causado alteragdo nas propriedades dos
ligantes.

4.3.5. EnsaioLAS

O ensaio de varredura linear de amplitude de deformacgao (LAS) foi realizado nos
ligantes para avaliar a resisténcia a fadiga dos ligantes envelhecidos em campo, em
dois niveis de envelhecimento: (i) T= 0 (apds usinagem e compactacéao) e (ii) T= 36
meses. Os resultados da curva caracteristica do dano e da curva de fadiga sao

apresentados na Figura 37.

Figura 37 — Curva caracteristica de dano (a) e curva de fadiga (b) para o CAP 50/70 envelhecido

em campo.
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Figura 38 — Curva caracteristica de dano (a) e curva de fadiga (b) para o CAP 30/45 envelhecido

em campo.
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Os ligantes em T= 0 foram escolhidos para fazer a comparacdo e avaliar o
desempenho entre os dois ligantes aplicados no trecho experimental. A partir das
curvas caracteristica de dano é possivel verificar que o CAP 30/45 sofre maior
influéncia do envelhecimento em campo, resistindo menos ao dano que o CAP 50/70.
Pela curva de fadiga fica evidente o efeito do envelhecimento sobre o CAP 30/45,
apresentando resisténcia inferiorapds 36 meses em campo. Ja para o CAP 50/70, o
envelhecimento proporciona um aumento da rigidez que, para baixas deformacao, é
benéfico.No entantocom o aumento da deformagao o ligante mais envelhecido perde

resisténcia e apresenta pior comportamento quanto ao trincamento por fadiga.

4 3.6. Fracionamento SARA

A Figura 39 apresenta os resultados das analises quimicas das fragdes SARA. O teor
de asfaltenos aumenta e o teor de aromaticos diminui, principalmente durante o
envelhecimento de curto prazo (T=0). Porém, ao longo dos anos as fragdes de
asfaltenos, diminuementre T= 12 e T= 24 meses e em seguida volta a aumentar em
T= 36 meses, e volta a reduzir em T= 108 meses. Assim como o aumento de
aromaticos em T= 24 meses para o CAP 30/45 e em T= 36 meses para o CAP 50/70,
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€ umatendéncianao esperada de acordo com a literatura (QIN et al., 2014; Wu et al.,
2017).

Figura 39 — Resultado fracionamento SARA dos ligantes envelhecidos em campo. Em (a)
CAP 50/70 e em (b) CAP 30/45
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Fonte: Autora

Apds nove anos exposto a intempéries e ao trafego, os ligantes apresentam grande
reducdo da fracdo de aromaticos, porém, diferente do esperado, a fragcdo de
asfaltenos ndo aumentou proporcionalmente, apresentando reducéo no teor de

asfaltenos apos 108 meses em ambos os ligantes.

4.3.7. Distribuigdo do peso molecular (GPC)

Na Figura 40 sédo apresentados os resultados da analise de distribuigdo do tamanho
molecular dos ligantes envelhecidos em campo. Os resultados para T= 108 meses
ndo sao apresentados, pois nao foi possivel concluiras analises. De acordo com
Cravo (2016), o aumento do envelhecimento resulta no aumento das moléculas de
grande tamanho molecular, devido as reagbes que acontecem durante o
envelhecimento. Diferente do fracionamento SARA, a evolug¢ao desse parametro com
o envelhecimento é bem sutil, sendo possivel verificao aumentoda fracgao de grande

tamanho molecularem ambos os ligantes.
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4.3.8. Indice de carbonila (Ic)

Os resultados dos ensaios FTIR s&do apresentados na Figura 41. O envelhecimento
em campo aumentou o indice de carbonila (Ic=o) nos dois ligantes asfalticos,
apresentandoresultados bem préximos em T= 24 meses e em T= 36 meses para cada
ligante e bem proximos entre os ligantes em T= 36 meses, com maior evolug¢ao do
indice ap6s maior tempo de exposicdo do pavimento em T= 108 meses,
principalmente parao CAP 30/45.

Figura 41 — indice de carbonila dos ligantes em diferentes niveis de envelhecimento
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Fonte: Autora

4.3.9. Ressonancia Magnética Nuclear (RMN)

A analise de RMN foirealizada para todos os niveis de envelhecimento. Os resultados

do sédo apresentados na Figura42, incluindo a condigéo virgem de cada ligante.

Como observado para os resultados de envelhecimento em laboratério, os resultados
de RMN variam bastante, principalmente o Hy, 0 qual diminui até T= 12 meses e

depois muda a tendéncia,chegandoem T= 108 meses a valores superioresao ligante
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virgem, tendéncia contraria ao esperado, uma vez que a Ha encontra-se na posi¢ao
mais fraca e facilmente pode ser consumido por reagdo com radicais livres. Com

relagdo aos valores do ISA, em campo, a tendéncia a aumentar é seguida em ambos

os ligantes, exceto para o CAP 35/45 em T= 24 meses e T= 108 meses.

Considerando que a avaliagao do envelhecimento em campo implica em diversos
processos, desde a construgao do pavimento até a extragao e recuperagao do ligante
asfaltico, somados aos processos degradativos ao qual estd exposto no ambiente,
diferentes variaveis sado adicionadas ao processo de envelhecimento, sendo

necessaria uma avaliacido mais detalhada para melhor compreenséao dos resultados.

Figura 42 — Resultados do ensaio RMN
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4.4. COMPARAGAODO ENVELHECIMENTO EM CAMPO E EM LABORATORIO

O envelhecimento do ligante provoca alteracdes significativas nas propriedades do
ligante que podem resultar na perda de desempenho da mistura asfaltica, levando o

pavimento a apresentar defeitos e diminuir sua vida de servigo.

Nesta secdo, os resultados obtidos neste capitulo para o envelhecimento em campo
sdo comparados aos resultados do envelhecimento em laboratério (Capitulo 3). A
comparagao foi realizada apenas para o envelhecimento de longo prazo, levando em
consideragao o questionamento levantado por pesquisadores sobre a eficiéncia do
ensaio PAV em reproduzir o envelhecimento de campo (ERSKINE; HESP; KAVEH,
2012; BESAMUSCA et al., 2012; QIN et al., 2014; SMITH et al., 2018). Segundo
Erskine, Hesp e Kaveh (2012), o ensaio PAV normatizado n&o é capaz de reproduzir

as mesmas mudancas quimicas que ocorrem durante o envelhecimento em campo.

Qin et al. (2014) avaliaram o efeito do envelhecimento de campo na reologia e
estrutura de ligantes extraidos e recuperados a partir de corpos de prova de varias
profundidades do revestimento asfaltico. Os autores observaram que o
envelhecimento da superficie do pavimento foi mais severo que o envelhecimento de

longo prazo realizado em laboratério.

Smith et al. (2018) compararam o envelhecimento em diferentes profundidades do
revestimento com o envelhecimento do ligante asfaltico em diferentes tempos de
duracdo do ensaio PAV. Os resultados mostraram que o envelhecimentode dois anos
em campo na superficie (1,3 cm da superficie) seria equivalente a 21 horas do
envelhecimento no PAV, enquanto que o envelhecimento da camada a 5 cm da

superficie seria equivalente a 3 horas no ensaio PAV.

Outros estudos sugerem empregar mais de um ciclo do ensaio PAV, com duas
temperaturas diferentes e tempos diferentes (ERKENS et al., 2016), ou com ciclos
repetidos de um ensaio PAV modificados [PAV modificado (24horas) = RTFOT+PAV]
como sugerem Porot e Eduard (2016a), para atingirum envelhecimento similarao do

campo.

Neste contexto, a avaliagdo entre campo e laboratério foi realizada levando em
consideragao os envelhecimentos PAV 20h, PAV 60h, SUNTEST em laboratdrio e
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apenas o envelhecimento em T= 36 meses em campo, devido aos resultados dos
ligantes em T= 108 meses terem sido inconclusivos na maior parte das analises

realizadas.

As Figura43 e Figura44 apresentam a comparacgao das curvas mestras dos ligantes
envelhecidos em campo e em laboratério. Como observado anteriormente, os
envelhecimentos em campo tiveram resultados de curvas mestras (tanto de |G*| como
de 8) muito préximas, enquanto que para o envelhecimento em laboratério é

visivelmente observada a diferenca entre os procedimentos de envelhecimento.

Figura 43 — Comparagao das curvas mestras de |G*| e & dos ligantes envelhecido em campo e em

laboratério. Em (a) CAP 50/70 e em (b) CAP 30/45.
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Figura 44 — Comparagao das curvas mestras de |G*| e & dos ligantes envelhecido em campo e em

|G*| (Pa)

laboratério. Em (a) CAP 50/70 e em (b) CAP 30/45.
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Besamusca et al. (2012) também observam que o envelhecimento de campo é muito
mais severo que o envelhecimento em laboratério, sendo que a amostra de ligante
envelhecido por 10 anos nao apresentou correlagdo com nenhuma das outras
condicbes testadas em laboratério, inclusive quando comparada ao procedimento do
Superpave (RTFOT+PAV).

Os resultados do envelhecimento PAV 60h ficam bem proximos do envelhecimento
de campo em ambos os ligantes apdés 36 meses, enquanto que o envelhecimento
SUNTEST apresenta resultados de rigidez superiores principalmente em baixas

frequéncias/altas temperaturas.

Embora a deformacdo permanente seja um defeito que acontega com maior
frequéncia nos primeiros anos apos a construgcdo do pavimento, foi realizada uma
comparagao da resisténcia a deformacgao dos ligantes envelhecidos em campo e em
laboratorio nos diferentes niveis de envelhecimento. Os resultados séo apresentados
na Figura45.

Pelos resultados é possivel verificar que o envelhecimento PAV 20h apresenta

resultados superiores a todos os niveis de envelhecimento em campo, em ambos os
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ligantes, o que corrobora com os resultados de curva mestra, demonstrando que o
envelhecimento em campo, no local e configuragdes desse estudo, foi mais severo.
Os resultados para os ligantes apdés PAV 60h mostram que a diferenga na rigidez
observada pela curva mestra de |G*| se reflete no desempenho quanto a deformagao
permanente dos ligantes. Observa-se também que, no envelhecimento em campo, os

ligantes apresentaram desempenho similarao longo do tempo.

Figura 45 — Resultados de Jnr para cada ligante nos diferentes niveis de envelhecimento em

campo e em laboratério. Em (a) tensdo de 100Pa e em (b) tensédo de 3200 Pa.
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O envelhecimento torna o ligante mais rigido e susceptivel ao trincamento
(ELKASHEF; WILLIAMS; COCHRAN, 2018). As resisténcias ao trincamento dos
ligantes envelhecidos foram comparados apés envelhecimento em laboratério e em

campo, por meio do parametro GR plotado no diagrama de Espago Black (Figura 46).

Figura 46 — Diagrama de Espaco Black com dos ligantes envelhecidos em campo e em laboratério.
Em (a) CAP 50/70 e em (b) CAP 30/45.
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Pelos resultados, em ambos os ligantes, verifica-se que o envelhecimento SUNTEST
€ 0 mais propenso ao trincamento em bloco, e o envelhecimento PAV 60h coloca os
ligantes na zona de dano. No entanto, quando observado o envelhecimento em
campo, o CAP 30/45 apresenta resultados na regidao de trincamento em bloco,
enquanto que o CAP 50/70 nos mesmos niveis de envelhecimento (T=36 meses e T=
108 meses) encontra-se nazonade dano. Isso sugere que arigidez, apresentada pelo
CAP 30/45 na condigéo virgem se mantém ao longo do tempo, indicando que o efeito
do envelhecimento sobre o desempenho dos ligantes é similar. E importante observar
que os resultados dos ligantes envelhecidos no PAV 20h encontra-se posicionado
bem distante dos demais niveis de envelhecimento, fora da zona de dano, indicando
que o ensaio PAV normatizado pode ndo simular as condi¢gdes de campo, como
observados por outros pesquisadores (ERSKINE; HESP; KAVEH, 2012;
BESAMUSCA etal., 2012; POROT; EDUARD, 2016a; SMITH et al., 2018).

Para analisartambém a resisténciaao trincamento por fadiga, os resultados do ensaio
LAS foram comparados e sdo apresentados na Figura 47. Os resultados mostram
que, em ambos os ligantes, o envelhecimento em campo provoca maior influéncia na
curva caracteristica de dano. O envelhecimento SUNTEST parao CAP 50/70 é o que
resulta em uma curva caracteristica de dano e de fadiga mais parecida com o campo
apos 36 meses. Ja para o CAP 30/45, o envelhecimento SUNTEST teve influéncia
mais severa e o PAV 60h apresenta o resultado de curva de fadiga mais proximo em
relagdo ao envelhecimento apés T= 36 meses, no entanto, menos rigoroso para

deformacgao mais elevadas.



Figura 47 — Comparacao da curva caracteristica de dano (a) e da curva de fadiga (b) para o CAP
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Figura 48 — Comparacao da curva caracteristica de dano (a) e da curva de fadiga (b) para o CAP

30/45 envelhecido em laboratério e em campo.

1.0
0.8
0.6
© — —PAV20h e T T ——.
04 | _ __pAve6on
- . - SUNTEST
0.2 | . TO
——T36
0.0
0 20 40 60
s
(a)
1E+06
1.E+05
1.E+04 ST
z 1.E+03 TS
— —PAV ’
1.E+02 | - - -PAV 60 .
- . - SUNTEST
1.E+01 | «eeeeent TO -
——T36 >
1.E+00

1 Deformagao (%) 10

(b)

Fonte: Autora

4.5. CONCLUSOES

A avaliagdo do envelhecimento do ligante asfaltico € importante pois ele altera as
propriedades viscoelasticas do ligante, podendo comprometer o desempenho dos
pavimentos asfalticos ao longo do tempo. Com o intuito de melhor compreender os
efeitos decorrente do aumento do nivel de envelhecimento, dois ligantes asfalticos

envelhecidos em trecho experimental foram avaliados por meio de ensaios reoldgicos
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e quimicos. Além disso, foi realizada uma comparacao entre os envelhecimentos em
campo e em laboratério, a partir dos resultados obtidos neste capitulo e no Capitulo 3

(envelhecimento em laboratério).

A partir dos resultados reoldgicos do ligantes envelhecidos em campo, foi possivel
verificar o aumento do nivel de envelhecimento ao longo do tempo, no entanto,
inconsisténcias foram verificadas nos resultados para ligantes recuperados em T=0
para o CAP 50/70 e em T= 108 meses, para ambos os ligantes. Conforme abordado
anteriormente, isso pode ser decorréncia dos processos envolvidos desde a
construcado do pavimento, como também do processo de extragao e recuperagido do

ligante.

Os resultados mostram que o envelhecimento no campo continua acontecendo,
provocando alteragdes quimicas e alterando o desempenho dos ligantes asfalticos. A
analise quimica permite confirmar alteracdes que sado observadas pelos ensaios
reolégicos, mostrando que a analise conjunta das propriedades € essencial para
melhor compreensao das alteragdes provocadas pelo envelhecimento, assim como
se faz necessario um maior conhecimento das técnicas de analise e das reagdes

quimicas para uma analise mais aprofundada do processo.

A comparagao entre os envelhecimentos em laboratério e em campo mostrou que o
envelhecimento em campo, nas configuragdes construtivas e cenario ambiental onde
os pavimentos foram implantados, € mais rigoroso que o ensaio PAV 20h
normatizado, apresentando resultados mais préximos do PAV 60h, para ambos os
ligantes. O envelhecimento pelo SUNTEST mostrou-se mais severo entre todos os
processos de envelhecimento,indicando que o envelhecimento por radiagao UV pode
ter grande contribuigcdo no processo de degradagao do pavimento asfaltico e, portanto,
deve ser levado em consideracdo para que o processo de simulacdo do

envelhecimento em laboratério seja 0 mais parecido com o real de campo.
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5. REJUVENESCIMENTO DE LIGANTES ASFALTICOS

Nos ultimos anos a reciclagem de pavimentos tem se mostrado uma solugao técnica
e economicamente viavel. No entanto, apesar de ser uma técnica promissora devido
aos ganhos econdmicos e ambientais, a porcentagem de RAP utilizada nas misturas
recicladas sao limitadas. Nos EUA, onde mais de 80 milhdes de toneladas de RAP
séo reciclados por ano (BROSSEAUD, 2011), muitos Departamentos Estaduais de
Transporte (DOTs) limitam a taxa de utilizacdo de RAP entre 15% e 45 % (ALl et al.,
2016).

A inclusao de altas taxas de RAP levanta preocupacgdes sobre o ligante que a mistura
recebe do RAP devido ao seu grau de envelhecimento. Segundo Ali et al. (2016), a
utilizacdo de altas taxas de RAP pode resultar em misturas asfalticas mais

susceptiveis a fadiga, trincas térmicas e reflexdo de trincas.

Dessa forma, os métodos de reciclagem utilizam a mistura do RAP com um ligante
menos viscoso (mais mole), ou um agente rejuvenescedor (BLOOMQUIST et al.,
1993), com o propédsito de restaurar as propriedades do ligante asfaltico envelhecido
de forma a atender as especificagdes. Os ligantes mais moles diminuemaviscosidade
dos ligantes envelhecidos, enquanto que os agentes rejuvenescedores ajudam a
restaurar as propriedades fisicas e quimicas do ligante envelhecido as condigdes
iniciais do ligante novo (BROWN et al., 2009; MOGHADDAM; BAAJ, 2016).

Recentemente, muitas pesquisas vém sendo desenvolvidas sobre a utilizagdo de
agentes rejuvenescedores, ou agentes de reciclagem, em misturas asfalticas
recicladas para aumentar a taxa de incorporacdo de RAP, com o intuito de melhorar
as propriedades das misturas asfalticas, diminuindo a rigidez e melhorando a
resisténcia ao trincamento térmico (IM et al., 2014; ONGEL;HUGENER, 2015; ALI et
al., 2016, OSMARI, 2017; KASEER et al., 2018).

No entanto, o tipo e quantidade de agente rejuvenescedor precisa ser bem dosado
para que o desempenho a baixa temperatura seja melhorado enquanto que o
desempenho a altas temperaturas nédo seja muito afetado (MOGHADDAM; BAAJ,
2016).
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Neste contexto, a primeira parte deste capitulo visa fazer um levantamento dos tipos
de agentes rejuvenescedores (AR), assim como, dos métodos de dosagem e

incorporagao desses ARs utilizados e discutidos na literatura.

5.1. AGENTES REJUVENESCEDORES

A utilizacao de agentes rejuvenescedores (AR) em misturas asfalticas visa melhorar
as propriedades do ligante asfaltico envelhecido contido no RAP, de forma a resgatar,
pelo menos em parte, suas propriedades a uma condi¢gao proxima do ligante novo,

diminuindo sua viscosidade e rigidez e melhorando sua adesividade (ALl et al., 2016;
MOGHADDAM; BAAJ, 2016).

Os ARs tradicionalmente comercializados sao derivados do petréleo ou contém
derivados de petréleo (GONDIM, 2017). Além de serem ndo renovaveis, podem conter
compostos que sao considerados carcinogénicos (ZAUMANIS et al., 2014a; CAO et
al., 2018). Dessa forma, atualmente, muitas pesquisas vém sendo realizadas com o
intuito de avaliar a utilizagao de diferentes materiais, de fontes renovaveis ou do

aproveitamento de residuos, como agentes rejuvenescedores alternativos (OSMARI,
2016)

Moghaddam e Baaj (2016) apresentam uma revisdo sistematica do uso de agentes
rejuvenescedores na produg¢ao de misturas asfalticas recicladas a quente. Os autores
observam que a utilizagdo do AR atendeu aos critérios de curto e longo prazo, sua
viscosidade pode ser um parametro efetivo nataxa de difusdo, dessa forma, o tipo e

a dosagem do AR precisam ser determinados com precisao.

A Tabela 4 apresenta uma lista preparada por pesquisadores do National Center for
Asphalt Technology (NCAT) dos rejuvenescedores organizados por categoria. Os
pesquisadores afirmam que futuramente mais produtos de fonte renovavel (bio-based)

estardo disponiveis no mercado.
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Tabela 4 — Tipos de agentes rejuvenescedores

Categorias Tipos Descrigao

Waste Engine Oil
(WEQ) Waste Engine Oil Bottoms

Oleos parafinicos Oleos lubrificantes usados refinados
Valero VP 165®

Storbit®

Hydrolene®

Reclamite®

Extratos aromaticos Produtos petroliferos refinados com

Cyclogen L® componentes aromaticos polares

Valero 130A®

. N SonneWarmix RJ™ Hidrocarbonetos projetados para
Oleos nafténicos S

Ergon HyPrene® modificagdo de asfalto

Waste Vegetable Oil Derivado de 6leos vegetais
Triglicerideos e Waste Vegetable Grease *Possui outros elementos quimicos
acidos graxos Brown Grease importantes, além de triglicerideos e

Delta S* acidos graxos

Sylvaroad™ RP1000 Subprodutos da industria de papel.
Tall oils Mesma familia quimica de agentes

Hydrogreen® adesivo liquidos e emulsionantes

Fonte: Adaptado de Willis e Tran (2015)

A partir da literatura, foram grupados em tabela os dados de trabalhos realizados com
a utilizacdo de agente rejuvenescedor (Tabela 5 a Tabela 10), identificando os tipos
de agentes rejuvenescedores, os métodos de dosagem e teores utilizados. Além disso
sdo relacionados os ensaios realizados para a avaliacdo do ligantes asfalticos

envelhecidos e rejuvenescidos nas Tabela 11 e Tabela 12.



Tabela 5 — Agentes rejuvenescedores, métodos de dosagem e teores utilizados (continua).
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A . . . Ligante Incorporagéao
Referéncia AR/Tipo Descrigao Método de dosagem Teor Envelhecido AR/ligante
Determinado através RAP
Shen et al. . . de DSR (G*/sin (d) e 3 . }
(2007a) Oil type Comercial G*sin (d)) e BBR para 2-3 P;?ndtigo
chegar o PG desejado
8?2980%)3" Softbinder Com baixa quantidade de asfaltenos (2%) - 2e7,4 - -
Distilled tall oil 12.7
WEO. (Wa:;te - 18.2
engine oil)
WEO bottoms residue from re-refining > 20
WEO + FT wax
Zaumanis; | (Fischer-Tropsch - > 20
Mallick: usado como - ) RAP Mistura por 40
Frank aditvo para WMA) Extraido min a 135°C
(2013) Naphthenic flux oil >20
. Anél aromatico polar insaturados, pode ser
Aromatic extract carcinogénico 18.3
Paraffinic base oil 18.3
Refined tallow - 9.7
Organic blend 11.2
BituTech RAP Produzido por Engineered Additives 5.218
Mogawer et SonneWarmix Recomendado pelo 5218 RAP Mistura por 5 min,
al. (2013) RJT Produzido por Sonnebom Inc fabricante ' a 150°C
SonneWarmix RJ 5.218
rejuvenescedor 20
Nahar et al. tipo emulsao Dosagem com 70/100 no Mistura por 15
(2014) rejuvenescedor ) equagéo utilizando G* RCAT (18h a min, a 150°C
P 10 e 25 163°C) ’
tipo liquido




Tabela 6 — Agentes rejuvenescedores, métodos de dosagem e teores utilizados (continuagéo 1).

105

A . . . Ligante Incorporacao
Referéncia AR/Tipo Descrigao Método de dosagem Teor Envelhecido AR/ligante
Rejuvenator (R 5 .
Chen etal. | Cotton seed oil (O) 5 3 tipos RAP Mistura por 15
2014 - - Extraid min, com 200
( ) Waste cooking oil 5 xtraido rpm, a 145°C
(W)
Waste vegetable Oleo vegetal usado, 6leo de fritura com
oil (WO) grandes concentragbes de acidos oléico e
linolico.
Waste vegetable residuos organicos daindustria alimenticia,
grease (WVG) rico em acidos graxos livres (>40%)
Produto comercial. E composto de pirdlise
rapida de biomassa de pinheiro com outros
Organic oil 6leos adicionados para equilibrar o
desempenho. Hydrogreen STM (BituTech
RAPTM)
Zaumanis Subproduto da fabricagdo do papel e & ,
et al. Distilled tall oil concentrado a partir de licores kraft. O tall oil - 12 RAP Extraido Mistura por 40
(2014a) bruto contém acidos graxos, acidos resinicos e

insaponificaveis em proporgdes variaveis

Waste engine oil
(WEO)

O ¢leo lubrificante para motor é produzido a
partir de 6leos de base parafinica com
pequena dose de compostos especiais
adicionados para melhorar as caracteristicas
de viscosidade, estabilidade, limpeza e
inflamabilidade.

Aromatic extract

Contém aproximadamente 75% de 6leos
aromaticos e compostos de resinacom
equilibrio de 6leos saturados.

min a 140°C




Tabela 7 — Agentes rejuvenescedores, métodos de dosagem e teores utilizados (continuagéo 2).

106

Referéncia AR/Tipo Descricao Método de dosagem Teor En'\;'ﬁgﬁ:{; do In:;m;;?ﬁ:o
aromatic e.xtrac.t 12418
waste engine oil
waste vegetable
Zaumanis et ol _ Mesmos ARs de Zaumanis (20142) . RAP Extraido | Mhotura por 40
al. (2014b) organic oil 12+6 min a 140°C
waste vegetable
grease
distilled tall oil
Ligante aquecido
Aromatic extract a r:fr? rCnigtourr:O
Yu et al EnveIPEeAcédo manua,l por5 min
(;(?1:)' Mesmos ARs de Zaumanis (2014a) - 12 (RnTOFOT + comARe
WV oil (Waste PAV) aquegldo por10
vegetable oil) min para
remogao das
bolhas.
Waste vegetable
oil (WVO)
Zaumanis: Waste vegetable
e Mesmos ARs de Zaumanis (2014a) Temperatura alta e 12| RAP Extraido | MiStUra pord0
(2015) Distilled tall oil
Waste engine oil
Aromatic extract
RJ1 Resina produzida a partir de casca de 6 Mistura realizada
Ongel; castanha de caju no rqtavaporPor
Hugener RJ2 Similar ao RJ1, mesmo produtor i 5.5 RTEOT+PAY | ° min, a 145°C,
(2015) RJ3 Composto por asfalto, 6leo vegetal, 6leos 5 viscfjoest/igj;dz do

nafténicos, aditivos

AR




Tabela 8 — Agentes rejuvenescedores, métodos de dosagem e teores utilizados (continuagéo 3).
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A . . < Ligante Incorporagéo
Referéncia AR/Tipo Descrigao Método de dosagem Teor Envelhecido AR/ligante
Water—pase From wax free naphthenic crude, Ligante | Ligante
emulsion . ) i 1 2 0]
Measured residue content: 60%; .
(CWE) 33 30 | envelhecimento
__ Dosagem por curva de .
Heavy paraffinic amolecimento que do ligante
distilled solvent High aromatic content : 27 22 continuou até | Mistura manual
Mohammadafzali | extract (HPE) foram criadas na forma que o grau de | com espatula na
et al. (2015) Petrol de alta temperatura 16 alta temperatura de
. etroleum o ; rau de desempenho .
natural distillate | Containing about half aromatic and 9 g dp 20 18 temperatura 140 a 160°C.
half naphthenic molecules vs. Indice de excedeu o
(PND) rejuvenescimento
Oil base bio- Mixture of long chain and tricyclic ponto deofalha
rejuvenator organic acids, resin acids, fatty acids 15 13 de 95°C
(BOF) and vegetable oils
Turner; Taylor; Sylvaroad RP . . .
Tran (2015) 1000 Base de pinho (Arizona Chemical) - 5e10 RAP -
Porot; Eduard Sylvaroad RP . . . .
(2016b) 1000 Base de pinho (Arizona Chemical) - 10 RAP Mistura manual
Porot et al. Liquid pine- Desenvolvido para ser altamente
(2016) based additive eficaz em ligante envelhecido ) 5e10
. Aditivo liquido com estrutura quimica
Porot; Grady Bio-based especifica que permite disperséo das
’ rejuvenating ~ L - 5e10 RAP
(2016) agent fragbes altamente polares e limita a
9 aglomeragao de asfaltenos.
50/70 30/45
AR5 Proveniente do petréleo (Petrobras)
_ _ Viscosidade 12 12 Mistura manual
Osmari (2016) Residuo dleo . (temperaturas: 135°C, 7 8 RTFOT+ PAV por5 min, a
de cozinha 150°C e 177°C) 140°C
Oleo de Elevada viscosidade, miscibilidade 7 8
mamona em alcool




Tabela 9 — Agentes rejuvenescedores, métodos de dosagem e teores utilizados (continuagéo 4).
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A . . < Ligante Incorporagéao
Referéncia AR/Tipo Descrigao Método de dosagem Teor Envelhecido AR/ligante
Naphthenic oil -
Paraffinic oil Produced from refined used
lubricating oils 5
: - — Dosagem
Ali et al. Aromatic extract Refined crude oil with polar recomendad | RAP )
(2016) omatic extrac aromatic oil products ecofaf)riczn?epe °
Tngly;irilg:s(_r?:npc\j) Fatty Produced from vegetable oils 2.5
Tall oil - 3
Baldino et ,;romatlc O.ICIjS rglxtuzje Industrial products ) 0.9 Mistura por 30
al. (2017) enzgu?r”;'ctg;] tase P 0.5 min, a 120°C
Oleo a base de planta (acidos
Pongamia oil graxos, acidos oléico e linolico.,
non-polar in nature) Mistura manual
Nayak; 70% de 6leo de mamona e 30% de | Dosagem baseada na por5 mim + 10
Sahoo gas de fomo de coque condensado literatura para o 5 10, 15 RTFOT+ PAy | Min para retirar
(2017) em peso do 6leo compos + C28: mesmo tipo de bolhas. No
Composite oil E29ite (alta quantidade de acido rejuvenescedor menciona a
P ricinoleico, que é altamente polare, temperatura
portanto, é esperado que dissolvao
asfalteno polar presente no asfalto
envelhecido
A Produto protroquimico 10
Koudelka B Oleo hidraulico Curva de fluxo exibindo 95
et al. C Bleo d iduo d n mudangas na 10 3xRTFOT -
(2017) €o .e resi ug € mo or penetragdo a 25° C
D Light burning oil 5
Tetraethylenepentamine ) ) Mistura em
- (TEPA) agitadorpor5
'I;?zgr(\)lﬁe)t 2e4 RAP min com ligante
' Vegetal oil - - aquecido a 160

°C




Tabela 10 — Agentes rejuvenescedores, métodos de dosagem e teores utilizados (concluséo).
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. . . . Ligante Incorporagao
Referéncia AR/Tipo Descricao Método de dosagem Teor Envelhecido AR/ligante
. , C e 45/75/11,5/
Tall oil Residuo industria de papel Método proposto por 12.5
Veqetal oil Residuo do milho ap6s produgao de Arambula-Mercado, 85
Menapace 9 etanol restaurar uma das ’ | ~
. ncorporagéo a
et al. Derivado d 16| mum opgoes: (i)Temperatura RAP e RAS 200°C
(2018) © ma °i °pe r‘;el‘; C:t uma baixa do PG, (ii) Ate
Aromatic extract composigao semelhante aos para -5°C ou (iii) 55

aromaticos polares da fase de
malteno em ligantes de asfalto

temperatura alta do PG




Tabela 11 — Ensaios de caracterizagado do ligante asfaltico envelhecido e rejuvenescido (continua)
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Envelhecimento

Referéncia Pene” | P.A. @ | Visc.® | DSR | BBR | AFM | SARA | GPC | RMN | FTIR | DMA | DSC | TGA apos
rejuvenescimento

Shen et al. (2007a) - - - X X - - - - - - - - -

Shen et al. (2007b) - - - X X - - - - - RTFOT+ PAV

Zaumanis et al.

(2013) X ) X - - - - - - - - - - -

Mogawer et al. - - X X X - - - - - - - - RTFOT+ PAV

(2013)

Nahar et al. (2014) - - - X - X - - - - - - - -

Chen et al. (2014) - - X X - - - - - - - - - -

Zaumanis et al. ) i X X X i i i i ) ) ] ) RTFOT+ PAV

(2014a)

Zaumanis et al.

(2014b) X - - X X - - - - - - - - RTFOT+ PAV

Yu et al. (2014) - - - X X X X - - - - - - RTFOT+ PAV

Zaumanis; Mallick;

Frank (2015) X X X X - - - . ] ] ] ) ) )

Ongel; Hugener X X ) X _ _ . . . X - - - -

(2015)




Tabela 12 — Ensaios de caracterizagado do ligante asfaltico envelhecido e rejuvenescido (conclusao)
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Envelhecimento

Referéncia Pene( | P.A.@ | Visc.®| DSR | BBR | AFM | SARA | GPC | RMN | FTIR | DMA | DSC | TGA apoés
rejuvenescimento

Mohammadafzali et

al. (2015) - - - X - - - - - - - - - PAV (20, 40 e 60h)

Turner; Taylor; Tran

(2015) - - - X X - - - - - - - - RTFOT+ PAV

Porot; Eduard ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) )

(2016b)

Porot et al. (2016) - - - - - - - - - - - - -

Porot; Grady (2016) X X X X - - - - - - - - - -

Osmari (2016) - - X X - X X X X X - - - -

Ali et al. (2016) - - - - - - - - - - - - - -

Baldino et al.

(2017) X X - X - - - - X - X - - -

Nayak; Sahoo ) ) ) ) ) ) ) ) ) ) )

(2017) X X X

Koudelka et al.

(2017) X X - X X - - - - - - - - RTFOT / 3xRTFOT

Taziani et al. (2017)

Menapace et al. ) ) . X . X R - - - - - - RTFOT+ PAV

(2018)

(1) Penetracao, (2) Ponto de amolecimento, (3) Viscosidade cinematica
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Devido a questao da sustentabilidade, muitas pesquisas vém sendo desenvolvidas e
diversos agentes provenientes de fontes renovaveis variadas, ou da utilizagdo de
residuos, passaram a ganharinteresse. Isso resulta em uma quantidade razoavel de

possibilidades, com teores variaveis de acordo com a pesquisa.

Os ARs foram avaliados a partir de ensaios convencionais, quimicos, reolégicos e de
microestrutura (AFM). Zaumanis et al. (2014a) avaliaram o efeito de seis agentes
rejuvenescedores diferentes, a partir de ensaios reolégicos, aplicando o processo de
envelhecimento em laboratério apds o rejuvenescimento. Os autores verificaram que
a temperatura alta do PG do ligante virgem foi atingida por todas as amostras de
ligantes rejuvenescidos, indicando ganho na resisténcia a deformagado permanente
desses ligantes quando comparados ao ligante virgem. Em outro estudo, Zaumanis,
Mallick e Frank (2015) observaram que os teores necessarios de ARs de base
organica sdo menores que os teores de ARs a base de petroleo, para proporcionar o

mesmo efeito de amolecimento do RAP.

Nayak e Sahoo (2017) utilizaram técnicas de DSC (Calorimetria exploratéria
diferencial) e TGA (Termogravimetria) para verificar o ligante rejuvenescido exposto
ao calor. Os autores verificaram que os ligantesrejuvenescidos apresentaram um pico
semelhante ao ligante ndo envelhecido, indicando que o AR conseguiu deixar os
ligantes em condi¢des semelhantes, mostrando ainda que os ligantes rejuvenescidos

sao termo estaveis.

Ongel e Hugener (2015) observaram que o AR com menor viscosidade apresentou o
melhor efeito para reduzir a rigidez do ligante envelhecido utilizando pequena
quantidade. No entanto, o ligante com AR de menor viscosidade, apresentou rigidez
maior apds o envelhecimento de curto prazo, sendo mais suscetivel ao processo de

oxidagao.

Turner, Taylor e Tran (2015) verificam que a utilizagdo de agente a base de pinho,
apesar de reduzir a rigidez do ligante rejuvenescido, ndo melhorou nas propriedades
de elasticidade/relaxagaodos ligantesrejuvenescidos, pelos resultados apresentados

no grafico de Black Space.
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Menapace et a. (2018) avaliaram as propriedades de ligantes asfalticos
rejuvenescidos com trés diferentes AR, avaliando o efeito desses aditivos apds os
envelhecimentos de curto e longo prazo em laboratério. Os autores verificaram que o
efeito do rejuvenescimento pode ocorrer apenas a curto prazo. Apds o
envelhecimento, o efeito pode ser perdido, principalmente para rejuvenescimentocom

baixos teores de AR.

A partir da analise quimica, Osmari (2016) observou que o rejuvenescimento
recuperou propriedades como teores de aromaticos e asfaltenos, a proporgao de alto
peso moleculare a quantidade de hidrogénios alfa dos ligantes envelhecidos. Baldino
verificou a partir da técnica de RMN que um dos ARs utilizados em sua pesquisa
conseguiu modificara estrutura do ligante envelhecido, restaurando as propriedades

avaliadas de forma similarao do ligante virgem.

A utilizacao da técnica de microscopia de forga atdbmica (AFM) permiti visualizar as
alteragdes da microestrutura do ligante envelhecido e do ligante rejuvenescido
(NAHAR et al., 2014), porém o efeito do agente rejuvenescedor é verificado apenas
qualitativamente, sendo necessaria uma analise de tratamento da imagem para
quantificar o efeito do rejuvenescimento, embora o processo quimico seja bem
complexo e novas fases sejam criadas durante o processo de envelhecimento e
rejuvenescimento. De forma geral, a avaliagédo do efeito do agente rejuvenescedor é
baseada nas propriedades reoldgicas dos ligantes, assim como no desempenho dos
mesmos em relagdo a deformacao permanente e a fadiga. Trabalhos mais recentes
buscam a associagcdode analisesquimicase reoldgicas para melhorentendimentodo
processo de envelhecimento e rejuvenescimento dos ligantes asfalticos, mas ainda

ficando restritos ao fato de o AR melhorar ou ndo as propriedades dos ligantes.

5.1.1. Dosagem de agente rejuvenescedor

Na literatura, muitos estudos utilizaram parametros convencionais, como a
penetracdo, o ponto de amolecimento e a viscosidade para a dosagem do AR,
comparando esses parametros do ligante rejuvenescido com o ligante desejavel.

Experiéncias como de Osmari et al. (2017) e Gadler (2018) indicam que o método de
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dosagem através de parametros como a viscosidade e penetragcéo, pode nao ser

adequada para a dosagem do agente rejuvenescedor.

Outros pesquisadores utilizaram blending charts para avaliar o efeito do
rejuvenescimento sobre as propriedades reoldgicas do ligante asfaltico, usando
valores de |G*|, |G*|/sen(d), ou valores de temperatura alta ou baixa para escolha do

teor de AR, de forma a atender aos critérios do PG (performance grade) desejado
(ARAMBULA-MERCADO et al., 2018).

Arambula-Mercado et al. (2018) avaliaram trés métodos de dosagem utilizando
blendings charts das temperaturas altas e baixas do PG e do parametro ATc (Figura
49). A partir dos resultados, os autores concluiram que o uso do método de
temperatura alta do PG seria o mais recomendado para determinar o teor de AR

necessario.

Figura 49 — Blending chart dos parametros reoldgicos em fungéo do teorde AR.
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Zaumanis, Mallick e Frank (2014) propuseram um procedimento de dosagem de
agente rejuvenescedor também baseado nos pardmetros da especificacdo
Superpave, com o objetivo de reduzir o numero de ensaios necessarios para
determinar do teor de AR. A partir de bledings charts das termperaturas altas,
intermediarias e baixas do PG em func¢ao do teor de AR, desenvolveram equacodes

para determinar os teores maximos € minimos de AR que atendam o PG estipulado
para o ligante rejuvenescido (Figura 50).

Figura 50 — Teores maximos e minimos de diferentes agentes rejuvenescedores.

30%
».
259, - STV N Temp. alta do PG
:
20% -
S I S
o T s : S Temp. baixa do PG
£ 15%1 > , ¢
S
- : : .‘
§ 10% : ‘ ..... A & Temp. intermediaria do PG
G
0% T . .
Oleo Graxa Oleo Tall Oil Extrato  Oleo de
vegetal  vegetal organico aromatico  motor

Fonte: Zaumanis, Mallick e Frank (2014)

Neste contexto, este capitulo visa avaliar o efeito de um agente rejuvenescedor (bio-
oleo) em ligantes asfalticos convencionais envelhecidos em laboratério, avaliando as
propriedades reoldgicas desses ligantes rejuvenescidos, assim como, fazer uma
analise da dosagem de AR a partir de propriedades viscoelasticas lineares e das
resisténcias a deformagdo permanente (MSCR) e a fadiga (LAS). A Figura 51

apresenta as etapas do estudo de rejuvenescimento dos ligantes asfalticos neste
capitulo.
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Figura 51 — Etapas de estudo do envelhecimento em campo

m

Ligantes ap6s PAV 60h
CAP 30/45 e CAP 50/70

Rejuvenescimento com
Agente Rejuvenescedor (AR)

[2%ar | | 4%ar | [6%ar |

\

Caracterizagao
Reoldgica

Fonte: Autora

5.2. MATERIAIS E METODOS

Para o estudo de rejuvenescimento, foram utilizados um CAP 30/45 (PG 70S-XX) e
um CAP 50/70 (PG 64S-XX), os mesmos ligantes utilizados nos capitulos 3 e 4. O
nivel de envelhecimento dos ligantes foi determinado baseado no estudo do capitulo
3, sendo escolhido o procedimento PAV 60h para envelhecimento dos ligantes deste
estudo, uma vez que este procedimento resultou em maior nivel de envelhecimento

que o ensaio padronizado (PAV 20h).

Foi utilizado um agente rejuvenescedor a base de o6leo vegetal de pinho, fornecido
pela Kraton Polymers, com o nome comercial SYLVAROAD™ RP 1000. Este AR foi
desenvolvido especificamente para restaurar as propriedades do ligante envelhecido
e ativar o ligantedo RAP. Sendo produzido 90% a partir de do refinodo 6leo de pinho,
€ um aditivo liquido a temperatura ambiente, com elevado ponto de fulgor e coloracao
amarelo claro (POROT et al., 2014; POROT et al., 2017). A dosagem tipica é realizada
de 3 a 7% em massa do ligante envelhecido, dependendo das caracteristicas do
ligante do RAP (POROT; EDUARD, 2016b). Porot e Grady (2016), observaram que

uma dosagem de 5% em massa restaurou em até 2 graus o PG do ligante
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envelhecido, além disso, os autores verificaram que o AR é compativel e miscivel e

mantém seu efeito mesmo apds o envelhecimento.

Para escolhados teores de AR, foirealizada uma analise prévia com as porcentagens
de 2% e 10% em massa de ligante envelhecido. Nesse estudo, foi constatado que o
teor de 10% de AR era excessivo devido a consisténcia do ligante, impossibilitando a
retirada da amostra dos moldes de silicone pararealizar o ensaio no redmetro. Dessa
forma, foram escolhidos os teores de AR iguais a 2%, 4% e 6% em massa de ligante

envelhecido.

5.2.1. Incorporacao do agente rejuvenescedor

Para a incorporagédo do agente rejuvenescedor ao ligante envelhecido foi utilizada a
mesma metodologia descrita por Raul (2019) com pequenas alteragbes. O
procedimento utiliza um misturador com rotagcdo controlada e haste adaptada para
homogeneizacdo e um Thermosel do viscosimetro Brookfield para manter a
temperatura do ligante asfaltico durante o processo de mistura. O procedimento

seguiu as seguintes etapas para cada teor de AR avaliado:

a) Os ligantes envelhecidos apds PAV 60h foram aquecidos em estufaa 130 °C
até que estivessem fluidos o suficiente para a pesagem; as amostras foram
pesadas em recipiente de silicone (aproximadamente 16 g) e antes que
esfriassem por completo utilizou-se o proprio recipiente para dar a forma
cilindricaa amostra e facilitarque ela fosse inseridana capsula do viscosimetro
Brookfield;

b) Apds as amostras esfriarem a temperatura ambiente, elas foram inseridas na
capsula do viscosimetro, em seguida as capsulas foram colocadas dentro do
Thermosel aquecidoa 150 °C e mantidas durante 5 min para aquecimento do
ligante;

c) A capsulafoiretirada do Thermosel e posicionada em balanga de alta precisao

para adicionara quantidade referente ao teor de AR a ser avaliado;
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d) Apds recolocar a capsulano Thermosel, o aparato padronizado para o estudo
foi montado para que a haste ficasse bem préxima ao fundo da capsula e
garantisse a homogeneizagao completa da mistura ligante envelhecido + AR.

e) A mistura foirealizada a 150 °C, por 15 min a 150 rota¢des por minuto.

A principal alteragao realizada no procedimento utilizado por Raul (2019) foi o tempo
de mistura que foi reduzido de 60 min para 15 min. Essa alteragao foi realizada visto
que o este estudo utiliza apenas ligantes convencionais que, na temperatura de

150 °C, apresentam viscosidade suficiente para proporcionaruma boa mistura.

Figura 52 — Procedimento de incorporagdo de AR. Em (a) pesagem do ligante envelhecido, em (b)

pesagem do AR, em (c) aparato para mistura e em (d) processo de mistura do ligante com o AR.

(d)

Fonte: Autora - Imagens (a), (c) e (d); Raul (2019) - Imagem (b)
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5.2.2. Ensaiosreolégicos

A caracterizagao reolégica dos ligantes envelhecidos e rejuvenescidos foi realizada
da mesma forma que o estudo dos Capitulos 3 e 4. Foram realizados ensaios de
varredura de frequéncia e temperatura e a partir dos resultados foram construidas as
curvas mestras de |G*| e 6, assim como calculados os parametros crossover modulus,
crossover frequency, parametro R e Glover-Rowe (GR). O ensaio MSCR (ASTM
D7405, 2015) foi realizado para avaliar a resisténcia a deformagéo permanente dos
ligantes, natemperatura de 64 °C, a temperatura é diferente dos Capitulos 3 e 4, para
avaliar melhoro efeito do rejuvenescimento. O ensaio LAS (AASHTO TP 101) também
foi realizado, na mesma temperatura de 20 °C para avaliar a resisténcia a fadiga,

como nos capitulos anteriores.

Os procedimentos dos ensaios realizados sao descritos nas secoes 3.2.2.

5.3. RESULTADOS E DISCUSSOES
5.3.1. Curvas mestras de |G*| e &

O estudo do rejuvenescimento avaliou o efeito do agente rejuvenescedor em dois
ligantes convencionais envelhecidos a longo prazo pelo procedimento PAV 60h.
Utilizando os teores de 2%, 4% e 6% de AR, buscou-se comparar os resultados dos
ligantes rejuvenescidos como ligante apds o RTFOT, pensando que este sera o nivel
de envelhecimento que umamistura asfaltica recicladaa quentetera apos a usinagem
e compactagao. As Figura 53 e Figura 54 apresentam curva mestra de |G*| e & para
os ligantes CAP 50/70 E CAP 30/45, respectivamente, envelhecidos e rejuvenescidos

com os trés teores de AR.

A partir dos resultados € possivel verificar as alteragcdes provocadas pela presenca do
AR nos valores de |G*| e & para ambos os ligantes. O AR atua reduzindo arigidez do
ligante envelhecido em toda a faixa de frequéncia e temperatura avaliada. Pelos
resultados da curva mestra de |G*|, o teor de 4% de AR é o que resultaem valores de
rigidez mais proximo do ligante apés RTFOT em ambos os ligantes. Além disso,

observa-se que o AR diminui a rigidez do ligante envelhecido em altas frequéncias
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(baixas temperaturas), o que pode resultar em melhor desempenho a fadiga. Essa
tendéncia é verificada pelas curvas mestras do angulo de fase, nas quais séo
observados valores de & superiores em altas frequéncias, mostrando que o ligante

apresenta comportamento mais viscosos nessa faixa de frequéncia/temperatura.

Figura 53 — Curvas mestras de |G*| e & dos ligantes envelhecidos e rejuvenescidos. Em (a) 50/70 e
em (b) 30/45.
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Figura 54 — Curvas mestras de |G*| e & dos ligantes envelhecidos e rejuvenescidos. Em (a) 50/70 e
em (b) 30/45.

1E+9
1E+8
1E+7
1E+6
1E+5

G*| (Pa)

1E+4

ORTFOT
x PAV 60

mPAV 60 + 2% AR
®PAV 60 + 4% AR
APAV 60 + 6% AR

1E+3
1E+2
1E+1

1E+0
1E-8 1E-6 1E-4 1E-2 1E+0 1E+2 1E+4

Reduced Frequency (Hz)
(@)

90
80
70
60

~50

~—

0 40

OoRTFOT
30 x PAV 60

20 mPAV 60h + 2% AR
#PAV 60h + 4% AR

10
APAV 60h + 6% AR
0
1E-10 1E-7 1E-4 1E-1 1E+2 1E+5

Reduced Frequency (Hz)
(b)

Fonte: Autora

5.3.2. Crossover modulus (G*c), crossover frequency (wc) e parametro R

Os parametros crossover modulus (G*c), crossover frequency (wc) e parametro R dos
ligantes envelhecidos e rejuvenescidos foram determinados e encontram-se
apresentados na Tabela 13. Para o CAP 50/70 com o teor de 6% de AR néo foi

possivel determinar o os valores de crossover modulus e crossover frequency, pois



122

as curvas mestras de G’ e G” nao apresentaram interseccao na faixa de frequénciae

temperaturas avaliadas.

Os resultados apresentados mostram que, diferentemente do que foi observado pelas
curvas mestras de |G*|, os parametros de crossover ndo sao conclusivos quanto ao
teor mais indicado para o rejuvenescimento dos ligantes, devido as alteragdes
provocadas pelo AR principalmente em altas frequéncias. A Figura 55 apresenta
graficamente os resultados do crossover frequency (wc) e do paréametro R,
visualmente é possivel constatar que o teor de 4% de AR é que o apresenta resultados
mais proximos do ligante apés RTFOT, porém apresentando variagéo tanto para wc

quanto para o parametro R.

Tabela 13 — Crossover modulus, crossover frequency e parametro R dos ligantes envelhecidos e

rejuvenescidos

Ligante Condicao G*c We R
RTFOT 2.96E+07 3.59 1.53
PAV 60h 9.29E+06 0.07 2.03
CAP 50/70 PAV 60h + 2% AR 8.03E+06 0.16 2.10
PAV 60h + 4% AR 9.06E+06 2.94 2.04

PAV 60h + 6% AR - - -

RTFOT 2.23E+07 2.58 1.65

PAV 60h 5.83E+06 0.02 2.23

CAP 30/45 PAV 60h + 2% AR 8.82E+06 0.18 2.05
PAV 60h + 4% AR 9.08E+06 0.98 2.04

PAV 60h + 6% AR 1.13E+07 17.13 1.95
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Figura 55 — Comparacao do crossover frequency (wc) e do parametro R para os ligantes
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Os ligantes envelhecidos e rejuvenescidos foram avaliados pelo parametro GR

calculado na temperatura de 15 °C e frequéncia de 0,005 rad/s. Os resultados sao

apresentados no Espaco Black (Figura 56).

O processo de rejuvenescimento permitiu a recuperagaodo parametro GR para niveis

fora da zona de dano com teor de AR a partir de 2%, em ambos os ligantes.

Considerando desejavel que o AR proporcione um rejuvenescimento até o nivel do

ligante envelhecido apés o RTFOT, o teor de 4% de AR apresenta o resultado mais

préximo para o CAP 50/70 e enquanto que para o CAP 30/45, o teor fica entre 4% e

6% de AR para este parametro.
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Figura 56 — Diagrama de Espago Black dos ligantes envelhecimentos e rejuvenescidos. Em (a)

Fonte: Autora

CAP 50/70 e em (b) CAP 30/45.
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Pela Figura 57 é possivel observar que o processo de rejuvenescimento segue uma

tendéncia diferente ao envelhecimento. Dessa forma, como também verificado pelas

curvas mestras, o teor do AR ndo sera facilmente dosado apenas pelas propriedades

viscoelasticas lineares, visto que o AR n&o altera apenas a rigidez do ligante

envelhecido, mas também a tendéncia do seu comportamento quando solicitado.
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Figura 57 — Tendéncias observadas no Diagrama de Espaco Black dos ligantes envelhecimentos e
rejuvenescidos. Em (a) CAP 50/70 e em (b) CAP 30/45.
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5.3.4. Ensaio MSCR

Considerando apenas a deformagao permanente, o uso de agente rejuvenescedor
nao seria necessario, visto que o envelhecimento do ligante asfaltico ndo impacta de
forma negativa a resisténcia do ligante em relagao a este defeito (MOGAWER et al.,

2013). No entanto, conforme observado por Martins (2014), o envelhecimento provoca
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o enrijecimento do ligante asfaltico, reduzindo sua capacidade de relaxagdo de
tensdes, tornando-o mais suscetivel a fadiga.

Dessa forma, para avaliar o impacto dos trés teores de AR sobre a resisténcia a
deformacgao permanente dos ligantes rejuvenescidos, o ensaio de MSCR foi realizado
nos ligantes envelhecidos e rejuvenescidos na temperatura de 64 °C, diferentemente
dos capitulos anteriores, para evidenciar o efeito do agente rejuvenescedor. Os
resultadosde Jnrséo apresentadosna Figura 58a para a tensdo de 100Pa e na Figura
58b para a tensao de 3200 Pa.

Figura 58 — Resultados de Jnr para os ligantes envelhecidos e rejuvenescidos. Em (a) tensdo de
100Pa e em (b) tensdo de 3200 Pa.
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A adicao de AR torna os ligantes mais susceptiveis a deformagéao permanente, sendo
que o teor de 6% de AR apresenta resultados bastante superior aos demais, com
maior influénciano CAP 50/70. Os resultados mostram que o teor de 4% de AR resulta
em condi¢cdes apropriadas, podendo ser utilizado para os ligantes estudados sem

causarperda de resisténciaa deformacao permanente quando comparado ao RTFOT.

5.3.5. EnsaioLAS

Para complementar a analise e avaliar a resisténcia a fadiga dos ligantes
rejuvenescidos, o ensaio LAS foi realizado nos ligantes, utilizando a temperatura de
20 °C. Os resultados sao apresentados na Figura 59 para o CAP 50/70 e na Figura
60 para o CAP 30/45.

O emprego de agentes rejuvenescedores busca reverter o processo de
envelhecimento de ligantes asfalticos a partir da restauragao de algumas fragdes
perdidas durante a vida de servigo do pavimento (OSMARI etal., 2017). Considerando
ainda que o processo de rejuvenescimento torna o ligante menos rigido, a correta
dosagem do AR €& desejavel para que a mistura reciclada seja resistente aos dois
principais defeito de pavimentos asfalticos, a deformagao permanentee o trincamento

por fadiga.
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Figura 59 — Curva caracteristica de dano (a) e curva de fadiga (b) do CAP 50/70 envelhecido e
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Figura 60 — Curva caracteristica de dano (a) e curva de fadiga (b) do CAP 30/45 envelhecido e
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Os resultados mostram que a adi¢gao do AR favorece bastante a resisténcia a fadiga,

mostrando que os ligantes rejuvenescidos com o teor de 4% de AR apresentam curva

caracteristica de dano muito similar ao RTFOT, porém resistindo a um dano mais

elevado. Seguindo a tendéncia observada nos outros parametros avaliados, o agente

rejuvenescedor utilizado no estudo apresenta maior influéncia sobre as propriedades

do CAP 50/70.
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5.3.6. Avaliagcédo da dosagem de AR

Como observado, os agentes rejuvenescedores sdo capazes de restaurar as
propriedades reoldgicas dos ligantes asfalticos envelhecidos. No entanto, a
quantidade de AR deve ser cuidadosamente escolhida, uma vez que o efeito desse
AR pode afetar o desempenho das misturas asfalticas recicladas (MOGHADDAM,;
BAAJ, 2016; ARAMBULA-MERCADO et al., 2018). Muitas vezes a dosagem é
realizadade acordo com a recomendacgao do fornecedor. No entanto,a dosagem pode
ser diferente dependendo das caracteristicas do material fresado, principalmente no
que diz respeito ao nivel de envelhecimento (ARAMBULA-MERCADO et al., 2018).

Dessa forma, uma analise de dosagem do AR foi realizada utilizando Blending Charts
construidos a partir de dos resultados dos parametros de envelhecimento calculados
a partir das propriedades viscoelasticas lineares e dos valores de Jnr, 3200 do ensaio

MSCR. Os parametros utilizados foram:

. |G*|/sen(d, na temperatura de 60 °C, a 10 rad/s;

. |G*|.send, natemperatura de 20 °C, a 10 rad/s;

a
b

C. Wwc, Crossover frequency,

d. |G*|-GR, valor de |G*| do parametro Glover-Rowe;
e. 0-GR, valorde d do parametro Glover-Rowe;

f.

Jnr,3200.

Nao foi possivel desenvolveros blending charts para alguns parametros devido a falta
de resultados no caso do crossover do CAP 50/70 (PAV 60h + 6% AR) ou pelo
resultado do ligante na condigdo RTFOT estar bem distante da relagao encontrada
nos resultados de rejuvenescimento,como foi o caso do CAP 30/45 nos parametro
|G*c| e valor de & do parametro GR e do CAP 50/70 no parametro wc. Os resultados
para o CAP 50/70 s&o apresentados na Figura 61.

Os resultados mostram que o teor de AR para o CAP 50/70 variaentre 2,79% a 5,41%
de AR. Observando os blending charts que resultaram nos menores teores de AR, é
possivel verificar que eles correspondem a parametros relacionados a fadiga e ao
trincamento térmico. Como observado pelas analises de propriedades reologicas e do

ensaio LAS, o agente rejuvenescedor apresenta grande influéncia sobre as
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propriedades do ligante em altas frequéncias (baixas temperaturas), dessa forma,
esses parametros indicam o teor minimo necessario de AR para que a resisténcia a
fadigaou trincamento térmico seja similarao RTFOT (ZAUMANIS; MALLICK; FRANK,
2014; ARAMBULA-MERCADO et al., 2018).

Por outro lado, observa-se que para o parametro Glover-Rowe, os teores definidos
por |G*|-GR e 6-GR sao contraditérios. Esse resultado demonstra o que foi observado
pela Figura 57, no qual mostra que o processo de rejuvenescimento segue uma
tendéncia diferente do envelhecimento, mostrando que AR atua de forma diferente

sobre as propriedade viscoelasticas (|G*| e 8) dos ligantes envelhecidos.

Da mesma forma, a analise foi realizada para a CAP 30/45, os blending charts sao
apresentados na Figura 62. Os resultados mostram que o teor de AR para o CAP
30/45 varia entre 2,91% a 5,32% de AR. Assim como para o CAP 50/70 os menores
teores sao apresentados pelos parametros de relacionados a fadiga e ao trincamento

térmico.

Entre os teores mais elevados os parametros que apresentam esses valores, tanto
para o CAP 30/45 como para o CAP 50/70, sao o |G*|/send e 0 Jnr,3200. O teor de AR,
para o CAP 30/45, determinado pelo parametro |G*|/send (5,32%) € superior ao
determinado pelo Jnr,3200 (4,45%), mostrando que a determinagédo do teor de AR
apenas pelas propriedades viscoelasticas do ligante asfaltico pode nao ser suficiente

para garantir o desempenho final das misturas asfalticas recicladas.
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Figura 61 — Blending charts dos parametros avaliados para rejuvenescimento do CAP 50/70. Em

(a) |G*|/send, em (b) |G*|.send, em (c) |G*|-GR, em (d) 8-GR e em (d) Jnr,3200.
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Figura 62 — Blending charts dos parametros avaliados para rejuvenescimento do CAP 30/45. Em
(a) |G*|/send, em (b) |G*|.send, em (c) wc e em (d) |G*[-GR e em (d) Jnr,3200.
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6. CONSIDERAGOES FINAIS

A técnica de reciclagem de misturas asfaltica tem se tornado uma alternativa
sustentavel para a construgdo e manutencao de pavimentos, com ganhos ambientais
e econdmicos. No entanto, a incorporacdo de altos teores de RAP levanta
preocupacdes a respeito das propriedades do ligante envelhecido durante a vida de
servico do pavimento. Dessa forma, a compreensdo dos processos de
envelhecimento e rejuvenescimento tornam-se importantes para melhorar o processo
de reciclagem, possibilitando a inclusdo de maiores teores de RAP e prolongando a
vida util do pavimento. Neste estudo foram avaliados os envelhecimentos, em
laboratério e em campo, de dois ligantes asfalticos convencionais e o
rejuvenescimento dos mesmos ligantes apds o envelhecimento a longo prazo em

laboratodrio.

A partir do estudo do envelhecimento em laboratério foi possivel avaliar
comparativamente a influéncia dos envelhecimentos termo oxidativo e fotoquimico
sobre as propriedades dos ligantes asfalticos. No envelhecimento termo oxidativo, o
ensaio PAV com duragdo prolongada para 60 horas provocou um maior
envelhecimento dos ligantes asfalticos. No entanto, o envelhecimento pelo SUNTEST
foi o mais severo entre todos os métodos de envelhecimento delongo prazo avaliados,
mostrando a importancia da radiagdo UV no processo de envelhecimento dos ligantes

asfalticos.

A analise quimica permitiu identificar, através dos ensaios SARA e FTIR, que o
envelhecimento SUNTEST provoca reacbes quimicas diferentes nos ligantes
asfalticos, quando comparado ao envelhecimento termo oxidativo. Além disso, os
resultados das fragdes SARA mostraram que o envelhecimento fotoquimico impacta

de forma diferente as fragdes quimicas dos ligantes avaliados.

A partir do estudo do envelhecimento em campo, foi possivel verificar que os ligantes
continuam envelhecendo ao longo do tempo, provocando alteragbes quimicas e
alterando o desempenho dos ligantes asfalticos. No entanto, foram verificadas
inconsisténciasnosresultados que podemser atribuidas aos processos que o material
esta exposto desde a construgdo do pavimento, até o processo de extracao e

recuperagao dos ligantes asfalticos. Além disso, o fato de o ligante ter sido extraido
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de corpos de prova de 4 cm de espessura, pode ter colaborado para a variagdo dos
resultados, visto que o envelhecimento da superficie, que fica exposta, € a mais

severa como observado por outros pesquisadores.

Apesar do envelhecimento dos dois ligantes ser diferente, os resultados reolégicos
indicaram que eles podem apresentar desempenho similares apos 36 meses em

campo.

A comparagao entre os envelhecimentos em laboratério e em campo mostrou que o
envelhecimento em campo apds 36 meses foi mais severo que o ensaio PAV 20h,
normatizado, apresentando resultados mais préximos do PAV 60h, para ambos os

ligantes.

O parametro GR, avaliado no Espaco Black, permitiu avaliar o envelhecimento e o
rejuvenescimento dos ligantes asfalticos, a partir das propriedades viscoelasticas dos
ligantes asfalticos, possibilitando visualizar inconsisténcias que n&o foram

identificadas pelas curvas mestras de |G*| e d.

A analise quimica auxiliou naobservacao de alteragdes que foram quantificadas pelos
ensaios reoldgicos, mostrando que a andalise conjunta € essencial para melhor
compreensao das alteragbes provocadas pelo envelhecimento. No entanto, os
resultados quimicos apresentaram grande sensibilidade, ndo apresentando uma
tendéncia especifica e clara quanto ao aumento do nivel de envelhecimento, exceto o
indice de carbonila. Dentre os métodos utilizados para a avaliagao, a técnica de RMN
foi a que apresentou maior dificuldade de interpretagao, devido a maior sensibilidade
do ensaio. Apesar disso, ela se mostra uma técnica promissora para investigagao das

diferentes reagcdes quimicas decorrentes do processo de envelhecimento.

O estudo do rejuvenescimento mostra que o AR de base vegetal permitiu restaurar
em grande parte as propriedades reoldgicas a niveis desejaveis, com a dosagem no
teor de 4% de AR, favorecendo a resisténcia a fadiga. Porém, o processo de
rejuvenescimento segue uma tendéncia diferente do envelhecimento e, portanto, a
dosagem correta deve ser realizada para proporcionar um bom desempenho da

mistura reciclada, tanto a deformagao permanente, quanto a fadiga.
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Como sugestdes para trabalhos futuros, tém-se:

e Avaliar os processos de envelhecimento e rejuvenescimento para ligantes
asfalticos modificados, comparativamente aos convencionais;

e Avaliaro efeito da radiacdo UV com a profundidade do revestimento asfaltico;

¢ Diferenciacao das reagbes quimicas que ocorrem no envelhecimento termo
oxidativo e no fotoquimico;

o Analise estatistica dos resultados quimicos, visto que esses parametros sao
muito sensiveis a composi¢éo do ligante asfaltico;

e Avaliar quimicamente o processo de rejuvenescimento, por meio de suas
reagdes para diferentes agentes de reciclagem.

e Analise do envelhecimento e rejuvenescimento pelo parametro ATe.

e Analise do envelhecimento de campo utilizando a geometria de 4 mm, sendo

necessario menor quantidade de material para o estudo.



137

REFERENCIAS

AGUIAR-MOYA, J. P.; SALAZAR-DELGADO, J.; BONILLA-MORA, V.; RODRIGUEZ-
CASTRO, E.; LEIVA-VILLACORTA, F.; LORIA-SALAZAR, L. Morphological analysis
of bitumen phases using atomic force microscopy. Road Materials and Pavement
Design, 16(sup1), p. 138-152. 2015.

AGUIAR-MOYA, J. P.; SALAZAR-DELGADO, J.; GARCIA, A.; BALDI-SEVILLA, A;;
BONILLA-MORA, V.; LORIA-SALAZAR, L. G. Effect of ageing on micromechanical
properties of bitumen by means of atomic force microscopy. Road Materials and
Pavement Design, p. 203-215, 2017.

AIREY, G. D. State of art report on ageing test methods for bituminous pavement

materials. The International Journal of Pavement Engineering, 4, p. 165-176, 2003.

ALI, A.W.; MEHTA, Y. A.,; NOLAN, A.; PURDY, C.; BENNERT,T. Investigation of the
impacts of aging and RAP percentages on effectiveness of asphalt binder

rejuvenators. Construction and Building Materials, 110, 211-217. 2016.

AL-QADI, I.L.; AURANGZEB, Q.; CARPENTER, S. H., PIN Morphological analysis of
bitumen phases using atomic force microscopy E, W. J.; TREPANIER, J. Impact of
High RAP Contents on Structural and Performance Properties of Asphalt Mixtures,
lllinois Centerfor Transportation, Springfield. Report FHWA-ICT-12-002, 2012.

ARAMBULA-MERCADO, E.; KASEER, F.; MARTIN, A. E.; YIN, F.; CUCALON, L. G.
Evaluation of recycling agentdosage selection and incorporation methods for asphalt
mixtures with high RAP and RAS contents. Construction and Building Materials, v.
158, p. 432-442, 2018.

ARRA - ASPHALT RECLAIMING AND RECYCLING ASSOCIATION. Basic Asphalt
Recycling Manual, ARRA, 2001.

BAHIA,H. U.; ANDERSON,D. A. The Pressure Aging Vessel (PAV): a test to simulate
rheological changes due to field aging. Physical properties of asphalt cement
binders. ASTM International, 1995.



138

BALDINO, N.; ROSSI, C. O.; LUPI, F. R.; GABRIELE, D. Rheological and structural
properties at high and low temperature of bitumen for warm recycling technology.
Colloids and Surfaces. A: Physicochemical and Engineering Aspects, v. 532, p. 592-
600, 2017.

BARTHOLOMEU, D. B.; CAIXETA FILHO, J. V. Impactos econédmicos e ambientais
decorrentes do estado de conservagdo das rodovias brasileiras: um estudo de

caso. Revista de Economia e Sociologia Rural, v. 46, n. 3, p. 703-738, 2008.

BERNUCCI, L. B.; MOTTA, L. M. G.; CERATTI, J. A. P.,; SOARES, J. B.
Pavimentagao asfaltica: Formagao basica para engenheiros. Rio de Janeiro:
PETROBRAS: ABEDA, 3a reimp., 2010.

BESAMUSCA, J.; VOLKERS, A.; VD WATER, J.; GAARKEUKEN, B. Simulating
ageing of en 12591 70/100 bitumen at laboratory conditioning compared to porous

asphalt. 5th Eurasphalt & Eurobitume Congress, June, Istanbul, 2012.

BLOOMQUIST, D.; DIAMOND, G.; ODEN, M.; RUTH, B.; TIA, M. Engineering and
environmental aspects of recycled materials for highway construction. Appendix 1.
Final report, September 1992 - June 1993 (No. FHWA-RD-93-088). Western
Research Institute, 1993.

BORGHI, A.; CARRION; A. J.B.; LOPRESTI, D.; GIUSTOZZI, F. Effects of Laboratory
Aging on Properties of Biorejuvenated Asphalt Binders. Journal of Materials in Civil
Engeneering, 29(10), 04017149, 2017.

BOSSO, M., VASCONCELOS, K. L., BEJA, I. A; BERNUCCI, L. L. B;
BITTENCOURT, T. Weigh-in-Motion System to Monitoring Overloading In a Brazilian
Heavy Traffic Highway. 7th International Conference on Weigh-In-Motion
(ICWIM7), Foz do Iguagu, Novembro, p. 242-248, 2016.

BROSSEAUD, Y. Reciclagem de misturas asfalticas: Evolugédo apdés 20 anos e a
situacao atual na Franga. 3° Salao de Inovagdao ABCR - 7° Congresso Brasileiro

de Rodovias e Concessoes, Foz do Iguacgu, 2011.

BROWN, E. R.; KANDHAL,P. S.; ROBERTS,F. L.; KIM, Y.R.; LEE,D. Y.; KENNEDY,



139

T. W. Hot mix asphalt materials, mixture design, and construction. NAPA

Research and Education Foundation, 2009.

CAMARGTO, F. F. Field and laboratory perfomance evaluation of a field-blemded
rubber asphalt. 2016. 161 p. Tese de Doutorado (Engenharia) - Escola Politécnica,

Universidade de Sao Paulo, Sao Paulo, 2016.

CAQ, X.; WANG, H.; CAO, X.; SUN,W.; ZHU, H.; TANG, B. Investigation of rheological
and chemical properties asphalt binder rejuvenated with waste vegetable oil.
Construction and Building Materials, 180, p. 455-463, 2018.

CAVALLI, M. C.; ZAUMANIS, M.; MAZZA, E.; PARTL, M.N.; POULIKAKOS, L.D.
Aging effect on rheology and cracking behavior of reclaimed binder with bio-based

rejuvenators. Journal of Cleaner Production, 189, p. 88-97, 2018.

CHEN, J.; WANG C.; HUANG C. Engineering Properties of Bituminous Mixtures
Blended with Second Reclaimed Asphalt Pavements (R2AP), Road Materials and
Pavement Design, 10:sup1, 129-149, 2009.

CHEN, M.; XIAO, F.; PUTMAN, B.; LENG, B.; WU, S. High temperature properties of
rejuvenating recovered binder with rejuvenator, waste cooking and cotton seed oils.
Construction and Building Materials, v. 59, p. 10-16, 2014.

CHRISTENSEN, D. W.; ANDERSON, D. A.; ROWE, G. M. Relaxation spectra of
asphalt binders and the Christensen—-Anderson rheological model. Road Materials
and Pavement Design, 18(sup1), p. 382-403, 2017.

CNT. Pesquisa CNT de Rodovias: Relatério Gerencial. Brasil: CNT, 236 p., 2019.

COSTA, C.; PINTO, S. O uso de reciclagem de pavimentos como alternativa para o
desenvolvimento sustentavel em obras rodoviarias no Brasil. S50 Paulo: Revista
Engenharia, 602 ed, p. 96-102, 2011.

CRAVO, M. C. C. Efeitos do envelhecimento térmico e fotoquimico em ligantes
asfalticos, mastique e matriz de agregados finos. Tese de Doutorado, COPPE,

Universidade Federal do Rio de Janeiro, Rio de Janeiro, 2016.



140

DAVID, D. Misturas asfalticas recicladas a frio: Estudo em laboratério utilizando
emulsao e agente de reciclagem emulsionado. 2006. 117 P. Dissertagcdo de
Mestrado. Escola de Engenharia/ UFRGS — Universidade Federal do Rio Grande do
Sul, Porto Alegre, 2006.

DOMKE, C. H.; DAVISON, R. R.; GLOVER, C. J. Effect of Oxidation Pressure on
Asphalt Hardening Susceptibility. Transportation Research Record, n. 99, p. 114-
121, 1999.

DONDI, G.; MAZZOTTA, F.; SIMONE, A.; VIGNALLI, V.; SANGIORGI, C.; LANTIERI,
C. Evaluation of differentshort term aging procedures with neat, warm and modified
binders. Construction and Building Materials, v 106, p. 282-289, 2016.

EL BEZE, L. Recyclage a chaud des agrégats d'enrobés bitumeux: identification
de traceurs d’homogénéité du mélange entre bitume vieilli et bitume neuf
d'apport. Thése de Doctorat. Aix-Marseille 3, 2008.

ELKASHEF, M.; CHRISTOPHER WILLIAMS, R. Improving fatigue and low
temperature performance of 100% RAP mixtures usinga soybean-derived rejuvenator.
Construction and Building Materials, 151, p. 345-352, 2017.

ELKASHEF, M.; CHRISTOPHER WILLIAMS, R.; COCHRAN, E. Investigation of
fatigue and thermal cracking behavior of rejuvenated reclaimed asphalt pavement

binders and mixtures. International Journal of Fatigue, 108, p. 90-95, 2018.

ERKENS, S.; POROT, L.; GLASER, R.; GLOVER, C. J. Review of asphalt (concrete)
ageing tests in the US and Europe. 95th Annual Meeting of the Transportation
Research Board. 2016.

ERSKINE, J.; HESP, S. A. M.; KAVEH, F. Anotherlook at accelerated aging of asphalt
cements in the pressure aging vessel. 5th Eurasphalt and Eurobitumen Congress,
Istanbul, Turkey. 2012.

FARRAR, M. J.; HARNSBERGER, P. M.; THOMAS, K. P.; WISER, W. Evaluation of
oxidation in asphalt pavement test sections after four years of service. International

Conference on Perpetual Pavement. Western Research Institute. 2006.



141

FARRAR, M. J.; TURNER, T. F., PLANCHE, J. P, SCHABRON, J. F;
HARNSBERGER, P. M. Evolution of the crossover modulus with oxidative aging:
method to estimate change in viscoelastic properties of asphalt binder with time and
depth on theroad. Transportation Research Record, v. 2370, n. 1, p. 76-83, 2013.

FENG, Z. G,; YU, J. Y.; ZHANG, H. L.; KUANG, D. L. Effect of ultraviolet aging on
rheology, chemistry and morphology of ultraviolet absorber modified bitumen.
Materials and Structures, 46, p. 1123-1132. 2013.

FERROTTI, G.; BAAJ, H.; BESAMUSCA, J.; BOCCI, M.; FALCHETTO, A. C;
GRENFELL, J.; HOFKO, B; POROT, L; POULIKAKOS, L. D.; YOU, Z.; YOU, Z.
Comparison of Short Term Laboratory Ageing on Virgin and Recovered Binder from
HMA/WMA Mixtures. RILEM 252-CMB-Symposium on Chemo Mechanical
Characterization of Bituminous Materials. RILEM Bookseries. Springer, p. 21-26,
2018.

FREIRE, J.; GOIS, T. S.; DOMINICINI, W. K_; LUTIF, J. O estado da arte sobre uso
de reciclado de pavimento asfaltico na pavimentacédo no Brasil e no mundo. XXVIII
ANPET Congresso da Associacdo Nacional de Pesquisa e Ensino em
Transportes, Curitiba, 2014.

GADLER, F. Desempenho e propriedades mecanicas de misturas asfalticas
mornas produzidas com revestimento asfaltico fresado e agregado de residuo
de concreto em substituicao da fragao grauda e miuda da granulometria. 164 p.
Dissertacdo de Mestrado (Engenharia)— Universidade Federal do Parana. Curitiba,
2018.

GANDHI, T. Effects of warm asphalt additives on asphalt binder and mixture

properties. 144p. Doctoral thesis. Clemson University. South Carolina, 2008.

GARCIA CUCALON, L.; KASEER, F.; ARAMBULA-MERCADO, E.; EPPS MARTIN,
A.; MORIAN, N.; POURNOMAN, S.; HAJJ, E. The crossover temperature: significance
and application towards engineering balanced recycled binderblends. Road Materials
and Pavement Design, 20(6), p. 1391-1412, 2018.

GARCIA CUCALON, L.; KASEER, F.; ARAMBULA-MERCADO, E.; EPPS MARTIN,



142

A.; MORIAN, N.; POURNOMAN, S.; HAJJ, E. The crossover temperature: significance
and application towards engineering balanced recycled binderblends. Road Materials

and Pavement Design, p. 1-22, 2018.

GASPAR, M. S. Mecanismos de ativacao e interagao entre ligantes nareciclagem
asfaltica a quente e morna. Dissertacdo de Mestrado (Engenharia) - Escola

Politécnica, Universidade de Sao Paulo, Sdo Paulo, 2019.

GENNESSEAUX, M. M. L. Avaliacao da Durabilidade de Misturas Asfalticas a
Quente e Mornas Contendo Material Asfaltico Fresado. 195 p. Tese de Doutorado

(Engenharia) - Escola Politécnica, Universidade de Sado Paulo, Sdo Paulo, 2015.

GLOVER, C. J.; DAVISON, R. R.; DOMKE, C. H.; RUAN, Y.; JURISTYARINI, P;
KNORR, D. B.; JUNG, S. H. Development of a new method for assessing asphalit
binder durability with field validation. FHWA/TX-05/1872-2, Texas Tansportation
Institute. 2005.

GONDIM, L. M. Investigagcao sobre a formulagdao de um bio-ligante a base da
seiva de euphorbia tirucalli para emprego em pavimentagao. 2017, 216 p. Tese

de Doutorado (Engenharia)— Universidade Federal do Ceara, Fortaleza, 2017.

HAGHSHENAS, H.F.; KIM, Y. R.; KOMMIDI, S.R.; NGUYEN, D.; HAGHSHENAS, D.
F.; MORTON, M. D. Evaluation of long-term effects of rejuvenation on reclaimed binder

properties based on chemical-rheological tests and analyses. Materials and
Structures, 51:134, 2018.

HALEY, G. A. Changesin chemical composition of a Kuwaitshort residue during air
blowing. Analytical Chemistry, v. 47, n. 14, p. 2432-2437, 1975.

HASAN, M. U.; ALI, M. F.; BUKHARI, A. Structural characterization of Saudi Arabian
heavy crude oil by NMR spectroscopy. Fuel, v. 62, 1983.

HESP, S. AM.; SHURVELL, H. F. X-ray fluorescence detection of waste engine oil
residue in asphalt and its effect on cracking in service. International Journal of

Pavement Engineering, v. 11, n. 6, p. 541-553, 2010.

HOLLER, F. J.; SKOOG, D. A.; CROUCH, S. R. Principios de analise instrumental.



143

Bookman, 2009.

HUANG, S. C.; TURNER, T. F. Aging Characteristics of RAP Blend Binders:
Rheological Properties. Journal of Materials in Civil Engeneering, 26(5), p. 966-
973, 2014.

HUNTER, R. N.; SELF, A.; READ, J. The Shell Bitumen Handbook. 62 edition,
London, England, ICE Publishing, 2015.

IM, S.; ZHOU, F.; LEE, R.; SCULLION, T. Impacts of Rejuvenators on Performance
and Engineering Properties of Asphalt Mixtures Containing Recycled Materials.
Construction and Building Materials, Vol. 53, No. 28, p. 596—603, 2014.

JENNINGS, P. W.; PRIBANIC, J. A;; DESANDO, M. A.; RAUB, M. F.; MOATS, R
SMITH, J. A.; MENDES, T. M.; MCGRANE, M.; FANCONI, B.; VANDERHART,D. L
MANDERS, W. F. Binder characterization and evaluation by nuclear magnetic
resonance spectroscopy. Strategic Highway Research Program, SHRP-A-335,
1993.

JING, R.; VARVERI, A,; LIU, X.; SCARPAS, A.; ERKENS, S. Ageing effecton chemo-

mechanics of bitumen, Road Materials and Pavement Design, 2019.

KASEER, F.; CUCALON, L. G.; ARAMBULA-MERCADO, E.; MARTIN, A. E.; EPPS,
J. Practical tools for optimizing recycled materials contentand recycling agentdosage
for improved short-and long-term performance of rejuvenated binder blends and
mixtures. Journal of the Association of Asphalt Paving Technologists, v. 87, p.
513-550, 2018.

KENNEDY, T. W.; HUBER, G. A.; HARRIGAN, E. T.; COMINSKY, R. J.; HUGHES, C.
S.; VON QUINTUS, H.; MOULTHROP, J. S. Superior performing asphalt

pavements (Superpave): The product of the SHRP asphalt research program.
1994.

KIM, Y. Richard. Modeling of asphaltconcrete. 2008.

KING, G.; ANDERSON, M.; HANSON, D.; BLANKENSHIP, P. Using black space

diagrams to predict age-induced cracking. 7th RILEM international conference on



144

cracking in pavements. Springer, Dordrecht, p. 453-463, 2012.

KOUDELKA, T; VARAUS, M; SPERKA, P. Influence of Aging on Oil Rejuvenated
Binder. Key Engineering Materials. Trans Tech Publications, p. 528-534, 2017.

LEITE, L. F. M.; CRAVO, M. C. C.; DANTAS, L. N.; ARAUJO, M. F. Evaluation of the

UV aging tests effecton asphaltbinders using Glover Rowe parameter, 2018.

LEITE, L. F. M.; ODA, S.; NASCIMENTO, L. A. H.; CHACUR, M.; MOTTA, L. M. G.
Estudo do envelhecimento do cimento asfaltico de petréleo: efeito dos parametros de
dosagem da mistura asfaltica. XXIV ANPET Congresso de Pesquisa e Ensino em

Transportes, Salvador, 2010.

LIMA, V. S. Avaliagao da influéncia da temperatura de corte sobre as fragées
asfalténicas. Dissertagcdo de Mestrado. Programa de Pds-graduagao em Tecnologia
de processos Quimicos e Bioquimicos, Escola de Quimica, Universidade Federal do

Rio de Janeiro, Rio de Janeiro, 2008.

LIN, M. S.; DAVISON, R. R.; GLOVER, C.J.; BULLIN, J. A. The Effects of Asphaltenes
on Asphalt Re-cycling and Aging. Transport Research Record, v 1507, p. 86-95.
1995.

LIU, G.; NIELSEN, E.; KOMACKA, J.; GREET, L.; VAN DE VEN, M. Rheological and
chemical evaluation on the ageing properties of SBS polymer modified bitumen: From

the laboratory to the field. Construction and Building Materials, 51, p. 244-248,
2014.

LU, X.; ISACSSON, U. Effect of ageing on bitumen chemistry and rheology.
Construction and Building Materials 16(1), p. 15-22, 2002.

LU, X.; TALON, Y.; REDELIUS, P. Ageing of bituminous binders-laboratory tests and
field data. 4th Eurasphalt & Eurobitume Congress, Copenhagen, p. 21-23, 2008.

LUCENA, M. C. C.; SOARES, S. A.; SOARES, J. B. Estudo do envelhecimento de
asfalto modificado por SBS através de RMN. 7° Congresso Brasileiro de Polimeros.
2003.



145

MA, L.; LI, Z.; HUANG, J. Investigation of chemistry by FTIR and NMR during the

natural exposure aging of asphalt. Pavements and Materials, 2011.

MARTINS, A. T. Contribuicédo para a validagao do ensaio de resisténcia ao dano
por fadiga para ligantes asfalticos. Dissertacdo de Mestrado. Universidade Federal

do Rio de Janeiro, Rio de Janeiro, 2014.

MASSON, J., LEBLOND, V., MARGESON, J. Bitumen morphologies by phase-

detection atomic force microscopy. Journal of Microscopy, 221, p. 17-29, 2006.

MCLEOD, N. W. Asphalt cements: pen-vis number and its application to moduli of
stiffness. Journal of Testing and Evaluation, v. 4, n. 4, p. 275-282, 1976.

MENAPACE, I.; CUCALON, L. G.; KASEER, F.; ARAMBULA-MERCADO, E;
MARTIN, A. E.; MASAD, E.; KING, G. Effect of recycling agents in recycled asphalt
binders observed with microstructural and rheological tests. Construction and
Building Materials, v. 158, p. 61-74, 2018.

MERDRIGNAC, I.; ESPINAT, D. Physicochemical characterization of petroleum
fractions: the state of the art. Oil & Gas Science and Technology-Revue de I'lFP, v.
62,n.1, p. 7-32, 2007.

MOGAWER, W. S.; BOOSHEHRIAN, A.; VAHIDI, S.; AUSTERMAN, A. J. Evaluating
the effect of rejuvenators on the degree of blending and performance of high RAP,

RAS, and RAP/RAS mixtures. Road Materials and Pavement Design, v. 14, n. sup2,
p. 193-213, 2013.

MOGHADDAM, T. B.; BAAJ, H. The use of rejuvenating agents in production of
recycled hot mix asphalt: A systematic review. Construction and Building Materials,
v. 114, p. 805-816, 2016.

MOHAMMADAFZALI, M.; ALI, H.; MUSSELMAN, J. A.; SHOLAR, G. A.; KIM, S,
NASH, T. M. Study on long-term aging of recycled binders using performance-grade
tests with extended aging time. 94th TRB Annual Meeting. Transportation
Research Board, Washington,DC, 2015.

MORIAN, N.; ZHU, C.; HAJJ, E. Y. Rheological Indexes Phenomenological Aspects of



146

AsphaltBinderAging Evaluations. Transportation Research Record, 2505, p. 32-40,
2015.

MULLINS, O. C. The modified yen model. Energy and Fuels, 24, p. 2179-2270, 2010.

NAHAR,S. N.; QlU, J.; SCHMETS, A. J. M.; SCHLANGEN, E.; SHIRAZI,M.; VAN DE
VEN, M. F. C.; SCARPAS, A. Turning back time: rheological and microstructural

assessment of rejuvenated bitumen. Transportation Research Record, v. 2444, n.
1, p. 52-62, 2014.

NAYAK, P; SAHOO, U. C. Rheological, chemical and thermal investigations on an
aged binder rejuvenated with two non-edible oils. Road Materials and Pavement
Design, v. 18, n. 3, p. 612-629, 2017.

ONGEL, A.; HUGENER, M. Impact of rejuvenators on aging properties of
bitumen. Construction and Building Materials, 94, 467-474. 2015.

OSMARI, P. H. Caracterizagao quimica, reolégica e de morfologia superficial de
ligantes asfalticos modificados por diferentes agentes rejuvenescedores.
Instituto Alberto Luiz Coimbra de Pés-Graduagdao e Pesquisa de Engenharna
(COPPE). Universidade Federal do Rio de Janeiro, Brasil, 2016.

OSMARI, P. H.; ARAGAO, F. T. S;; LEITE, L. F. M.; SIMAO, R. A.; MOTTA, L. M. G,;
KIM, Y. R. Chemical, Microstructural, and Rheological Characterizations of Binders to

Evaluate Aging and Rejuvenation. Transport Research Record, v 2632, p.14-24.
2017.

OSMARI, P.H.; LEITE, L. F. M.; ARAGAOQ, F. T. S.; CRAVO, M. C. C; DANTAS, L. N.;
MACEDO, T. F. Cracking resistance evaluation of asphalt binders subjected to
differents laboratory and field aging conditions, Road Materials and Pavement
Design, 20:sup2, S663-S677, 2019.

PETERSEN, C. J. Chemical composition of asphalt as related to asphalt durability:
state of the art. Transportation Research Record, 999, p13-30, 1984.

PIRES, G. M.; DELBARCO CARRION, A. J.; AIREY, G. D.; PRESTI, D. L. Maximizing

asphalt recycling in road surface courses: The importance of a preliminary binder



147

design. Bearing Capacity of Roads, Railways and Airfields: 10th International
Conference on the Bearing Capacity of Roads, Railways and Airfields (BCRRA
2017), Athens, Greece, June 28-30, p. 1225-1233, 2017.

POROT, L.; BROERE, D.; WISTUBA, M.; GRONNIGER J. Asphalt and binder
evaluation of asphalt mix with 70% reclaimed asphalt. Road Materials and Pavement
Design, v. 18, sup2, p. 66-75, 2017.

POROT, L.; EDUARD, P. Addressing asphalt binder aging through the viscous to

elastic transition. ISAP Symposium. Jackson Hole, Wyoming, 2016a.

POROT, L.; EDUARD, P. Laboratory evaluation of half warm recycling with bio-based
additive. 6th Eurasphalt & Eurobitume Congress, June, Prague, Czech Repubilic,
2016b.

POROT, L.; SCOTT, D.; GAUDEFRQY, V. Laboratory evaluation of emissions from
asphalt binder and mixes using a bio-rejuvenating agente. 6th Eurasphalt &

Eurobitume Congress, June, Prague, Czech Republic, 2016.

POROT, L.; SEVERANCE, R.; FELIPO, J.; LOPEZ, J. Empleo de rejuvenecedores en
reciclado de mezclas bituminosas. Asfalto Y Pavimentacion, n. 14, v. 4, p. 39-49,
2014.

POROT, L; GRADY, W. Effectiveness of a bio-based additive to restore properties of
aged asphaltbinder. ISAP Symposium, Jackson Hole, Wyoming. 2016.

QIN. Q; SCHABRON, J.F; BOYSEN, R.B; FARRAR, M.J. Field aging effect on
chemistry and rheology of asphalt binders and rheological predictions for field aging.
Fuel, 121, p. 86-94, 2014.

RAUL, C. M. Avaliagao a nivel de ligantes da aplicabilidade de material fresado
na execucdo de misturas asfalticas antirreflecao de trincas. Dissertacdo de
Mestrado (Engenharia) - Escola Politécnica, Universidade de S&do Paulo, Sdo Paulo,
2019.

ROBERTS, F. L.; KANDHAL,P. S.; BROWN, E.R.; LEE,D. Y.; KENNEDY,T. W. Hot

mix asphalt materials, mixture design, and construction. NAPA Research and



148

Education Foundation, 2009.

ROWE, G. M.; KING, G.; ANDERSON, M. The influence of binder rheology on the
cracking of asphalt mixes in airport and highway projects. Journal of Testing and
Evaluation, v. 42,n. 5, p. 1063-1072, 2014.

ROWE, G. Some thoughts on the historical development. Expert Task Group
Asphaltmix & Asphaltbinder, 2016.

SADEK, H.; RAHAMAN, M. Z.; LEMKE, Z.; BAHIA, H. U.; SWIERTZ, D. Effect of low-
temperature modifiers on HMA mixture aging and cracking resistance. Construction
and Building Materials, v. 237, p. 117456, 2020.

SHEN, J; AMIRKHANIAN, S; AUNE MILLER, J. Effects of rejuvenating agents on
superpave mixtures containing reclaimed asphalt pavement. Journal of Materials in
Civil Engineering, v. 19, n. 5, p. 376-384, 2007a.

SHEN, J; AMIRKHANIAN, S; TANG, B. Effects of rejuvenator on performance-based
properties of rejuvenated asphalt binder and mixtures. Construction and Building
Materials, v. 21, n. 5, p. 958-964, 2007b.

SIDDIQUI, M. N. NMR Fingerprinting of Chemical Changes in Asphalt Fractions on
Oxidation. Petroleum Science and Technology, 28:4, 401-411, 2010.

SIDDIQUI, M. N.; ALI, M F. Investigation of chemical transformations by NMR and
GPC during the laboratory aging of Arabian asphalt. Fuel, v. 78, n. 12, p. 1407-1416,
1999a.

SIDDIQUI, M. N.; ALI, M F. Studies on the aging behavior of the Arabian asphalts.
Fuel, 78, p. 1005-1015, 1999b.

SILVA,L. S.; CAMARGO FORTE, M. M.; BARTOLOMEO, P.; FARCAS,F.; DURRIEU,
F. Envelhecimento UV de ligantes asfalticos. TRANSPORTES, v13, n. 2, 2005.

SMITH, B. T.; HOWARD, I. L.; JORDAN I, W. S.; DARANGA, C.; BAUMGARDNER,
G. L. Comparing Pressure Aging Vessel Time to Field Aging of Binderas a Function

of PavementDepth and Time. Transportation Research Record, 2018.



149

TAKAHASHI, M. M.; VASCONCELOS, K. L.; BERNUCCI,L. L. B.; DONY, A.; COLIN,
J.; BROSSEAUD, Y. Simulagcado do Envelhecimento de Curto Prazo Sofrido pelo
Ligante Asfaltico Durante a Producgéo de Mistura Asfaltica Morna e Mistura Asfalticaa

Quente. 21° Encontro de Asfalto, Rio de Janeiro.2014.

TARSI, G.; VARVERI, A.; LANTIERI, C.; SCARPAS, A.; SANGIORGI, C. Effects of
DifferentAging Methods on Chemical and Rheological Properties of Bitumen. Journal
of Materials in Civil Engineering, 30(3), 04018009. 2018.

TAZIANI, E. A.; TORALDO, E.; CRISPINO, M.; GIUSTOZZI, F. Application of
rejuvenators and virgin bitumen to restore physical and rheological properties of RAP
binder. Australian Journal of Civil Engineering, v. 15, n. 2, p. 73-79, 2017.

TURNER, P; TAYLOR, A; TRAN, P. N. Laboratory evaluation of SYLVAROADTM RP
1000 rejuvenator. Final Report. National Center for Asphalt Technology. Aubum
University. No NCAT, 2015.

USIRF, RGRA. Les enrobes bitumineux 1. 2001.

VILLEGAS-VILLEGAS, R. E.; BALDI-SEVILLA, A.; AGUIAR-MOYA, J. P.; LORIA-
SALAZAR, L. Analysis of asphalt oxidation by means of accelerated testing and
environmental conditions. Transportation Research Record, 0361198118777630.
2018.

WILLIS, R.; TRAN, N.H. Bringing Life Back to Aging Asphalt Binder, Asphalt
Pavement Magazine, Vol. 20, No. 4, pp. 36-41, 2015.

WU, S.; PANG, L.; LIU, G.; ZHU, J. Laboratory study on ultraviolet radiation aging of
bitumen. Journal of Materials in Civil Engineering, 22(8), p. 767-772, 2010.

WU, S.; PANG, L.; MO, L.; QlU, J.; ZHU, G.; XIAO, Y. UV and thermal aging of pure
bitumen comparison between laboratory simulation and natural exposure aging. Road
Materials and Pavement Design, p. 103-113. 2008.

WU, S.; ZHAO, Z.; XIAO, Y.; YI, M.; CHEN, Z.; LI, M. Evaluation of mechanical
properties and aging index of 10-year field aged asphalt materials. Construction and
Building Materials, 155, p. 1158-1167, 2017.



150

YAN, C.; HUANG, W.; TANG, N. Evaluation of the temperature effecton Rolling Thin
Film Oven agingfor polymer modified asphalt. Construction and Building Materials,
v. 137, p. 485-493, 2017.

YU, X.; ZAUMANIS, M.; DOS SANTOS, S.; POULIKAKOS, L. D. Rheological,
microscopic, and chemical characterization of the rejuvenating effect on asphalt
binders. Fuel, v. 135, p. 162-171, 2014.

ZAUMANIS, M.; MALLICK, R. B.; FRANK, R. 100% hot mix asphalt recycling:
challenges and benefits. Transportation Research Procedia, 14, p. 3493-3502,
2016.

ZAUMANIS, M.; MALLICK, R. B.; FRANK, R. Evaluation of differentrecycling agents
for restoring aged asphalt binder and performance of 100% recycled
asphalt. Materials and Structures, v. 48, n. 8, p. 2475-2488, 2015.

ZAUMANIS, M.; MALLICK, R. B.; FRANK, R. Evaluation of rejuvenator's effectiveness
with conventional mix testing for 100% RAP mixtures. 92nd Annual Meeting of the
Transportation of Research Board, Washington, D. C., USA, January, p. 13-17,
2013.

ZAUMANIS, M.; MALLICK, R. B.; POULIKAKOS, L.; FRANK, R. Influence of six
rejuvenators on the performance properties of Reclaimed Asphalt Pavement (RAP)

binder and 100% recycled asphalt mixtures. Construction and Building Materials,
v. 71, p. 538-550, 2014a.

ZAUMANIS, M; MALLICK, R. B.; FRANK, R. Determining optimum rejuvenator dose
for asphalt recycling based on Superpave performance grade specifications.
Construction and Building Materials, v. 69, p. 159-166, 2014.

ZENG, W; WU, S; PANG, L; CHEN, H; HU, J; SUN, Y; CHEN, Z Research on Ultra
Violet (UV) aging depth of asphalts. Construction and Building Materials, v 160, p.
620-627, 2018.

ZHANG, H.; CHEN, Z.; XU, G.; SHI, C. Evaluation of aging behaviors of asphalt
binders through differentrheological indices. Fuel, 221, p. 78-88, 2018.



151

ZHANG, H.; XU, G.; CHEN, X.; WANG, R.; SHEN, K. Effect of long-term laboratory
aging on rheological properties and cracking resistance of polymer-modified asphalt
binders at intermediate and low temperature range. Construction and Building
Materials, v. 226, p. 767-777, 2019.

ZHAO, K.; WANG, Y.; LI, F. Influence of ageing conditions on the chemical property

changes of asphaltbinders. Road Materials and Pavement Design, 2019.



	1. INTRODUÇÃO
	1.1. IDENTIFICAÇÃO DO PROBLEMA
	1.2. OBJETIVOS
	1.3. ORGANIZAÇÃO DA DISSERTAÇÃO

	2. PARÂMETROS UTILIZADOS PARA A ANÁLISE DO ENVELHECIMENTO DE LIGANTES ASFÁLTICOS
	2.1. LIGANTES ASFÁLTICOS
	2.2. AVALIAÇÃO DO ENVELHECIMENTO DE LIGANTES ASFÁLTICOS
	2.2.1. PARÂMETROS EMPÍRICOS
	2.2.2. PARÂMETROS REOLÓGICOS
	2.2.3. PARÂMETROS QUÍMICOS

	3. ENVELHECIMENTO DE LIGANTES ASFÁLTICOS EM LABORATÓRIO
	3.1. INTRODUÇÃO E REVISÃO BIBLIOGRÁFICA
	3.2. MATERIAIS E MÉTODOS
	3.2.1. Envelhecimento em laboratório
	3.2.2. Ensaios reológicos
	3.2.3. Ensaios químicos

	3.3. RESULTADOS E DISCUSSÕES
	3.3.1. Curvas mestras de |G*| e δ
	3.3.2. Crossover modulus (G*c), crossover frequency (ωc) e parâmetro R
	3.3.3. Parâmetro Glover-Rowe (GR)
	3.3.4. Ensaio MSCR
	3.3.5. Ensaio LAS
	3.3.6. Fracionamento SARA
	3.3.7. Distribuição do tamanho molecular (GPC)
	3.3.8. Índice de carbonila (Ic)
	3.3.9. Ressonância Magnética Nuclear

	3.4. CONCLUSÕES

	4. ENVELHECIMENTO DE LIGANTES ASFÁLTICOS EM CAMPO
	4.1. INTRODUÇÃO E REVISÃO BIBLIOGRÁFICA
	4.2. MATERIAIS E MÉTODOS
	4.2.1. Trecho experimental
	4.2.2. Ensaios reológicos e químicos

	4.3. RESULTADOS E DISCUSSÕES
	4.3.1. Curvas mestras de |G*| e δ
	4.3.2. Crossover modulus (G*c), crossover frequency (ωc) e parâmetro R
	4.3.3. Parâmetro Glover-Rowe (GR)
	4.3.4. Ensaio MSCR
	4.3.5. Ensaio LAS
	4.3.6. Fracionamento SARA
	4.3.7. Distribuição do peso molecular (GPC)
	4.3.8. Índice de carbonila (Ic)
	4.3.9. Ressonância Magnética Nuclear (RMN)

	4.4. COMPARAÇÃO DO ENVELHECIMENTO EM CAMPO E EM LABORATÓRIO
	4.5. CONCLUSÕES

	5. REJUVENESCIMENTO DE LIGANTES ASFÁLTICOS
	5.1. AGENTES REJUVENESCEDORES
	5.1.1. Dosagem de agente rejuvenescedor

	5.2. MATERIAIS E MÉTODOS
	5.2.1. Incorporação do agente rejuvenescedor
	5.2.2. Ensaios reológicos

	5.3. RESULTADOS E DISCUSSÕES
	5.3.1. Curvas mestras de |G*| e δ
	5.3.2. Crossover modulus (G*c), crossover frequency (ωc) e parâmetro R
	5.3.3. Parâmetro Glover-Rowe (GR)
	5.3.4. Ensaio MSCR
	5.3.5. Ensaio LAS
	5.3.6. Avaliação da dosagem de AR


	6. CONSIDERAÇÕES FINAIS
	REFERÊNCIAS



