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RESUMO

Os nanotubos de carbono (NTCs) tém sido estudados devido as suas
extraordinérias propriedades, como elevada resisténcia a tragédo e baixa densidade.
Porém, a dispersdo efetiva dos NTCs é crucial para alcancar melhorias nas
propriedades mecanicas, e o principal desafio para a incorporacdo de NTCs na
matriz de cimento Portland € a natureza hidrofébica, fazendo com que em meio
aguoso eles tendam a aglomerar, o que dificulta a homogeneizagcdo. O presente
trabalho analisou diferentes técnicas de dispersdo. Foi verificado a dispersao dos
NTCs em surfactantes a base de lignosulfonato e policarboxilato em meio aquoso
por meio do granuldmetro a laser, sugerindo a dispersao efetiva do nanomaterial em
presenca dos aditivos em solugdo aquosa. No entanto, ensaios de caracterizagao
mecanica das pastas de cimento com NTCs em proporcbes de 0% a 0,50%
dispersos nos mesmos aditivos com uso de frequéncias ultrassonicas ndo indicaram
ganhos de resisténcia expressivos, sugerindo que nas propor¢gbes estudadas a
dispersdo dos NTCs nao ocorreu de maneira efetiva. Dispersando os NTCs nas
particulas de cimento em solucdo de isopropanol e sonificagdo, no entanto, foi
registrado ganhos de resisténcia a compressao e tracdo por compressao diametral
de aproximadamente 50% para o incremento de 0,05%, além de um aumento de
70% na energia de fratura. Esse resultado sugere forte ligacdo entre os NTCs e as
particulas de cimento e sugere também que em tais propor¢des os NTCs estdo bem
ligados aos produtos de hidratacdo e atuam como controladores da propagacao da
fissura. Em decorréncia dos resultados, é aludido que o limite de disperséo por tal
metodologia foi alcancado nessa proporcdo de 0,05%. A mesma técnica de
dispersdo em meio a solucao de isopropanol foi adotada para verificar a dispersao
dos NTCs nas particulas de areia e preparacdo de argamassas. Os resultados, no
entanto, ndo identificaram ganhos de resisténcia tdo expressivos quanto observado
para a preparacdo das pastas de cimento, 0 que sugere fraca interacdo entre os
NTCs e as particulas de areia. Os ensaios de termogravimetria sugerem reducéo de
porosidade e maior presenca de silicato de célcio hidratado (C-S-H) em presenca
dos NTCs, sugerindo que o nanomaterial atua como nucleador dos produtos de
hidratacéo das pastas de cimento.

Palavras-chave: Dispersao, Nanotubos de Carbono, Cimento, Isopropanol



ABSTRACT

Carbon nanotubes (CNTs) have been studied due to their extraordinary
properties, such as high tensile strength and low density. However, CNTs effective
dispersion is crucial to achieve improvements in mechanical properties, and the main
challenge for the incorporation of CNTs into Portland cement matrix is their
hydrophobic nature, in which they tend to agglomerate in aqueous media. The
present work aimed to study mortars and cement pastes nanostructured with CNTs
by different dispersion techniques. It was verified the CNTs dispersion in surfactants
based on Lignosulfonate and Polycarboxylate in aqueous medium by laser
granulometer, suggesting CNTs effective dispersion in the presence of those
additives in aqueous solution. However, mechanical strength tests of cement paste
with CNTs in proportions of 0% to 0.50% dispersed in the same additives with
ultrasonic frequencies did not show expressive strength gains, suggesting that those
studied CNTs dispersion did not occur effectively in thoses proportions. However, by
dispersing CNTs in the cement particles in a non-aqueous isopropanol media and
sonification in proportion of 0.05% pointed out compressive and splitting tensile
strengths gains of approximately 50%, suggesting a strong bond between the CNTs
and the cement particles and that the dispersion limit for such methodology was
reached in this percentage. In addition, cement pastes with 0.05% of CNTs indicated
70% increase in fracture energy, suggesting that in such proportions CNTs are well
linked to hydration products and act as crack propagation controllers. The same
dispersion technique in isopropanol media solution was adopted to verify the
dispersion of CNTs in sand particles to mortars preparation. The results, however,
did not identify strength gains as noteworthy as observed for cement pastes
preparation, suggesting weak interaction between CNTs and sand particles. The
thermogravimetry tests, besides suggesting porosity reduction, also suggest a higher
presence of hydrated calcium silicate (C-S-H) in the presence of CNTs, suggesting
that the nanomaterial acts as a hydration products nucleator.

Keywords: Dispersion, Carbon Nanotubes, Cement, Isopropanol
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1. INTRODUCAO

A descoberta dos nanotubos de carbono foi feita pelo pesquisador japonés
Sumio lijima na década de 90 e, devido as propriedades mecanicas do nanomaterial,
principalmente pela sua resisténcia a deformacéo e a quebra, chamou muita atencao
na area da Nanotecnologia. MAKAR et al. (2005) afirmam que os NTCs apresentam
a unica forma de carbono que possui propriedades mecanicas, térmicas e
eletronicas desejaveis. FILHO e FAGAN (2007) asseguram que devido a tais
propriedades eles tém sido muito utilizados em confec¢cdo de dispositivos, como
emissores de elétrons, sensores de gases e bioldgicos, pontas para microscépio de
forca atbmica (AFM) e, ainda, quando combinados a outros materiais, formam
compositos com excelentes propriedades mecéanicas que podem atuar como

elementos de reforgo.

CHAVES (2002) define os NTCs como uma material que apresenta varias
utilidades. Dentre essas utilidades, ele destaca o potencial do nanomaterial em
revolucionar a industria mecanica, criando veiculos terrestres, aéreos e espaciais
mais leves, resistentes e eficientes. Na vertente que envolve a fixacdo de moléculas
especificas para realizacdo de operacdes especiais, 0 mesmo autor aponta a
capacidade de producédo de computadores mais potentes por meio do uso de NTCs
para a realizacdo de operacdes de dispositivos de microeletronica. Ele cita ainda o
uso em sistemas de de-ionizacdo da agua, que permite a dessalinizacdo da agua do
mar com custo enérgico cerca de dez vezes menor que 0 processo convencional de

osmose inversa.

LAVALL et al. (2010), considerando as propriedades condutoras do
nanomaterial, realizaram experimentos envolvendo nanocompdsitos poliméricos com
nanotubos de carbono de paredes multiplas (NTCPM) e poliuretana termoplastica
(TPU). O objetivo era aumentar de condutividade elétrica em relagdo a matriz. Os
autores ressaltaram que a dispersao dos nanotubos de carbono na matriz polimérica
€ 0 maior desafio para preparacdo dos compdsitos e sdo cruciais para alcangar o

objetivo proposto.

MAKAR et al. (2005) acreditam que as propriedades mecanicas dos NTCs,

como elevada resisténcia e modulo de elasticidade, sdo 0os maiores responsaveis



19

pelo uso desse nanomaterial para a preparacdo de compdésitos. No caso de
compositos de cimento, esses autores acreditam que a incorporacdo de NTCs
permite melhorias na resisténcia mecéanica e produzem compdsitos mais fortes e
mais resistentes e podem substituir os materiais de reforgo tradicionais. Assim como
LAVALL et al. (2010), eles também afirmam que as melhorias se devem ao processo

de distribuicdo dos NTCs na matriz.

MELO et al. (2011) acreditam que devido a alta resisténcia a tracdo os NTCs
podem ser considerados componentes de concretos para melhorias em tal
propriedade, uma vez que nanomaterial apresenta comportamento de interligacéao
dos gréos e permitem a reducéo de segregacao e fissuras, se bem homogeneizados
na mistura de cimento. Esses autores, assim como LAVALL et al. (2010) e (MAKAR
et al.,, 2005) evidenciam a importancia da dispersdo dos NTCs para 0 uso em

compaositos poliméricos e cimenticeos.

O desafio da dispersdo de NTCs se deve ao comportamento hidrofébico no
qual em presenca de 4gua os nanomateriais tendem a se aglomerar e formam
granulos. Esses aglomerados de NTCs podem ser considerado estimuladores de
tensdo que comprometem a resisténcia do composito (COLLINS et al., 2012).

MELO et al. (2011) afirmam que para a melhor disperséo, é necessario que
0S nanotubos sejam submetidos a um tratamento capaz de aumentar as
propriedades dispersivas. De acordo com FILHO e FAGAN (2007) um dos tipos de
tratamento, denominado funcionalizacdo, acontece através de interacdes, que
podem ser ndo covalentes (ligacBes fracas com os NTCs) e covalentes (interacdes

fortes que podem causar grandes modificacdes nas propriedades dos NTCs).

LIU et al. (2007) registraram resultados de boa dispersdo dos NTCs em
solugdes aquosa apoés tratamentos de funcionalizacdo. BATISTON (2012), no
entanto, sugere que alguns tipos de funcionalizagdo podem danificar a estrutura dos
nanotubos de carbono. ALSHAREFA et al. (2017) corrobora essa afirmacdo e
defende que a dispersdo por meio de misturas fisicas danificam a estrutura dos

NTCs e que estudos envolvendo dispersao fisica devem ser intensificados.

MAKAR e BEAUDOIN (2004) citam duas formas de promover a dispersdo

dos NTCs na matriz de cimento: (i) por meio de plastificantes e (ii) por meio de
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solucdo ndo aquosa de etanol nas particulas de cimento anidro e sonificacdo. Ja
PAULA (2014), afirma que atualmente podem ser citados trés métodos de disperséao
mais estudados: (i) por meio da disperséo prévia em surfactante com sonificacao,
permitindo uma reacdo covalente entre os materiais, (ii) dispersdo dos NTCs nas
particulas de cimento ou algum outro grdo pela sintese in-situ do nanomaterial
(LUDVIG et al., 2011) e (iii) pela suspensédo dos NTCs nas particulas de cimento ou
algum outro grdo em um meio ndo aquoso, para evitar hidratacdo do cimento,

também com auxilio de frequéncias ultrassonicas (MAKAR e CHAN, 2009).

Pesquisas realizadas por YU et al. (2007) apontam que existe uma energia
minima para a dispersdo dos NTCs, bem como uma energia maxima, que ao ser
atingida deve ser interrompida para nao danificar a estrutura dos nanotubos. Eles
observaram que apds o periodo de 90 minutos, correspondente a 100.000 J de
energia de sonificagdo, praticamente todos os NTCs foram esfoliados, indicando

uma possivel dispersdo maxima.

MAKAR e CHAN (2009), por meio de imagens obtidas de um microscopio
eletronico de alta resolucgéo, indicaram que nanotubos de carbono de parede simples
(NTCPSs) sonificados pelo periodo aproximado de 2 horas em meio ndo aquoso de

isopropanol se mostram bem dispersos nos gréos de cimento.

De acordo ainda com estes mesmos autores, ha indicios de que a presenca
dos NTCs dispersos na matriz do cimento acelera a producéo de silicato de célcio
hidratado (C-S-H), responsavel pela resisténcia e durabilidade das pastas de

cimento, sugerindo um alto grau de ligacéo entre os C-S-H e NTCs.

Considerando o comportamento hidrofobico, quando o nanomaterial nao se
encontra bem disperso e aglomerado, pode resultar no enfraquecimento da matriz
de cimento e comprometer a resisténcia e a durabilidade final. Dessa forma,
estudiosos buscam estabelecer uma propor¢éo adequado de incorporagao de NTCs
(RASTOGI et al., 2008). A revisdo bibliografica realizada por RASTOGI et al. (2008)
indica, de modo geral, que a incorporagcdo de NTCs em concentracdes de até 0,50%
apresenta boa dispersdo nas particulas de cimento provocando melhorias nas

propriedades mecanicas.
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Atualmente, ainda ndo foi determinado um método confiavel capaz de
quantificar a dispersao efetiva dos nanotubos de carbono na matriz de cimento. Um
método indireto adotado por alguns pesquisadores é a andlise do comportamento
mecanico dos compaositos cimenticeos. ALSHAREFA et al. (2017) afirmam ainda que
por meio de microanalises dos nanocompdsitos e observacdo dos nanotubos em

solucéo é possivel caracterizar a efetividade da disperséo.

1.1. JUSTIFICATIVA

Muitas sdo as justificativas para a incorporacdo de nanomateriais nos
compositos de cimento. SAID et al. (2012) apud AL-JABRI e SHOUKRY (2014)
apontam a reducdo da porosidade como a chave para ganhos de resisténcia e
acreditam que isso s6 pode ser alcancado se atuando em escalas nanoscopicas. A
presenca de nanoparticulas na matriz de cimento podem contribuir para a ocupacao
dos vazios presentes nos compositos, densificando-os e provocando melhorias no
desempenho mecanico e na durabilidade, fato que justifica a intensificacdo de

pesquisas nanotecnoldgicas recentemente.

LAVALL et al. (2010) relatam a importancia de uma disperséo eficaz para
que as propriedades dos NTCs possam alcancar os objetivos almejados na
preparacdo de nanocompdsitos poliméricos. Para preparacdo de compdsitos de
cimento nanoestruturados, AL-RUB et al. (2012) sugerem a intensificacdo de
pesquisas em técnicas de dispersdo dos NTCs nas particulas de cimento, bem como
analise dos efeitos dos nanomateriais nas reacdes quimicas de hidratacdo de

cimento.

COLLINS et al. (2012) prepararam compositos de cimento com NTCs
dispersos em surfactantes e observaram ganhos de resisténcia. Dados obtidos por
meio dos resultados do trabalho de MAKAR e CHAN (2009) apontam indicios de
melhorias nas propriedades dos nanocompositos envolvendo a dispersédo de NTCs
nao funcionalizados nas particulas de cimento em suspensdo ndo aquosa de
isopropanol. Apesar dos indicios de melhoria, nao foi verificado o ganho quantitativo
de resisténcia por tal método. Dessa forma, o desenvolvimento de mais pesquisas
envolvendo tal método, a fim de quantificar as melhorias nas propriedades

mecanicas sugeridas, pode ser apontado como uma oportunidade de pesquisa.
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Ha indicios que existe uma faixa 6tima para a incorporacdo de NTCs nas
particulas de cimento Portland (MELO et al., 2011) e o excesso desse nanomaterial
pode apresentar problemas de disperséo, formando granulos que comprometem a
resisténcia mecanica e durabilidade final. A quantidade de nanomaterial dispersa
efetivamente na matriz de cimento, e a determinacdo de um método eficaz de

disperséo ainda é um desafio que vém chamando a atencéo dos pesquisadores.

O presente trabalho, dessa forma, visa preparar e caracterizar compaositos
cimenticeos envolvendo propor¢cdes diversas de NTCs, ndo funcionalizados
previamente, uma vez que, conforme apontado por BATISTON (2012) e
ALSHAREFA et al. (2017), alguns tipos de funcionalizacdo e dispersdo quimica
podem alterar as propriedades dos nanotubos e ndo garantem a dispersao
homogénea do nanomaterial nas particulas de cimento, sendo portanto

recomendado a realizacdo de mais estudos envolvendo a disperséo fisica.

Por meio da realizagao desse trabalho, portanto, serdo analisados diferentes
métodos de dispersdo e verificagcdo de indicios de distribuicAo homogénea do
nanomaterial na matriz de cimento. E esperado que a presenca dos NTCs provoque
melhorias no comportamento mecanico e que os resultados obtidos possam produzir
informacdes adicionais que sustentem pesquisas ja desenvolvidas e contribuam para

a comunidade cientifica de engenharia civil e nanotecnologia.

1.2. OBJETIVO

Como objetivo geral, esse trabalho avalia os métodos de dispersdo de NTCs
em diferentes teores para preparacao e caracterizacdo de argamassas e pastas de
cimento Portland.

Como objetivo especifico, podem ser citados:

- Dispersar NTCPMs néao funcionalizados por meio de mistura fisica em trés
formas distintas: (i) em suspensdo ndo aquosa de isopropanol nas particulas de
cimento, (i) em suspensao nao aquosa de isopropanol nas particulas de areia e (iii)
em surfactantes do tipo lignosulfonato e policarboxilato. Os trés métodos analisados

envolvem a presencga de frequéncias ultrassonicas.
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- Avaliar a qualidade das dispersbes de NTCPMs em solu¢gbes aquosas e
presenca de plastificantes por granulometria a laser.

- Caracterizar as pastas de cimento e as argamassas quanto ao
desempenho mecanico por meio de ensaios de resisténcia a compressao e a tracao
por compressdo diametral, apés o estado endurecido e associar o desempenho
mecanico a dispersao de NTCs.

- Caracterizar as pastas de cimento com NTCs dispersos em isopropanol
guanto a resisténcia a flexao, energia de fratura e tenacidade a fratura apos o estado

endurecido e associar o desempenho mecéanico a dispersdo de NTCs.

- Caracterizar as pastas de cimento hidratadas com NTCs dispersos em
isopropanol quanto a distribuicdo de poros por condensacao de nitrogénio (Teoria de
Adsorcéo Multimolecular) por meio do método DFT, e identificar o indice de vazios e

a massa especifica seca e saturada por meio da absor¢édo de agua por imersao.

- Caracterizar pastas de cimento com NTCs dispersos em isopropanol

guanto a andlise termogravimétrica (TGA) e termogravimétrica derivada (DTA).

- Verificar a dispersdo dos NTCs por meio de analises microscopicas
eletronicas de varredura (MEV) do cimento anidro com NTC e das pastas de cimento
hidratadas nanoestruturadas.

1.3. ESCOPO DO TRABALHO

Este trabalho foi elaborado para dissertacdo de mestrado, e 0 escopo
envolve (i) o presente capitulo introdutorio, justificando a realizagéo do trabalho e os
objetivos almejados, (i) uma revisao tedrica apontando as pesquisas ja realizadas
mais relevantes ao tema abordado, (iii) os materiais utilizados, (iv) a metodologia
aplicada, (v) apresentacéo e analise dos resultados, (vi) a conclusao final do trabalho

de mestrado e (vii) as sugestdes para trabalhos futuros.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. COMPOSITOS DE CIMENTO: CONCRETOS, ARGAMASSAS E
PASTA DE CIMENTO

Por definicdo, os compdsitos sdo obtidos da juncdo de materiais com
propriedades distintas, objetivando a aquisicdo de um produto de qualidade superior
e comportamento holistico. Os compdsitos de cimento, portanto, sdo fruto de

misturas realizadas em presenca do cimento Portland hidratado.

2.1.1. Cimento Portland

A NBR 5732 - Cimento Portland Comum (ABNT, 1991) define o cimento
Portland como o aglomerante hidraulico resultado da moagem do clinquer Portland,
sendo permitido adicdo de materiais pozolanicos, escoérias e materiais carbonaticos

em teores pré-determinados.

Quando em contato com agua, o cimento Portland se transforma em uma
pasta plastica e trabalhavel, denominada pasta de cimento, e inicia, por meio de
reacBes quimicas, o processo de hidratacdo, que lhe conferem rigidez (pega), e aos
poucos, resisténcia mecéanica (endurecimento). A argamassa € o resultado da juncéo
da pasta de cimento e de agregados miudos. O compdésito mais consumido no
mundo, no entanto, € o concreto que é composto da pasta de cimento e agregados
miudos e graudos em teores pré-estabelecidos (PEDROSO, 2009).

Um dos produtos da hidratagdo do cimento sdo os silicatos de célcio
hidratado (C-S-H). Eles representam aproximadamente 60% da pasta de cimento e
sdo o0s principais responsaveis pelas propriedade da pasta, como resisténcia e
durabilidade (MEHTA e MONTEIRO, 2008). O C-S-H ndo é um composto bem
definido podendo apresentar arranjos irregulares com espacos interlamelares de
tamanhos e formas distintas. GLEIZE (2008) apud PAULA (2014) destaca ainda que
durante a hidratacdo, o C-S-H recobre as particulas de cimento anidro, agindo como
o ligante da pasta endurecida. Porém, apesar de ser o grande responsavel pela
resisténcia a compressao, € uma estrutura fragil e apresenta baixa resisténcia a

tracao.
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De acordo com Goncalves et al. (2006) as técnicas de analise térmica
diferencial (DTA) e termogravimétrica (TG) podem ser utilizadas como uma
avaliacdo indireta do processo de hidratacdo do cimento. HOPPE FILHO et al.
(2017) afirmam ainda que por meio de tal andlise é possivel quantificar, dentre

outros, o teor de hidratos formados.

TAYLOR (1997) apud GONCALVES et al. (2006) descreve duas faixas de
temperatura caracteristicas para a perda de agua dos produtos de hidratacdo do
cimento: (i) 100°C a 300°C C-S-H, etringita e aluminato de calcio hidratado e (ii)
425°C a 525°C hidréxido de célcio (Ca(OH)z2 ou CH).

HOPPE FILHO (2008) por meio de analises realizadas em pastas de
cimento CPV — ARI destaca trés faixas de perda de massa: (i) 30°C a 450°C, (ii)
450°C a 605°C e (iii) 605°C a 1000°C. A primeira faixa de queima se relaciona a
decomposicao do C-S-H, dos silicatos e dos compostos de magnésio, ja a segunda
representa a decomposicéo do CH, e a terceira a decomposi¢cdo do carbonato de

céalcio.

2.1.2. Porosidade

A porosidade € um dos fatores mais relevantes na resisténcia dos
compostos de cimento. Além do alto indice de porosidade prejudicar a resisténcia,
ele aumenta a permeabilidade, impactando na durabilidade do material. Esse
volume de vazios estd diretamente relacionado a relagdo agua/cimento adotada
durante a hidratacdo. O excesso de agua faz com as moléculas de H20 (dgua) néo
utilizadas na hidratacdo ocupem espaco durante tal processo quimico. Em
sequéncia, essa agua é evaporada deixando vazios capilares na pasta de cimento
(QUARCIONI et al., 2009).

De acordo com AITCIN (2000), apud NOLLI FILHO (2015) durante a
hidratacéo, os produtos iniciais que se formam em presenca de grande quantidade
de agua e vazios séo constituidos por grandes cristais ocupando grande volume. Ele
afirma ainda que a porosidade é afetada principalmente pelo volume de &gua

disponivel, volume de silicato ndo hidratado e quantidade de ar.
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A permeabilidade pode ser entendida como facilidade de penetragdo de um
fluido através de um sélido, e se associa ao tamanho e continuidade dos poros
presentes em sua microestrutura. MEHTA e MONTEIRO (2008) defendem que ha
uma estreita relacdo entre a permeabilidade de compdsitos cimenticios e sua vida

atil.

A permeabilidade é um fator determinante para suportar os agentes
degradantes dos compdsitos de cimento e estdo diretamente relacionados com a
durabilidade (HELENE, 1993). Compdsitos de cimento mais permeaveis estao
sujeitos a maior presenca de gas carbénico (CO2), que em presenca da umidade
inerente na matriz cimenticea forma o &cido carbénico (H2COz3). Esse composto é
reativo e resulta na formacdo do carbonato de calcio (CaCOs), que reage com 0S
alcalis presentes na pasta de cimento resultando na reducéo do pH do compésito,

fendmeno conhecido como carbonatacéo.

Estudos indicam que a presenca de nanotubos de carbono reduz o volume
total de poros. LI et al. (2005) afirmam que a presenca de 0,5% de NTC resultou na
reducdo de 64% de porosidade e 82% na reducdo de poros com diametros
superiores a 50 nandmetros, se comparados com amostras sem NTC. De acordo
com os autores, isso indica que os NTCs agem como filer, preenchendo vazios nas
matrizes de cimento. A distribuicdo dos poros foi mensurada pelo aparelho de
Porosimetria por Intrusdo de Mercurio (MIP). O apontamento feito pelos autores, no
entanto, pode ser questionado. A proporcao de 0,5% de nanomaterial contribuindo
para a reducdo de 64% de porosidade, no entanto, provavelmente se associa
predominantemente ao efeito do material na nucleacdo ou outros processos que
afetam a formacédo dos produtos de hidratacdo, e ndo predominantemente ao efeito

filer, conforme sugerido.

ZOU et al. (2015) também afirmam que os NTCs podem preencher os poros
entre os produtos de C-S-H, mais afirmam também que o nanomaterial pode atuar
como pontes nas capilaridades dos poros resultando na reducdo da porosidade e
aumentando a capacidade de resisténcia de cargas.
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2.2. NANOTUBOS DE CARBONO

A nanotecnologia tem sido alvo de estudo por pesquisadores de todo o
mundo devido ao impacto positivo que vem trazendo no setor econdémico e
tecnologico. O Brasil, objetivando ser beneficiado por essa nova tecnologia, em 2001
iniciou uma cooperacao com instituicbes académicas de pesquisa de todo o pais,

conhecida como Iniciativa Brasileira em Nanotecnologia (GOMES e MELO, 2010).

Segundo GLEIZE (2007) apud NOLLI FILHO (2015) a nanotecnologia é
responsavel pelo estudo de materiais com estruturas de dimensdes entre 1 a 100
nandmetros, no qual os nanomateriais podem ser produzidos de duas maneiras: via
descendente e ascendente. A via descendente (top-down) € quando o material é
fragmentado até atingir as dimensfes pequenas e consideradas nanométricas. A via
ascendente (bottom-up), no entanto, consiste na ligacdo dos atomos até constituir

moléculas maiores.

O mesmo autor afirma ainda que a nanotecnologia tem potencial para
causar melhorias nos materiais de constru¢cdo, como aco, polimeros, materiais

ceramicos e cimenticeos.

O carbono é um dos elementos quimicos mais importantes da natureza, com
capacidade de formar estruturas complexas e distintas. Durante muito tempo o
grafite e o diamante eram as estruturas de carbono conhecidas. O grafite é
composto por camadas facilmente rompiveis devido as ligacdes de Van de Waals.
Ja o diamante € um semi-metal de altissima rigidez devido a presenca dos elétrons
T na estrutura eletrénica (FEITOSA, 2009).

Pesquisas desenvolvidas no Canada relatam que uma das vantagens da
adicao de fibras de carbono é transformar o concreto convencional, isolante térmico
e elétrico, em condutor. Embora em paises tropicais esse fato pareca irrelevante,
para locais de clima temperado essa tecnologia permite fazer o aquecimento do
concreto de pontes e estradas por meio de energia elétrica, permitindo o degelo da
neve sem utilizar a presenca de sais, que Sa0 agressivos a estrutura e propiciam a
corrosdo (CORSINI, 2010). O uso do carbono em variados diametros e

comprimentos além da condutividade térmica e elétrica, permite o refor¢o estrutural.
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Os NTCs, por sua vez, de acordo com MAKAR e BEAUDOIN (2004), sao os
objetos de estudo mais importante na area de nanotecnologia. Por definicdo, eles
sdo canais tubulares ocos, formados por folhas de grafeno laminadas. Eles podem
ser classificados como de paredes simples (NTCPS) por apresentarem uma simples
camada cilindrica de grafite, ou de paredes multiplas (NTCPM) quando constituidos
pela juncdo de duas ou mais camadas cilindricas simples concéntricas. De acordo
com HERBST et al. (2004) os métodos de sintese de NTC permitem a producéo de
uma pequena fracdo de NTCPS e geracdo de grande quantidade de impureza, o
que inviabiliza a aplicacdo em grande escala, diferentemente dos NTCPM, que sao
produzidos com mais facilidade e apresentam menor custo se comparados aos
NTCPS. A Figura 01 indicada abaixo ilustra os nanotubos de carbono de paredes

simples e de paredes mdltiplas.

Figura 1: llustracdo de nanotubos de parede simples (NTCPS) a esquerda e de paredes multiplas
(NTCPM) a direita (FERNANDES, 2008)

FEITOSA (2009) afirma que a propriedade mais interessante da estrutura de
grafeno é o fato de poderem ser metdlicas e condutoras conforme do arranjo
geométrico apresentado. Ele defende a ideia de que a forma que as folhas de
carbono estdo enroladas interfere na posicdo de valéncia e consequentemente na

condugéo.

De acordo com THOSTENSON (2001) et al. apud FERNANDES (2008),
além das propriedades metalicas e condutoras, os NTCs apresentam evidentes

propriedades mecanicas e eletrbnicas, sendo extremamente resistentes. Estima-se
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que a tragdo do material esteja entre, aproximadamente, 10 e 100 vezes maior que a

do aco.

MELO (2009) ressalta a dureza do nanomaterial, e afirma, ainda, que os
NTCs sdo considerados o material mais resistente a tracdo que existe nos dias
atuais. Além disso, apresentam capacidade de absorver alta deformacgdo. Diante de
tais caracteristicas, 0s nanotubos, tém sido amplamente utilizados em
desenvolvimento de nanofios, nanotransistores, ligas leves reforcadas, sensores

bioquimicos e em funcionalizacdo de materiais e superficies (FERNANDES, 2008).

PAULA (2014) aponta o preco como um delimitador para as aplicacées dos
NTCs no mercado. Entretanto, um outro problema identificado e que tem chamado a
atencdo de muitos estudiosos é a questdo da dispersdo nas matrizes do cimento.
Apés a purificagdo os NTCs tendem a se juntar devido as forcas de Van der Waals,

provocando alteragdes na distribuicdo da matriz.

Pesquisas, no entanto, vém sendo desenvolvidas a fim de encontrar
solucdes referentes ao custo e a dispersdo em compostos de cimento. O trabalho de
LUDVIG (2012) relata a sintese in-situ dos NTCs nas particulas do clinquer de
cimento, no qual este material atua como suporte das nanoparticulas, permitindo que
0s NTCs sejam produzidos sobre o clinquer. Como resultado, obteve-se um tipo de
cimento nanoestruturado de NTCs, no qual a sintese pode ser realizada em etapa
Gnica, permitindo uma escala de modo continuo e industrial. Esse processo, além de
ser de baixa complexidade, elimina problemas de logistica e transporte, utiliza o
rejeito de aciaria com catalisador para a sintese dos nanotubos e evita perda de
energia, sendo uma producdo mais sustentavel e podendo reduzir os custos de
producédo apontados por PAULA (2014).

2.3. DISPERSAO DOS NANOTUBOS PARA PREPARACAO DE
COMPOSITOS DE CIMENTO

O comportamento hidrofobico dos NTCs faz com que a dispersdo do
material seja um grande desafio para a producédo de pastas de cimento, uma vez
gue sendo este um aglomerante hidraulico necessita de agua para realizar as

reacoes quimicas que lhe conferem rigidez. Para a melhor dispersdo dos NTCs, &
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necessario que ele seja submetido a um tratamento capaz de aumentar as

propriedades dispersivas (MELO et al., 2011).

ALSHAREFA et al. (2017) afirmam que a dispersdo é um dos principais
fatores para que os NTCs possam influenciar nas propriedades e resisténcia dos
compositos, e que essa dispersdo depende de varios fatores como as propriedades
dos NTCs, tempo de sonificacdo e proporcdo do nanomaterial incorporada. Eles
defendem ainda que o sucesso do uso de nanocarbonos (NTC e NFC - nanotubos e
nanofibras de carbono) no concreto se deve a mistura apropriada, que podem ser
realizadas por meio de técnicas de mistura quimica ou mistura fisica. Porém o uso
de misturas quimicas tende a danificar a estrutura dos nanocarbonos, evidenciando

a necessidade de mais estudos envolvendo a dispersao fisica.

As técnicas de dispersdo quimica envolvem, por exemplo, uso de polimeros
ou funcionalizacdo, juntamente ao uso das técnicas fisicas como as frequéncias
ultrassbnicas. Muitas vezes essas técnicas sdo adotadas em conjunto para adquirir
melhores resultados (ALSHAREFA et al., 2017).

PAULA (2014) aponta trés meétodos de dispersdo predominantemente
estudados: (i) dispersdo dos NTCs nas particulas de cimento ou de outro material do
compoésito por meio da sintese in-situ, (i) dispersdo em meio ndo aquoso das
particulas de cimento anidro, para evitar a hidratacdo do cimento e (iii) dispersao
fisica dos nanotubos na preparacdo dos compdsitos, na maioria das vezes por meio

de misturas em surfactantes, permitindo a funcionalizacao.

De acordo com LUDVIG (2012) a funcionalizagdo € um tipo de tratamento no
qual os NTCs recebem para serem aplicados em compositos de cimento. O autor
afirma, ainda, que durante esse tratamento alguns grupos funcionais séo agregados
a superficie do NTC alterando as caracteristicas do nanomaterial, removendo

carbonos amorfos e catalisando impurezas.

SOUZA FILHO e FAGAN (2007) afirmam que ha dois tipos de
funcionalizacédo: (i) por meio de interacbes covalentes, no qual ha forte ligacdo entre
0os grupos funcionais e o0s nanotubos de carbono, podendo gerar drasticas
modificacdes nas suas propriedades, e (ii) por meio de interacdes nao-covalentes,

em que ha fracas ligacdes. Os autores afirmam ainda que uma forma para analisar
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tais interac6es é por meio da transferéncia de carga do nanomaterial e do sistema
adsorvido. A técnica de espectroscopia ressonante de Raman tem sido amplamente

utilizada nessas analises.

FEITOSA (2009) afirma que a funcionalizagcdo nao-covalente permite a
separacdo dos NTCs por carater condutor e por tamanho do diametro e do
comprimento, e faz com que a solubilidade, biocompatibilidade e biodisponibilidade
dos NTCs seja aumentada. A funcionalizacdo néo-covalente apresenta vantagens
como manter as propriedades eletrbnicas, como por exemplo a solubilizacdo dos
NTCs em surfactantes e cadeia poliméricas (FEITOSA, 2009). O autor explica que
durante esse processo, ocorre a esfoliacdo dos feixes do nanotubos fazendo com
gue o surfactante interaja com superficie do NTC, destruindo tanto a interacéo entre
os tubos (Van der Waals) responsavel pela formacao dos feixes, quanto a interface

hidrofébica.

LUDVIG (2012) afirma que muitos métodos de funcionalizagdo vém sido
testados para a dispersdo de NTCPMs. Dentre eles podem ser citados o acido
cloridrico (HCI), acido sulfurico (H2S0Oa4), &cido nitrico (HNOs3), solugéo de mistura de
acido sulfurico e peréxido de hidrogénio (H2032), tratamentos com amdnio, 0zénio em
perdxido de hidrogénio e peréxido de hidrogénio. Analises microscopicas indicaram
a presenca de grupos de carboxila. Apds o tratamento, os NTCs se mostraram bem
dispersos em agua, com excecao da funcionalizacdo feita com acido cloridrico. O
tratamento com o0zodnio, entretanto, se mostrou mais brando e menos prejudicial a

estrutura dos NTCs.

No trabalho desenvolvido por LIU et al. (2007), apesar de nao ter havido
preparacdo e caracterizacdo de compositos de cimento, foi relatado a
funcionalizacdo dos NTCs (que foram preparados por uma decomposicdo catalitica
de metano (CHs4) e lavados com solucdo de HCI de pureza maior que 95%). Os
NTCs foram dispersos em meio ao surfactante lignosulfonato. Os resultados obtidos
apresentaram efetiva dispersdo em &gua, o que indica que as interacdes entre 0s

NTCs foram superadas por meio do processo adotado.

BATISTON (2012) observou que o processo de funcionalizacdo por meio

dos &cidos nitricos e sulfuricos nos NTCs sintetizados pelo processo de deposicéo



32

quimica da fase vapor (DQV) provocaram alteracdes nas estruturas dos mesmos. A
agressividade do tratamento foi constatada ao identificar a redugcédo na densidade,
exfoliacdo das camadas dos nanotubos e destruicdo do material amorfo. O mesmo
autor afirma que funcionalizacdo por meio de peroxido, entretanto, houve a
majoracdo dos defeitos estruturais. Dessa forma, as pastas de cimento produzidas
em proporgdes de 0,05% e 0,10% ndo apresentaram melhorias nas resisténcias a

compresséo e a flexao.

MELO (2009), durante o trabalho de pesquisa, realizou o tratamento dos
NTCPMs por meio de acido nitrico. A autora utilizou 4 diferentes tracos para a
confeccdo de argamassas de relacdo cimento: areia de 1:3 e relagdo agua /cimento
de 0,48: (i) sem adicao de NTCs, (ii) com 0,30% de NTCs, (iii) com 0,50% de NTCs e
(iv) com 0,75% de NTCs. Para cada um dos tragos foram realizados ensaiados de
resisténcia a compressdo e tracdo por compressdo diametral. Como resultado,
observou-se que os nanocompdésitos com 0,30% de NTC obtiveram resultados mais
expressivos, alcancando ganhos de até 12% na compressao e 34% na tracdo,
guando dispersos em meio a plastificante policarboxilato, sugerindo que 0,30% pode

ser uma faixa 6tima para adicdo do nanomaterial por meio de tal metodologia.

BATISTON (2007), por sua vez, realizou experimentos com pastas e
argamassas com acréscimo de NTCPM em teores de 0,25% e 0,50%. Nas
argamassas, ele registrou um aumento de 5% na resisténcia a flexdo e 29% de
resisténcia a compressdo com a incorporacdo de 0,5% de nanotubos tratados por
agentes quimicos acidos. O autor sugere que 0 ganho da resisténcia a compressao

pode ser em funcao da reducéo da porosidade.

Além do ganho em resisténcia a compressao, BATISTON (2007) afirma que
0os NTCs permitem melhorias na resisténcia a flexdo em materiais a base de
cimento. Tal reforco pode estar relacionado a formacgéo de pontes entre as particulas
dos produtos de hidratagédo do cimento e os NTCs dificultando a propagacéo de

fissuras.

LI et al. (2005) realizaram experimentos envolvendo NTCPM e fibras de
carbono tratados com &acidos carboxilico (H2SOa - didxido de enxofre e HNOs - &cido

nitrico) e sonificacdo pelo periodo de 3 horas. Em sequéncia, foi produzido
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argamassas com acréscimo dos nanomateriais na proporcao de 0,5% em relacéo ao
peso do cimento. O fator agua/cimento adotado foi a/c = 0,45 e a relacdo cimento:
areia = 1:1,5. Os resultados obtidos pela adicdo de nanotubos de carbono indicaram
melhoria em 19% na resisténcia a compressao e 25% na resisténcia a flexao das
argamassas. A justificativa desse ganho de resisténcia dada pelos autores é
baseada em trés fatores: (i) ocorréncia de reagcbes entre acidos carboxilicos nas
superficies dos NTCs e C-S-H, propiciando a interacdo interfacial dos NTCs e
cimento, (i) reducdo da porosidade dos compositos, (iii) transferéncia de

carregamento de tensdes.

Segundo PAULA (2014) a incorporacdo de nanoparticulas permite o reforco
da estrutura de C-S-H produzindo matrizes de cimento mais resistentes. Sendo
assim, a presenca de nanotubos de carbono atua como ponte de transferéncia de
tensdo, aumentando a resisténcia da matriz. Essa afirmacao foi corroborada com os
resultados dos ensaios realizados pela autora. Nos ensaios realizados, os NTCPM
utilizados foram crescidos diretamente no clinquer, apés sua moagem e antes da
adicdo de gesso. De acordo com LUDVIG (2012), quando sintetizado da forma

mencionada € dispensado qualquer tipo de funcionalizacao.

Os NTCPMs adotados por PAULA (2014) foram dispersos em aditivo
plastificante do tipo polinaftaleno sulfonato (PNS). Em sequéncia foram moldadas
pastas de cimento em teores de 0,1% e 0,3% de NTCs e ensaiadas mecanicamente.
Foi observado melhor desempenho mecanico com adicao de 0,1% de NTCs. Além
do resultado indicar uma melhor dispersao dos NTCs na matriz cimenticia neste teor,

também é sugerido que a presenca dos NTCs altera a cinética da hidratacéo.

MAKAR, et al. (2005) sugerem ainda que os NTCs influenciam no controle
da fissuracdo, no qual a presenca do nanomaterial permite a rapida interrupcéo da

propagacéo da abertura.

No trabalho desenvolvido por LUDVIG (2012), é relatado a sintese de
nanocarbono crescidos no clinquer por meio do processo de deposi¢do quimica da
fase vapor. O material sintetizado produzido, a fim de uma melhor disperséo, foi
fisicamente disperso em dois tipos de mistura de surfactantes: (i) a base de

policarboxilato e polinaftaleno sulfonado e (i) a base de lignossulfonato e
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polissacarideo, e entdo argamassas foram produzidas. A adicdo de NTCs variou de
0,05% a 4,90%, e o melhor resultado foi com adicdo de 0,3% de NTCs. Nessa
proporcao e disperso em mistura de lignossulfonato e polissacarideo foi registrado
um ganho de 14% na resisténcia a tracdo, e de 43% na resisténcia a compressao

em mistura de policarboxilato e polinaftaleno sulfonado.

O mesmo autor observa ainda que os NTCs crescidos no clinquer e que
receberam tratamento de aménia ndo apresentaram melhorias nas propriedades
mecanicas, diferentemente daqueles tratados por peréxido de hidrogénio, que

indicaram melhorias na compressao e na tracao.

SOUZA (2015), assim como LUDVIG (2012), utlizou nanocarbonos
crescidos no clinquer por meio do processo de deposicdo quimica da fase vapor e
preparou e caracterizou pastas de cimento. Além da referéncia, sem adicdo de
NTCs, foram preparadas pastas de cimento contendo 0,10% e 0,30% de NTCs em
presenca de aditivos a base de lignosulfonato, com fator 4gua/cimento 0,40. Como
resultado foi apontado ganhos de resisténcia a compressdo e tragcdo por
compressdo diametral de respectivamente 13,7% e 25,9% aos 28 dias paras as
pastas de cimento contendo 0,10% de NTCs. As pastas de cimento com 0,10% de
NTC também apresentaram maior volume de poros, porém de didmetros menores,
entre 2 nm e 50 nm (mesoporos) por meio de analise de porosidade por dessorcéo

gasosa.

AL-RUB et al. (2012) realizaram a disperséo fisica dos nanotubos em aditivo
a base de policarboxilato e moldaram compdsitos de cimento com proporcdes de
0,04 a 0,2% de NTCPM em relacdo ao peso do cimento catalisados pelo processo
DQV. Por meio de observagfes das reacdes quimicas, os autores sugerem melhor
resultado com concentracdo de 0,2% de NTCs, devido a melhor dispersdo relativa

na pasta de cimento e reducéo de vazios, preenchidos pelos nanomateriais.

Os autores observaram a fragmentacdo dos NTCs apds o0s ensaios de
resisténcia, o que implica em forte ligacdo interfacial NTCs e cimento. Isso sugere
que, se bem dispersos, a presengca dos nanomateriais pode acarretar reforgos

mecéanicos. Entretanto, eles evidenciam a necessidade de mais estudos envolvendo
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técnicas de dispersdo e os efeitos causados pela presenca dos NTCs nas reacdes
de hidratacao do cimento.

MAKAR e BEAUDOIN (2004) citam duas formas de promover a disperséo
dos NTCs na matriz de cimento: (i) por meio de plastificantes e (i) por meio de
solugcdo ndo aquosa de etanol nas particulas de cimento anidro e sonificacdo. Os
métodos de dispersdo apontados pelos autores envolvendo a dispersdo dos NTCs
nas particulas de cimento continuam sendo atuais e, no trabalho realizado por
PAULA (2014) essa mesma informacdo € reforcada. Para o primeiro método,
dispersdo por meio de plastificantes, no entanto, MAKAR e BEAUDOIN (2004)
afirmam que aparentemente uma propor¢cdo de 2 a 10% de plastificante seria
necessaria para a dispersdo adequada dos NTCs. O segundo método proposto,
dispersdo por meio de solucdo ndo aquosa, foi utilizado no trabalho dos autores.
Ap6s a mistura de cimento, NTCPSs e etanol ter sido sonificada, o etanol foi
evaporado e o restante do material foi avaliado em imagens microscopicas. Os
resultados obtidos pelas imagens sugerem dispersédo efetiva de NTCPSs nos gréos

de cimento por meio da técnica de suspensdo ndo aquosa de etanol e sonificacao.

Nos experimentos de MAKAR e CHAN (2009) é sugerido que a dispersao
prévia dos NTCs em meio ndo aquoso de isopropanol com sonificagdo por 2 horas
acelerou a hidratacdo do cimento e elevou a ligacdo C-S-H e NTCs, resultando em
um C-S-H mais denso. Os autores realizaram o experimento com 1% de NTCPSs,

gue se mostraram bem distribuidos nos graos de cimento.

MAKAR e CHAN (2009) observaram o aumento da hidratacdo de silicato
tricalcico (CsS), tanto em relacdo a massa como o periodo de inducdo. Além disso,
h& indicios que a presenca dos NTCs altera a localizacdo e a morfologia dos
produtos de hidratacdo do CsA e aumenta de formacéo de C-S-H e producao de CH
na superficie do nanomaterial. Isso pode e indicar que os NTCs nuclearam as

reacoes de hidratacéo, ou por meio de polarizagéo ou por meio de adsorcao.

A nucleacao supracitada sugere alto grau de ligacao interfacial entre o C-S-
H e os NTCs, justificando um possivel reforco na matriz da pasta de cimento,

podendo ser muito util para ganho de resisténcias dos compaositos.
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MAKAR et al. (2005) também prepararam pastas de cimento com NTCs
dispersos em meio ndo aquoso de isopropanol e sonificacdo. A propor¢cdo NTCPSs
e cimento adotada foi de 2%. Os resultados obtidos por meio de imagens de
microscopia eletrbnica de varredura observaram evidencias de ligacdo entre os
NTCs e a matriz de cimento e indicam medidas de microdureza mais elevadas em
estadios iniciais da hidratagdo das amostras nanoestruturadas se comparadas com
amostras sem adicdo de NTCs. Os autores relatam que a presenca dos NTCs, nas
proporcdes adotadas e dispersos no isopropanol, podem influenciar no controle da
fissuracdo. Foi observado que a propagacédo das fissuras foi interrompida mais
rapidamente em matrizes contendo NTCs, sugerindo que tais compdsitos sejam

mais resistentes.

De acordo com MEHTA e MONTEIRO (2008) os surfactantes de acidos
lignosulfénicos, acidos carboxilicos hidroxilados e polissacarideos sao geralmente
utilizados como aditivos plastificantes. Esses aditivos sdo redutores de &gua,
aumentando a trabalhabilidade e promovendo melhores condi¢cdes de hidratacéo
dos graos. Vale ressaltar que a introducdo desse plastificante deve ser limitada e
controlada, uma vez que pode também promover efeitos negativos, como

incorporacgao de ar, retardamento de pega e inibicdo da hidratacao.

Dessa forma, h& indicios que a presenca desses plastificantes além de atuar
como um meio para a dispersao fisica dos NTCs, em quantidades adequadas pode

contribuir para o melhor desempenho dos compdésitos.

REALES et al. (2017) afirmam que o método de dispersdo mais comum
encontrado na literatura é por meio da dispersdo em agentes quimicos como 0s
surfactantes e presenca de frequéncias ultrassdnicas, e que dois mecanismos
podem ser utilizados para explicar o processo de dispersédo: (i) as moléculas de
surfactantes se propagam por meio dos feixes formados pelos NTCs e adsorvem na
superficie do nanomaterial e (i) os surfactantes reduzem a tensdo superficial da
mistura em agua permitindo maior capacidade de interacdo com as moléculas de
agua, e os autores defendem que ambos os mecanismos podem afetar a hidratacao
do cimento. Os ensaios foram conduzidos para verificar a interagdo entre o0s
NTCPMs, o surfactante e o cimento, e 0s autores concluiram que o real efeito dos

NTCs na cinética de hidratacdo do cimento € mascarado por meio do uso de
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surfactantes, ressaltando a dificuldade de uma analise precisa da influéncia dos

NTCs por tal método de disperséao.

YU et al. (2007) desenvolveram pesquisas com a disperséo fisica dos NTCs
na hora de preparar os compadsitos, por meio de misturas em surfactantes (Dodecil
Sulfto de Sddio - SDS). Neste trabalho, os autores abordam diferentes periodos de
sonificagdo. Como resultado, os autores sugerem que deve ser aplicada uma
energia minima para obter a dispersdo maxima, porém, a aplicacdo do ultrassom
ndo deve ser prolongada para nado danificar os NTCs. Os autores, com a
metodologia aplicada, indicaram que apds o periodo de 90 minutos praticamente
todos os NTCs ja haviam sido esfoliados, sugerindo que a dispersdo maxima ocorra

préximo a esse periodo.

RASTOGI et al. (2008) realizaram ensaios em solugdo aquosa utilizando
quatro tipos de dispersantes distintos: Triton X-100, Tween 20, Tween 80, e Dodecil
Sulfato de Sédio (SDS). Os autores indicam que h&d uma relacdo adequada entre
NTCs e surfactante, que uma vez adotada, pode revestir uniformemente a superficie
do NTC, permitindo a melhor dispersédo. Excedendo a relagdo 6tima a dispersao é
reduzida. A razdo NTCs: dispersante obtida foi, respectivamente: 1:350, 1:466,66,
1:400, 1:520. Esse resultado sugere que para uma mesma concentracdo de

surfactante, o Triton X-100 é capaz de dispersar uma maior quantidade de NTCs.

CWIRZEN et al. (2008) moldaram pastas de cimento, com acréscimo de
NTCs em teores até 0,15% em relacdo ao peso do cimento. Neste trabalho
estudado, o0s nanotubos se apresentavam de duas formas distintas: (i)
funcionalizados por acido carboxilico, COOH, e (ii) puros e sonificados em meio a
polimeros. Os NTCs funcionalizados, apresentaram 50% de ganho na resisténcia a

compressdo com apenas 0,045% de NTCs.

COLLINS et al. (2012) elaboraram um trabalho comparando a dispersao
fisica por meio de polinaftaleno sulfonado (PNS), policarboxilato e lignosulfonato e
frequéncia ultrassbénica por 12 minutos. Neste trabalho é feita a preparacdo dos
compositos e realizado ensaios de resisténcia. As propor¢des adotadas variam de
0,5% a 2% de NTCs em relacéo ao peso do cimento. Para taxas de 0,5% os autores

observaram ganhos na resisténcia de 25% quando dispersos em policarboxilato.
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Entretanto, quando dispersos em lignosulfonato os resultados foram 30,1% inferiores
para a mesma concentracdo de nanotubos. Isso sugere que a melhor dispersado do
nanomaterial € em meio a um surfactante policarboxilato. Analises microscépicas
confirmaram a presenca de aglomerados de NTCs nos compositos, e eles
provavelmente podem ter atuado como estimuladores de tens&o contribuindo para a
menor resisténcia a compresséo. De acordo com CORREA (2010) os plastificantes a
base de lignosulfonato em especial tem como caracteristica o0 incremento da

presenca de ar, que pode contribuir para perda de resisténcia mecanica.

Os mesmos autores indicam que para uma melhor disperséo em meio a um
plastificante lignosulfonato deve ser adicionado mais surfactante, o que ndo €
interessante considerando que pode retardar o tempo de pega. Eles também
observam que a presenca dos NTCs reduz drasticamente a consisténcia, que afeta

diretamente na trabalhabilidade.

TONDER e MAFOKOANE (2014) realizaram experimento com a dispersao
de NTCPMs em proporc¢des de 0,05%, 0,10% e 0,2% na matriz do concreto. Foram
utilizados nanotubos e agregados tratados por uma metodologia denominada
Crypsination, um processo gasoso, por meio flior como catalisador para modificar a
estrutura molecular que torna a superficie adesiva. Foram registradas melhorias nas
propriedades mecanicas (até 23% na resisténcia a compressao, 31% na tracao e
12% na flexdo) em proporcdes de 0,10% de NTCs. Os autores sugerem que as
melhorias no comportamento mecanico indicam boa ligacdo entre o cimento e 0s
NTCs.

2.3.1. Energia de Fratura e Tenacidade

De acordo com ASHBY e JONES (2007), a energia de fratura pode ser
definida por meio de uma tensao critica pela qual ao ser ultrapassada gera a ruptura
necessaria para fazer a trinca avancar. VOGT (2006) defende que as condi¢des de
deformacéo e a propagacéo das fissuras, no entanto, sédo estudados pela mecanica
da fratura, que define que a resisténcia dos materiais a propagacao das fissuras &

definida por meio da tenacidade a fratura.
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RIBEIRO et al. (2014) ressaltam a importancia da tenacidade a fratura (Kic)
para 0s materiais ceramicos, uma vez que determinam a resisténcia necessaria para
o0 inicio da propagacgdo da trinca. Eles ressaltam também a dificuldade de adotar
uma metodologia adequada para a determinacdo do Kic, principalmente para as
ceramicas porosas. Atualmente existem varias metodologias, dentre elas se
destacam: (i) metodologia por meio da integracdo e determinacédo da area abaixo da
curva de tensdo x deformacdo (GODEFROID et al.,, 2005), adotada por
GODEFROID et al. (2005) para materiais metalicos e de alta tenacidade; (ii)
meétodos envolvendo equacdes que relacionam a carga aplicada no corpo de prova,
as dimensdes do corpo de prova e as deformacfes sofridas, como os métodos IF
(Indentation Fracture) e SEVNB (Single Edge V-Notched Beam) (RIBEIRO et al.,
2014), método desenvolvido por Irwin (VOGT, 2006) e o método equacionado
descrito pela norma RILEM (HU et al., 2014).

HU et al. (2014) realizaram ensaios com NTCPMs dispersos em COOH e
dispersos em surfactantes, ambos por meio do uso de frequéncias ultrassdnicas em
proporcdes de 0,05% e 0,10% do peso de cimento para preparacdo de pastas. Os
resultados referentes a energia de fratura para a dispersdo em surfactante indicaram
ganhos de 21,51% e 26,89% para as proporcbes de 0,05% e 0,10%,
respectivamente. Ja os resultados com a dispersdo em COOH registraram ganhos
de 22,52% e 42,86% para as propor¢cdes de 0,05% e 0,10%, respectivamente.

Os mesmos autores também analisaram a tenacidade a fratura das mesmas
pastas de cimento nanoestruturadas. Foram observados aumento de 19,2% na
tenacidade a fratura da pasta de cimento com 0,10% de NTCPMs dispersos em
COOH e 11,4% de aumento na tenacidade a fratura da pasta de cimento com 0,10%

de NTCPMs dispersos nos surfactantes.

ZOU et al. (2015) prepararam pastas de cimento com NTCs funcionalizados
e plastificante a base de policarboxilato e dispersdo em solucdo aguosa e uso de
energia ultrassonica. Os autores observaram que em presenca de 0,075% de NTCs
houve ganho percentual de 31,54% no moddulo de elasticidade, 49,89% na

resisténcia a flexao e 62,55% na energia de fratura.



40

AL-RUB et al. (2012) realizaram ensaios de flexdo com compoésitos de
cimento preparados com NTCPMs curtos (de relacdo comprimento e diametro
aproximadamente 157) e longos (de relacdo comprimento e diametro
aproximadamente 1250 a 3750) a proporcdes distintas de 0,04%, 0,1% e 0,2% em
relacdo ao peso de cimento. Por meio do ensaio realizado, os autores analisaram a
resisténcia a flexdo, o modulo de elasticidade, a rigidez, e a ductilidade que é
afetada pela energia de fratura armazenada pelos compésitos. Como resultado, os
autores observaram a 7 dias ganho de 130% a ductilidade dos compésitos com 0,2%
de NTCPMs curtos. Ha 14 dias o ganho da amostra com mesma concentracao de
nanotubos foi de 72%. No entanto, ha 28 dias todos os compostos apresentaram
valores reduzidos de ductilidades, sendo que o melhor desempenho foi dos
compasitos com 0,1% de NTCPMs curtos.

Por meio da analise dos resultados, os autores supracitados indicam que os
resultados de baixa ductilidade obtidos podem ser em funcdo da baixa interacdo
entre os NTCs e a matriz de cimento devido a formacdo de baixa rigidez dos
produtos de hidratacdo. Os autores sugerem ainda que seja intensificado os estudos
referentes a processos efetivos de dispersdo bem como estudos quanto a influéncia

dos NTCs no processo de hidratacdo do cimento.

WANG et al. (2013) prepararam pastas de cimento com NTCPMs dispersos
em goma ardbica aniénica em proporc¢des de 0,05%, 0,08%, 0,10%, 0,12% e 0,15%.
Os resultados indicaram ganhos méaximos de 57,5% de resisténcia a flexdo e de
501,11% na energia de fratura em pastas com 0,08%, sugerindo que tal proporcéo é

a quantidade 6tima para o método de dispersao adotado.

2.4. RESUMO DA REVISAO BIBLIOGRAFICA

Alguns autores realizaram estudos da disperséo dos nanotubos em solucdes
aquosas. LIU et al. (2007) relatam a funcionalizagdo dos NTCs antes da dispersao
em meio ao surfactante lignosulfonato. Os resultados obtidos apresentaram efetiva
dispersdo em agua, o que indica que as interacdes entre os NTCs foram superadas
por meio do processo adotado. O mesmo processo de funcionalizagéo realizado por
BATISTON (2012), sem a dispersdo em aditivos, entretanto, ndo apresentou indicios

de boa dispersdo nas particulas de cimento para a confeccdo de compdésitos.
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COLLINS et al. (2012), por sua vez, prepararam compoésitos com nanotubos

dispersos no lignosulfonato, e também néo obteve indicios de uma disperséo eficaz.

RASTOGI et al. (2008) por meio de ensaios em diferentes tipos de
dispersantes, concluiram que ha uma relacdo adequada entre NTCs e surfactante,
que uma vez adotada, pode revestir uniformemente a superficie do NTC. Apéds a
relacdo Otima a disperséo € reduzida.

YU et al. (2007) observaram que as moléculas de surfactante exercem uma
forca para dispersar os NTCs, suportados pelo alto cisalhamento fornecido pelo
ultrassom. Dessa forma, h4 uma energia minima para que a dispersdo ocorra,
todavia, a fim de obter a méaxima disperséo, ela ndo pode ser prolongada para nao

danificar a estrutura do nanomaterial.

A Tabela 01 a seguir apresenta as pesquisas apontadas no presente
trabalho referentes a disperséo prévia dos NTCs em surfactante e 0 comportamento

do nanomaterial em meio aquoso.

Considerando os trabalhos que envolveram a preparacdo de
nanocompositos, percebe-se grande variabilidade nas proporcées de NTCs adotada.
As pastas de cimento com incrementos do nanomaterial, tanto proporgcdes de
0,045% quanto de 0,50%, apresentaram melhorias em relacdo as propriedades
mecanicas. Para proporcdo de 1% de NTCs sem nenhum tratamento, dispersos em
meio ndo aquoso, conforme indicado por MAKAR e CHAN (2009), ainda que nao
tenha sido verificado ganhos quantitativos de resisténcia em compdésitos, foi
observado a densificacdo dos silicatos de calcio hidratados (C-S-H), que € o maior
responsavel pela resisténcia dos compdsitos de cimento em idades avancadas.
MAKAR et al. (2005), também por meio de dispersdo em isopropanol e sonificagao
relataram evidéncias de ligagdo entre os NTCs e a matriz de cimento e influéncia no

controle da fissuragéo, para propor¢coes de 2%.

Para as argamassas, os melhores resultados foram obtidos em propor¢cdes
gue variam de 0,10% a 0,30%. LUDVIG (2012) sugere que essa faixa é considerada
Otima para a preparacdo de argamassas de cimento, no qual quantidades superiores
ndo se apresentam bem dispersas, levando o nanomaterial a se aglomerar

enfraquecendo a estrutura da matriz.



Tabela 1: Resumo dos trabalhos envolvendo a dispersédo prévia dos NTCs em surfactante e 0 comportamento do nanomaterial em meio aquoso

Artico NTCs Método de Concentragao Rl\?_ll_agso Relacao Conclusbes mais
9 dispersao de materiais ) NTCs:Agua relevantes
Surfactantes
Aditivos Triton Existe a relacao 6tima entre
X-100, Tween . o dispersante e 0o NTC que
RASTOGI et .NTCPMS 20, Tween 80, ., ., Ve.mando qe quando aplicada permite o
disperso em , Variavel Variavel 1:10.000 a : ,
al. (2008) e Dodecil ) revestimento uniforme da
surfactante 1:5.263 L :
Sulfato de superficie do nanomaterial,
Saodio (SDS) aumentando a dispersao
- 0,01 4 0,40% . .
NTC (em ngndo fgrnemdo a energia
NTCPMs Aditivo Dodecil relacédo ao Variando de adequada, o surfactante
YU et al. . . . . R exerce forca de
disperso em Sulfato de peso da agua) 1:1,5 1:10.000 a ,
(2007) 4 ~ . cisalhamento nos NTCs
surfactante Saodio (SDS) - Proporcao 1:250
) capaz de aumentar o
15SDS:1 ,
NTC cisalhamento
O aditivo lignosulfonato
NTCPMSs -0,1g NTC causa uma forca de r_epulsao
: . " -1g nos NTCs que os ajuda a
(LIU et al., | funcionalizados Aditivo . ) )
: : lignosulfonato 1:10 1:1.000 superar a forca de Van der
2007) disperso em lignosulfonato
- 100 ml de Waals e, consequentemente,
surfactante agua

as caracteristicas
hidrofébicas
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Para as argamassas, 0os melhores resultados foram obtidos em propor¢cdes
que variam de 0,10% a 0,30%. LUDVIG (2012) sugere que essa faixa € considerada
Otima para a preparacao de argamassas de cimento, no qual quantidades superiores
ndo se apresentam bem dispersas, levando o nanomaterial a se aglomerar

enfraquecendo a estrutura da matriz.

A reviséo bibliografica sugere ainda que a funcionalizacdo dos NTCs pode
ser tanto eficaz quanto ineficaz para a dispersdo do nanomaterial. Autores como
CWIRZEN et al. (2008) e TONDER e MAFOKOANE (2014) que compararam 0S
resultados obtidos por analise dos nanocompdsitos tratados e nao tratados,
obtiveram, de modo geral melhorias quando os NTCs foram submetidos ao
tratamento. BATISTON (2012), entretanto, sugere que a funcionalizacdo realizada
nao garantiu dispersdo dos homogénea dos nanotubos e nem melhorou a interacéao
dos mesmos com os hidratos do cimento, ainda que alteracbes nas estruturas

tenham sido verificadas.

As Tabelas indicadas abaixo apresentam o0s compoésitos de cimento
moldados em presenca de nanotubos de carbono, e indicados na revisdo teérica da
presente dissertacao. A Tabela 02 se refere as pastas de cimento e a Tabela 03 as

argamassas e concreto.
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Tabela 2: Resumo dos trabalhos envolvendo preparacdo de pasta de cimento com incorporacdo de NTCs

NTCs: %
e Relacéao
Artigo NTCs relacéo Mgtodo Sie agua / Idade_dos Composit Resultado
ao peso dispersao ) ensaios o]
cimento
do
cimento
BATISTON NTCs 0,05% e . N&o resultou em melhorias
(2012) funcionalizados 0,10% Ultrassom 0,30 28 dias Pasta nas propriedades mecanicas
NTCPMs catalisados Aditivo 48 horas 22% na resisténcia a
PAULA pelo processo de 0,10% e . : ’ compressao e 62% resisténcia
e P polinaftaleno 0,44 7 dias e Pasta . ~ ~
(2014) deposicao quimica 0,30% sulfonato 28 dias a tracdo por compressao
da fase vapor (DQV) diametral, com 0,10%
NTCPMs catalisados . . o
Evidencias de forte ligacéo
pelo processo de entre NTCs e pasta de
AL-RUB et | deposicdo quimica | 0,025% a Aditivo 7 dias e : P
al. (2012) | da fase vapor (DQV) 0,2% policarboxilato 0,40 28 dias Pasta cimento e ganho de 130% a
' dispersos em ’ ductilidade com 0,2% de
surfactante NTCPMs curtos
MAKAR e NTCPSs pre Evidéncias de densificacdo do
CHAN dispersos em meio 1% Isopropanol 0,50 - Pasta ¢
~ C-S-H
(2009) nNao aquoso
. Evidéncias de ligacdo entre o
MAKAR et dis N;Sopssesrr?rrieio 204 Isonronanol 0,80 e i Pasta NTC e a matriz de cimento, e
al. (2005) pet brop 0,50 indicios de influéncia no
nao aquoso . ~
controle da fissuracéo
COLLINS | _ | Aditivos PNS, o
NTCPMs disperso | 0,50% a | policarboxilato . 25% na resisténcia a
et al. ; 5 00 0,50 28 dias Pasta x 0
(2012) em surfactante ,0% e compressao, com 0,50%

lignosulfonato
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NTCPMs nao
CWIRZEN | funcionalizados e Aditivo 0,25, NZo 50% na resisténcia a
et al. funcionalizados, Até 0,15% olicarboxilato 0,30 e indicado Pasta compresséo, com 0,045% de
(2008) dispersos em b 0,40 NTCPMs funcionalizados
surfactante
. Ganhos maximos de 57,5% de
WANG et NeTrgpgﬂrE:;%%riigs 0,05% a | Surfactante e 035 28 dias Pasta resisténcia a tracdo na flexao
al. (2013) ganiénica 0,15% ultrassom ’ e de 501,11% na energia de
fratura com 0,08%.
Plasgzgadnée a Ganhos de 31,54% no médulo
NTCPMs 0 , : de elasticidade, 49,89% na
Z0U et al. funcionalizados em 0,038% e pohcarboxﬂNato 0,40 28 dias Pasta resisténcia a flexao e 62,55%
(2015) 0,075% em solucao :
COOH. 20U0Sa © na energia de fratura com
d 0,075%.
ultrassom
Ganho de 26,89% na energia
de fratura com 0,10%
COOH e em dispersos em surfactante e de
0 surfactantes 42,86% com 0,10% dispersos
H(goelt 4"’)‘" NTCPMs 005%¢ | sbscom | 020 | 28dias | Pasta |em COOH.Ganhos de 19,2%
=070 frequéncias na tenacidade a fratura com
ultrassonicas 0,10% dispersos em COOH e
11,4% com 0,10% dispersos
no surfactante.
Aditivo Ganhos maximos de 18,6% na
NTCPMs catalisados dispersante resisténcia a compressao a 7
SOUZA pelo processo de 0,10% TEC-MULT 0.40 7 dias e Pasta dias e 25,9% na resisténcia a
(2015) deposicao quimica 0,30% 829 SPX a ’ 28 dias tracdo por compressao
da fase vapor (DQV) base de diametral a 28 dias, com

lignossulfonato

0,10% de NTC
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Tabela 3: Resumo dos trabalhos envolvendo preparacdo de argamassa e concreto com incorporacdo de NTCs

NTCs: %

~ . Relacao
Artigo NTCs i) sEliEEe Metodo gle agua/ Idade.dos Compoésito Resultado
ao peso do disperséo : ensaios
cimento cimento
Aditivos
NTCPMs 0.30% pg':ﬁ?srt?ﬁ;'?éo 12% na resisténcia a
funcionalizados 570 3,7e28 compressédo e 34% a
MELO (2009) di 0,50% e naftaleno 0,48 , Argamassa ~ ~
ispersos em 0.75% sulfonado e dias tracdo por compressao
surfactante ' ) diametral, com 0,30%
melamina-
formaldeido
NTCPMs 29% na resisténcia a
BATISTON funcionalizados 0,25% e Aditivo 0.45 7 dias | Argamassa compresséo e 5% na
(2007) dispersos em 0,50% policarboxilato ' 9 resisténcia a flexdo, com
surfactante 0,50%
NTCPMs 19% na resisténcia a
LI et al. (2005) ) . 0,50% Ultrassom 0,45 28 dias | Argamassa | compresséo e 25% na
funcionalizados PN ~
resisténcia a flexao
NTCPMs Misturas:
catalisados pelo licarb 'I. 15% A s
rocesso de ] policarboxilato 6 na resisténcia a
LUDVIG de F:)si %0 quimica 0,05% a | e polinaftaleno 048 7e28 Aroamassa compresséo
(2012) posicao q 4,90% sulfonado e ’ dias 9 e 43% na tracéo por
da fase vapor , ~
i lignossulfonato flexdo, com 0,30%
(DQV) dispersos ) -
e polissacarido
em surfactante
> ——————
TONDER e |NTCPMs tratadose|  0,05%, N6 28% na resisiena 8
MAFOKOANE | néo tratados por 0,10% e Ultrassom indicado 28 dias Concreto tra. é(?e 1204 ’na flexdo
(2014) Crypsination 0,20% ¢ !

com 0,10%
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3. MATERIAIS E METODOS

Todos os materiais utilizados durante o desenvolvimento da presente

dissertacdo encontram-se listados a seguir.

3.1. MATERIAIS UTILIZADOS NA COMPOSICAO DAS PASTAS DE
CIMENTO

Os materiais utilizados para a composicdo das pastas de cimento estdo

descritos na Tabela 04.

Tabela 4: Materiais adotados para a preparacdo das pastas de cimento

Classe Material Fabricante
Cimento CP-V ARI FACIL Holcim
Nanotubos de carbono Laboratério de Nanomateriais -
S MWCNT HP2627 Departamento de Fisica -
de paredes mdltiplas
UFMG
Dlspgrsante a base de Mira 94 Grace
lignosulfonato
Dlspergante a _base de ADVA 525 Grace
policarboxilato
: Agente Densil 10 Grace
desincorporador de ar
Isopropanol Alcool Isopropilico Emfal
) ) Rede de distribuicdo do
Agua Agua da COPASA departamento de Engenharia
Civil - CEFET-MG

3.2. MATERIAIS UTILIZADOS NA COMPOSICAO DAS ARGAMASSAS

Os materiais utilizados para a composi¢cao das argamassas estao descritos
na Tabela 05.
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Tabela 5: Materiais adotados para a preparacéo de argamassas

Classe Material Fabricante
Cimento CPV ARI FACIL Holcim
Areia Areia normal brasileira IPT
Nanotubos de carbono Laboratdrio de Nanomgt'eriais -
de paredes miultiolas MWCNT HP2627 Departamento de Fisica -
pare p
UFMG
Isopropanol Alcool Isopropilico Emfal
) ) Rede de distribuicdo do
Agua Agua da COPASA departamento de Engenharia

Civil - CEFET-MG

3.3. CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS

A caracterizacdo dos materiais utilizados durante o desenvolvimento da

presente dissertacao encontra-se listados a seguir.

3.3.1. Cimento

No presente trabalho foi utilizado o cimento CP-V ARI FACIL da marca
Holcim. O relatério dos ensaios fisicos e quimicos foram realizados na fabrica Pedro
Leopoldo pelo préprio fabricante e as informag@es referentes as andalises quimicas e
aos ensaios fisicos e encontram-se, respectivamente, representadas nas Tabelas 06
e 07.

Tabela 6: Andlise quimica do cimento Portland CPV-ARI F&cil — Holcim

ANALISE QUIMICA (%)
PF 1000°C MER NM 18 3,83 3,74 3,94 £4,5
Si0; NBR 14656 18,92 18,93
R.L WBR NM 15 0,92 0,87 0,91 1,0
Al,O, MNBR 14656 5,29 516
Fe.0; NBR 14656 29 2,96
Ca0 NBR 14656 64,15 64,17
MgO NBR 14656 0,70 0,76 0,76
50, NBR 14656 2,87 2,88 2,85 <45
CO, MBR MM 20 2,84 292 2,95 < 3,0
K.O0 NBR 14656 0,87 0,86
PF 500°C IT Holcim 0,66 0,72 0,85
CA (Tedrico) Equacio Bogue 8,08 7,95 7.40
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Tabela 7: Ensaios fisicos do cimento Portland CPV-ARI Facil — Holcim

ENSAIOS FiSICOS
Meédia 2.8 2,9 1,8
# 400 (%) Desv. Pad. 0,48 0,58 0.32
IT Halcim N® Amostras B B 8
Média
# 325 (%) Desv. Pad.
NER 9202 N® Amostras
Meédia 4730 4695 4753
Blaine (cm?/g) Desv. Pad. &7 63 54 = 3000
NER NM 16372 N® Amostras B ] 8
Média 116 121 120
Inicio Pega (min) Desv. Pad. 11 7 5 = 60
NER MM B5 N® Amostras B B 8
Média 169 173 173
Fim Pega (min) Desv. Pad. 8 5 8 <600
NER MM B5 N® Amostras B B 8
Média
Exp. Quente (mm) Desv. Pad. =5
MER 11582 N® Amosiras
Média 281 28,7 28,6
R 1 dia (MPa) Desv. Pad. 0,95 0,56 1,12 214,0
NBR 7215 M® Amostras 8 & 8
Meédia 41,1 41,3 414
R 3 dias (MPa) Desv. Pad. 0,57 0,46 0.61 2240
NBR 7215 N® Amostras B B 7
Média 46,1 46,4 16,1
R 7 dias (MPa) Desv. Pad. 0,42 0,36 0.91 2340
NBR 7215 N® Amostras B B G
Meédia 55,1 55,1
R 28 dias (MPa) Desv. Pad. 0,56 0,52
NBR 7215 N® Amostras B 8
3.3.2. Areia

Foram adotados dois tipos de areia normal brasileira: (i) média fina (#50) e
(i) fina (#100) do fabricante IPT. Essa € uma areia extremamente controlada, no
qual o fabricante respeita as exigéncias de uso de areia como material de referéncia,
estabelecido na norma NBR 7215:1996 - Versao Corrigida:1997 Cimento Portland -
Determinacéo da resisténcia a compressao (ABNT, 1997). Os ensaios dos requisitos
fisicos e quimicos, assim como a analise granulométrica foram fornecidos pelos

fabricantes e estdo indicados nas Tabelas 08 e 09, respectivamente.
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Tabela 8: Resultados de requisitos fisicos e quimicos das areias - IPT

Determinagao Resultados Requisito
Teor de silica - ABNT NBR 14656:20011 96,8 2 95%, em massa
Umidade - ABNT NBR 7214:2015 0,0 = 0,2%, em massa
Matéeria orgénica - ABNT NBR NM 49:2001 <100 ppm = 100 ppm

Tabela 9: Resultados do ensaio de granulometria das Areias #50 e #100 - IPT

Fragéo Material retido entre as peneiras Porcentagem em massa %
de abertura nominal Resultados Requisito

50 06 mme 0,3 mm 98 =05

100 03mme0,15mm 95 >95

3.3.3. Nanotubo de carbono

O nanomaterial utilizado foi o nanotubo de carbono de paredes multiplas
HP2627 (MWCNT HP2627) produzido no Laboratério de Nanomateriais do
Departamento de Fisica da UFMG.

O MWCNT HP2627 apresenta comprimento dos tubos estimados entre 5um
e 30 um, 99% dos tubos com didmetro externo entre 10 nm e 50 nm (MEV), e com
pureza maior que 93% (TG). Nas Figuras 02 e 03 estdo indicadas as imagens de
MEV do nanomaterial e as analises TG e DTG, respectivamente. A caracterizacao,

bem como as imagens foram fornecidas pelo produtor.
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Figura 2: Imagens de MEV do NTCPM adotado no presente trabalho (Laboratério de Nanomateriais
do Departamento de Fisica da UFMG)
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Figura 3: Analises TG e DTG do NTCPM adotado no presente trabalho (Laboratorio de
Nanomateriais do Departamento de Fisica da UFMG)
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3.3.4. Aditivos

Foram adotados dois tipos de surfactantes da marca Grace Construction
Products, um a base de lignosulfonato (Mira 94) e o outro a base de policarboxilato
(ADVA 525). Como agente desincorporador de ar foi utilizado o Densil 10, também
da Grace Construction Products. Os ensaios de caracterizacdo, bem como as

andlises quimica e fisica foram realizadas pelo proprio fabricante.

A caracterizacdo dos dispersantes (ADVA 525 e Mira 94) e do

desincorporador de ar (Densil 10) seguem na Tabela 10:

Tabela 10: Caracterizacdo dos dispersantes e do desincorporador de ar fornecidas pelo fabricante

Linhade ~ Aspectos / l\{lgssa
Produtos Informacdes cor especifica (ABNT
10908)
Produto a base de lignosulfonatos
especialmente formulado para
utilizacdo em cimentos com alto (quid
. teor de adicGes sem prejuizos a Liquido
Mira 94 L T marrom 1,18 £ 0,02 g/cm?
resisténcia inicial ou retardo no
o escuro
tempo de inicio de pega mesmo a
baixas temperaturas e com
incremento das resisténcias finais.
E um aditivo a base de
policarboloxilatos que permite
reduzir a quantidade de agua das
misturas e foi formulado -
Liquido /

ADVA 525 | especificamente para satisfazer as 1,06 + 0,02 g/cm3
demandas da industria em relacéo
a fluidez dos compésitos de
cimento, redugéo do consumo de
agua e manutencdo de abatimento.
Produto formulado com agentes
antiespumantes especiais, que tem
a capacidade de proporcionar um

Densil 10 excepcional efeito de
desincorporacéo de ar. E um
produto liquido pronto para uso, de
facil manuseio, isento de cloreto.

Alaranjado

Liquido 1,000 = 0,02
Branco g/cm?3
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3.3.5. Isopropanol

Foi utilizado o alcool isopropilico 100° INPM da marca EMFAL. Os ensaios de
caracterizacdo, bem como as analises quimica e fisica foram realizadas pelo préprio

fabricante e seguem na Tabela 11:

Tabela 11: Analise fisico-quimica do Alcool Isopropilico, fornecida pelo fabricante

TESTE ESPECIFICAGAO

Aspecto Liguido limpido volatil

Cor Incolor

Odor Caracteristico forte

Densidade Especifica a 25°C 0.783 a 0.787 g/mL

Solubilidade Miscivel com agua, alcool, éter e cloroformio

Indice de Refragao a 20° 1,376 a 1,378

Limite de Residuo Nao Volatil Maximo 2,5 mg (0,005%)

Acidez Maximo 0.70mL de NaOH 0,020N SV & requerido para
neutralizacdo

3.3.6. Agua

Foi utilizada 4gua fornecida pela COPASA ao Laboratério de Pés-Graduacao
em Engenharia Civil - CEFET-MG.

3.4. ANALISE GRANULOMETRICA DOS NANOTUBOS DE CARBONO

A andlise granulométrica foi realizada para verificar a dispersdo dos NTCs
em meio aquoso e presenca de aditivos plastificantes. A andlise foi feita em dois
tipos de aditivos: (i) a base de lignosulfonato e (ii) a base de policarboxilato. Esse
estudo foi realizado no granulémetro a laser da marca CILAS, modelo 1090. No
equipamento, durante a leitura da dimenséo das particulas, a solugdo aquosa recebe

frequéncias ultrassonicas e € submetida a agitacdo mecanica constante.

O granulémetro funciona a partir da difracdo a laser, baseada na teoria de
espalhamento da luz. A medida em que o feixe de laser interage com as particulas
dispersas o equipamento realiza a leitura da variagdo angular da intensidade de luz
difundida. Quanto maior as particulas, menor a dispersdo de luz, e menores 0s

angulos de difracdo. Dessa forma, para particulas menores, a dispersdo é em
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angulos maiores. A dispersao angular coletada pelo equipamento € associada a

dimenséo das particulas indicada no resultado de ensaio.

Para que o equipamento realize a leitura da granulometria do material em
meio aquoso, € necessario que haja uma dispersdao minima para que a solugao
indique a obscuracgéo exigida pelo equipamento (a leitura granulométrica é realizada
para a obscuracdo entre 10 e 20). Ao colocar 40mg de NTC sem a presencga de
dispersantes, o material se aglomerou, e ndo houve a dispersdo minima, nem o
alcance da faixa de obscuracdo necessaria. Acrescentando apenas os 4 ml dos
aditivos, separadamente, também nao foi identificado a obscuracdo necessaria para

a leitura granulométrica.

Foi acrescido, entdo, 4ml de plastificante e 40 mg de NTC e a obscuracéo
minima foi alcancada e a leitura da granulometria foi realizada. As proporcdes de
material colocadas no recipiente com &gua e a obscuracdo indicada pelo
equipamento encontra-se descrito na Tabela 12:

Tabela 12: Propor¢des de materiais utilizadas para a anélise no granuldmetro

Volume de ~
Aditivo FEED 62 [IAENT Plastificante Opscluragao
HP2627 (mQ) (ml) indicada
Mira 94 40 4 15
ADVA 525 40 4 13

3.5. PROCESSO DE DISPERSAO DOS NANOTUBOS

3.5.1. Disperséo dos nanotubos de carbono em surfactante

O processo de dispersao dos NTCs foi realizado primeiramente por meio da
mistura fisica dos nanotubos de carbono ao respectivo surfactante, com nanotubos
de carbono nas propor¢cdes de 0,15%, 0,30% e 0,50%, e aditivos na proporcéao de

0,45% em relacao ao peso do cimento.

A relagdo NTCs e aditivos encontra-se listada na Tabela 13 abaixo.
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Tabela 13: Relacdo NTCs: Plastificantes

Proporgéo total Relacdo NTCs:
Plastificante adotado
de NTCs nas
* no processo de
pastas ) 3
dispersao
0,15% 13
0,30% 1:1,5
0,50% 1:0,9

*Em relacdo ao peso do cimento

A mistura NTCs e surfactante foi levada ao aparelho de ultrassom, da marca
Cristéfoli Equipamentos de Biosseguranca LTDA, com frequéncia ultrassénica de
42Hz, pelo periodo de 02 horas. A mistura foi agitada manualmente a intervalos de

aproximadamente 08 minutos.

3.5.2. Dispersao dos nanotubos de carbono em particulas de cimento Portland

em meio ndo aquoso de isopropanol

O processo de dispersdo nas particulas de areia foi realizado com
nanotubos de carbono nas propor¢des de 0,05% e 0,10% em relacdo ao peso do
cimento. Foram ensaiados dois periodos de dispersao: (i) periodo total de 2 horas e
30 minutos e (ii) periodo total de 1 horas e 30 minutos.

3.5.2.1. Sonificagdo por um periodo total de 2 horas e 30 minutos

O inicio da disperséo se deu com NTCs — 1,50g correspondente a 0,05% da
massa de cimento e 3,00g correspondente a 0,10% da massa de cimento —
acrescido de 30ml isopropanol, aproximadamente. A mistura foi sonificada no
aparelho de ultrassom com frequéncia ultrass6nica de 42Hz, por 30 minutos. Apoés
esse periodo o isopropanol foi evaporado e os NTCs foram misturados a uma
parcela de 300 gramas de cimento (correspondente a 10% da quantidade total

necessaria para a preparacao das pastas).

A mistura cimento e NTCs foi novamente acrescida de isopropanol (200ml,

aproximadamente), agitada mecanicamente a uma frequéncia de 500 RPM e
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sonificada por mais 02 horas. Na Figura 04 é mostrado o processo de sonificacéo e
mistura do cimento, NTCs e isopropanol.

Figura 4: Processo de sonificacdo e mistura do cimento, NTCs e isopropanol

Apbs o processo de mistura e sonificacdo, a solugdo permaneceu em estufa
a 105°C por 24 horas para a evaporac¢ao do isopropanol. Apos esse periodo, 0
cimento e NTCs j& secos foram misturados com o restante de cimento em

quantidade necesséria para producao das pastas de cimento.

Esse processo de dispersédo foi feito, separadamente, para as pastas com
proporcdes de 0,05% e 0,10% de NTCs.

3.5.2.2. Sonificagdo por um periodo total de 1 horas e 30 minutos

A fim de verificar a influéncia do periodo de sonificacdo, o processo foi
repetido, porém apds a solucdo de NTCs e isopropanol ter sido sonificada por 30
minutos, a solucdo ndo aquosa foi imediatamente adicionada a parcela de cimento
(também correspondente a 10% da quantidade total necessaria para a preparacao

das pastas) e a mistura foi submetida a soificagéo pelo periodo adicional de 1 hora.
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Além disso, para verificar a influéncia do isopropanol na hidratacdo do
cimento, a referéncia, utilizando apenas cimento e agua, foi realizada de duas

maneiras distintas:

(1) misturando as proporc¢des de cimento e agua a ser misturando
na argamassadeira, sem nenhuma mistura ou processo de
sonificacéo (REF-P);

(i) uma parcela de 10% do valor total da massa de cimento foi
misturada a, aproximadamente, 200ml de isopropanol, agitada
mecanicamente a uma frequéncia de 500 RPM e sonificada 02
horas (REF-ISO-P). Ap6s o0 processo de sonificacdo, o
isopropanol foi evaporado, as parcelas de cimento foram
misturadas e acrescidas de agua na argamassadeira para
preparacdo da pasta. Esse procedimento foi executado para
verificar se o0 isopropanol exerce alguma influéncia nas

particulas de cimento, comprometendo a hidratacédo do cimento.

3.5.3. Disperséo dos nanotubos de carbono em particulas de areia em meio

nao aquoso de isopropanol

O processo de dispersao nas particulas de areia foi realizado semelhante ao
processo de dispersdo nas particulas de cimento. Ele foi realizado, separadamente,

para as areias média fina (#50) e fina (#100).

Foi feito a dispersdo com nanotubos de carbono nas propor¢des de 0,02%,
0,05%, 0,10%, 0,30% e 0,50%, em relacdo ao peso do cimento.

As amostras de NTCs foram acrescidas de aproximadamente 30ml
isopropanol e sonificada em aparelho de ultrassom com frequéncia ultrassénica de
42Hz, por 30 minutos. Apds esse periodo os NTCs foram misturados uma parcela
areia que representa 10% da quantidade total necessaria para a preparacao das
argamassas. A propor¢cdo NTC: areia misturada ao isopropanol para o processo de

disperséo esta indicada na Tabela 14.
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Tabela 14: Relacdo NTCs: Areia adotado na preparacdo das argamassas

Proporcao total de Relagdo NTCs: Areia
NTCs adotado na adotadaNpara
argamassa* preparacao das
argamassas
0,02% 1:7500
0,05% 1:3000
0,10% 1:1500
0,30% 1:500
0,50% 1:300

*Em relag&o ao peso do cimento

A mistura areia e NTCs, foi novamente acrescida de 200ml de isopropanol,
agitada mecanicamente a uma frequéncia de 500 RPM e sonificada por mais 02
horas. A mistura permaneceu em estufa a 105°C para a evaporagado do isopropanol.
Apos a evaporacao do isopropanol, a areia e os NTCs foram misturados com o
restante de areia somando a quantidade determinada para producdo das

argamassas.

Os corpos de prova das argamassas foram preparados para verificar a
disperséo e interacdo dos NTCs nas areias fina e média fina em solu¢do ndo aquosa
de isopropanol e sonificacdo. Era esperado que em presenca do processo de
dispersdo os filamentos de nanotubos de carbono se distribuissem na area
superficial das particulas de areia e apresentassem forte interacdo e dispersao

eficaz que levariam a ganhos de resisténcia mecanica.

3.6. MOLDAGEM DOS CORPOS DE PROVA DE PROVA DE ARGAMASSA

As argamassas foram moldadas apenas por meio do processo de dispersao
dos NTCs nas particulas de areia meédia fina (#50) e fina (#100) em meio nao

aquoso de isopropanol.

Foram determinados 06 teores distintos de nanomaterial: (i) referéncia, sem a
presenca de nanotubos, (ii) acréscimo de nanotubos de carbono na proporcdo de
0,02% da massa de cimento (iii) acréscimo de nanotubos de carbono na propor¢céao

de 0,05% da massa de cimento (iv) acréscimo de nanotubos de carbono na
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proporcao de 0,10% da massa de cimento (v) acréscimo de nanotubos de carbono
na proporcdo de 0,30% da massa de cimento (vi) acréscimo de nanotubos de

carbono na proporgéo de 0,50% da massa de cimento.

O fator 4gua cimento a/c para as argamassas preparadas com areia média
fina e fina foram, respectivamente a/c=0,45 e a/c=0,48, e a relacdo cimento: areia
para os dois tracos foi 1:1,5, determinados apOds testes para a analise da

consisténcia.

O traco utilizado para a producdo argamassas com NTCs dispersos nas
particulas de areia média fina em meio ndo aquoso de isopropanol encontra-se
descritos na Tabela 15.

Tabela 15: Propor¢Bes de materiais utilizados para a preparacéo de argamassa com NTCs dispersos
em particulas de areia média fina em suspenséo ndo aquosa de isopropanol

Identificacéo Materiais Composicao
Massa (9)
Cimento CPV 1.215,00
REF-ISO-A50 Agua 546,75
Areia 1.822,50
Cimento CPV 1.215,00
Agua 546,75
0,02-1SO-AS0 Areia 1.822,50
NTC 0,15% 0,24
Cimento CPV 1.215,00
Agua 546,75
0,05-1SO-AS0 Areia 1.822,50
NTC 0,50% 0,61
Cimento CPV 1.215,00
Agua 546,75
0,10-ISO-AS0 Areia 1.822,50
NTC 0,10% 1,22
Cimento CPV 1.215,00
Agua 546,75
0,30-1S0-AS0 Areia 1.822,50
NTC 0,30% 3,65
Cimento CPV 1.215,00
Agua 546,75
0,50-1S0-AS0 Areia 1.822,50
NTC 0,50% 6,08
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O traco utilizado para a producdo argamassas com NTCs dispersos nas
particulas de areia fina em meio ndo aquoso de isopropanol encontra-se descritos na
Tabelal6.

Tabela 16: Propor¢8es de materiais utilizados para a preparacdo de argamassa com NTCs dispersos
em particulas de areia fina em suspensao ndo aquosa de isopropanol

Identificacdo| Materiais C'(\)Amp03|gao

assa (g)

Cimento CPV 1.350,00
RiFl'g%O' qua 648
Areia 2025

Cimento CPV 1.350,00
0,02-1SO- Agua 648
A100 Areia 2025
NTC 0,02% 0,27

Cimento CPV 1.350,00
0,05-1SO- Agua 648
A100 Areia 2025
NTC 0,05% 0,68

Cimento CPV 1.350,00
0,10-1SO- Agua 648
A100 Areia 2025
NTC 0,10% 1,35

Cimento CPV 1.350,00
0,30-1SO- Agua 648
A100 Areia 2025
NTC 0,30% 4,05

Cimento CPV 1.350,00
0,50-ISO- Agua 648
A100 Areia 2025
NTC 0,50% 6,75

Dos 08 corpos de prova cilindricos 05x10cm moldados, para cada um dos
tragcos supracitados, foram 04 destinados ao ensaio de compresséo, 04 ao ensaio de
tracdo por compressao diametral, no qual apenas 03 dos resultados considerados

mais consistentes, de menor desvio padrdo, foram analisados.



61

A argamassa foi preparada em uma cuba de inox com capacidade de 5 litros
e misturada por uma argamassadeira eletrbnica. A ordem de colocacdo dos
materiais para a preparacao seguiu a seguinte sequéncia: (i) adicdo da areia pura ou
com nanotubos dispersos; (ii) adicdo de cimento; (iii) mistura manual da parte seca;

(iv) adicdo da agua.

Em sequéncia a preparacdo da argamassa, 0s corpos de prova foram
moldados em moldes cilindricos 05x10cm, previamente lubrificados com oleo
gueimado, preenchidos com argamassa em duas camadas, cada camada adensada
em mesa vibratoria por 30 segundos. Os moldes foram mantidos a temperatura
ambiente por 24 horas. ApGs esse periodo eles foram desmoldados e banhados em
um tanque de agua saturada com cal até completar 28 dias, quando foram

ensaiados.

3.7. MOLDAGEM DOS CORPOS DE PROVA DE PROVA DE PASTA DE
CIMENTO

O processo de moldagem dos corpos de prova de pasta de cimento
aconteceu de maneira distinta para cada um dos meios de dispersdo de NTCs. O

processo encontra-se listado a seguir.

3.7.1. Preparacao de pasta de cimento com NTCs dispersos em surfactante

Foram preparadas pastas de cimento com NTCs dispersos previamente em
surfactante do tipo lignosulfonato e policarboxilato em 04 teores distintos: (i)
referéncia, sem a presenca de nanotubos, (ii) acréscimo de nanotubos de carbono
na propor¢cdo de 0,15% da massa de cimento (iii) acréscimo de nanotubos de
carbono na proporcéo de 0,30% da massa de cimento (iv) acréscimo de nanotubos
de carbono na proporc¢éo de 0,50% da massa de cimento.

A adicao do agente desincorporador de ar, Densil 10, foi na proporgcéo de
0,10% em relacdo ao peso de cimento, devido a recomendagéo do fabricante. Ja a
adicdo de surfactante foi na proporcéo de 0,45%. Esse valor foi determinado por
estudos reoldgicos e de resisténcia da equipe de Pos-Graduacdo em Engenharia
Civil do CEFET-MG.
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Em sequéncia, foi determinado o fator Agua/cimento (A/C) para 0s
surfactantes do tipo lignosulfonato e policarboxilato. Foi adotado A/C=0,275 para o

policarboxilato, e a/c=0,30 para o lignosulfonato.

O traco utilizado para a producdo das pastas de cimento dispersas em
aditivos policarboxilato e lignosulfonato encontram-se, respectivamente, descritos na

Tabelas 17 e 18.

Tabela 17: Propor¢Bes de materiais utilizados para a preparacéo de pastas de cimento com
NTCs dispersos em aditivo a base de policarboxilato

Identificacao Materiais CIC\J/Imposu;ao
assa (g)
Cimento CPV 3.000,00
Agua 825,00
REF-AD Densil - 0,10% 3,00
Adva 525 - 0,45% 13,50
Cimento CPV 3.000,00
Agua 825,00
0,15-AD Densil - 0,10% 3,00
Adva 525 - 0,45% 13,50
NTC 0,15% 4,50
Cimento CPV 3.000,00
Agua 825,00
0,30-AD Densil - 0,10% 3,00
Adva 525 0,45% 13,50
NTC 0,30% 9,00
Cimento CPV 3.000,00
Agua 825,00
0,50-AD Densil - 0,10% 3,00
Adva 525 0,45% 13,50
NTC 0,50% 15,00
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Tabela 18: Propor¢cBes de materiais utilizados para a preparacéo de pastas de cimento com NTCs
dispersos em aditivo a base de lignosulfonato

Identificacao Materiais Clc\)/lrgspsoslé?o
Cimento CPV 3.000,00
Agua 900,00
REF-MR ™ Sensil - 0.10% 3,00
Mira 94 - 0,45% 13,5,
Cimento CPV 3.000,00
Agua 900,0
0,15-MR Densil - 0,10% 3,00
Mira 94 - 0,45% 13,50
NTC 0,15% 4,50
Cimento CPV 3.000,00
Agua 900,00
0,30-MR Densil - 0,10% 3,00
Mira 94 - 0,45% 13,50
NTC 0,30% 9,00
Cimento CPV 3.000,00
Agua 900,00
0,50-MR Densil - 0,10% 3,00
Mira 94 - 0,45% 13,50
NTC 0,45% 15,00

Para cada traco supracitado, 08 corpos de prova cilindricos 05x10cm foram

moldados, sendo 04 para ensaio de compressdo, 04 para tracdo por compressao

diametral. Desses 04 corpos de prova, aquele que sofreu algum dano durante a

desmoldagem, ou o resultado de maior desvio padréo foi desconsiderado, sendo a

analise, portanto, realizada com os 03 resultados considerados mais consistentes.

A pasta foi preparada em uma cuba de inox com capacidade de 5 litros e

misturada por uma argamassadeira eletronica. A de colocacdo dos materiais para a

preparacao da pasta seguiu a seguinte sequéncia: (i) adicdo do densil; (ii) adicdo do

aditivo plastificante; (iii) adicdo dos nanotubos (dispersos no aditivo plastificante); (iv)

adicdo da agua (limpando os recipientes dos aditivos); (v) adicdo do cimento.

Em sequéncia a preparacdo da pasta, os corpos de prova foram moldados

em moldes cilindricos 05x10cm, previamente lubrificados com 6leo queimado,
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preenchidos com a pasta em duas camadas, cada camada adensada em mesa
vibratéria por 30 segundos. Os moldes foram mantidos a temperatura ambiente por
24 horas. Apos esse periodo eles foram desmoldados e banhados em um tanque de

agua saturada com cal até completar 28 dias, quando foram ensaiados.

3.7.2. Preparacao de pasta de cimento com NTCs dispersos em particulas de

cimento Portland em meio ndo aquoso de isopropanol

As pastas de cimento para andlise da disperséo fisica dos NTCs em meio ndo
aquoso de isopropanol foram preparadas com fator &gua cimento a/c=0,33,
determinado apoés testes para a verificacdo da consisténcia. Essas pastas de
cimento foram preparadas para a realizacdo de trés ensaios distintos: (i) ensaio de

compresséao; (ii) ensaio de tracao por compressao diametral; (iii) ensaio de flexao.

3.7.2.1. Preparacdo de corpos de prova cilindricos para ensaio de compressao

e tracdo por compressao diametral

Os tracos utilizados para a producéo dos 03 (trés) tipos de pastas de cimento
com NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ao isopropanol encontra-se
descritos na Tabela 19.

Tabela 19: Propor¢6es de materiais utilizados para a preparacéo de pastas de cimento com NTCs

dispersos em particulas de cimento em suspensao ndo aquosa de isopropanol utilizados nos ensaios
de resisténcia a compressao e a tragdo por compressao diametral

Identificacdo| Materiais C:\)Argspso:l((ée)lo
REF.P Cime'nto CPV 3.000,00
Agua 990,00
Cimento CPV 3.000,00
0,05-ISO-P Agua 990,00
NTC 0,15% 1,50
Cimento CPV 3.000,00
0,10-1SO Agua 990,00
NTC 0,50% 3,00

Para a preparacao da referéncia, foi utilizado apenas cimento e 4gua. Para os

02 (dois) demais tracos nanoestruturados, porém, além do cimento e agua,
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nanotubos de carbono foram adicionados nas proporcdes de 0,05% e 0,10% da

massa de cimento, dispersos conforme indicado no item 4.2.2.

A pasta foi preparada em uma cuba de inox com capacidade de 5 litros e
misturada por uma argamassadeira eletronica. O processo de preparacao e mistura
foi realizado conforme descrito no item 6.2 da NBR NM 43 (ABNT, 2003).

Em sequéncia a preparacao da pasta, foram moldados 08 corpos de prova
cilindricos 05x10cm, para cada um dos tragcos supracitados, 04 (quatro) destinados
ao ensaio de compressao, 04 (quatro) ao ensaio de tracdo por compressao
diametral, no qual apenas 03 dos resultados considerados mais consistentes foram
analisados. Os moldes foram previamente lubrificados com 6éleo queimado,
preenchidos com a pasta em duas camadas, cada camada adensada em mesa
vibratoria por 30 segundos. Os moldes foram mantidos a temperatura ambiente por
24 horas. Apos esse periodo eles foram desmoldados e banhados em um tanque de

agua saturada com cal até completar 28 dias, quando foram ensaiados.

3.7.2.2. Preparacao de corpos de prova prismaticos para ensaio de flexao

O processo de preparacdo da pasta de cimento dos corpos de prova
prismaticos para o ensaio de flexao foi semelhante ao processo dos corpos de prova
cilindricos. Foram utilizados apenas 03 (trés) tracos para a preparacao das pastas. A
composicao dos materiais utilizados encontra-se descritos na Tabela 20.

Tabela 20: Propor¢cBes de materiais utilizados para a preparacéo de pastas de cimento com NTCs

dispersos em particulas de cimento em suspenséo ndo aquosa de isopropanol utilizados no ensaio de
resisténcia a tragdo na flexdo com controle da abertura da fissura

Identificacdo| Materiais C&zs;:'(%?o
REF-P Clme'nto CPV 1.750,00
Agua 891,00
Cimento CPV 1.750,00
0,05%-1SO-P Agua 891,00
NTC 0,15% 0,875
Cimento CPV 1.750,00
0,10%-1SO-P Agua 891,00
NTC 0,50% 1,75
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Para a referéncia, foi misturado diretamente as quantias de cimento e agua, e
para os dois demais tragos, foi acrescentado nanotubos de carbono nas proporcdes
de 0,05% e 0,10% em relacdo a massa de cimento, dispersos conforme indicado no
item 4.2.2.2. e 0 processo de preparacdo e mistura foi realizado conforme descrito
no item 6.2 da NBR NM 43 (ABNT, 2003).

Em sequéncia a preparacao da pasta, foram moldados 04 (quatro) corpos de
prova prisméticos 04x04x16cm, e apenas 03 dos resultados considerados mais
consistentes foram analisados. Os moldes foram previamente lubrificados com éleo
queimado, preenchidos com a pasta e adensado em mesa vibratéria por 01 (um)
minuto. Os moldes foram mantidos a temperatura ambiente por 24horas. Apos esse
periodo eles foram desmoldados e banhados em um tanque de agua saturada com

cal até completar 28 dias.

3.8. ENSAIOS DE CARACTERIZACAO MECANICA: RESISTENCIA A
COMPRESSAO, A TRACAO POR COMPRESSAO DIAMETRAL E A
TRACAO NA FLEXAO

O processo de ensaio de resisténcia foi 0 mesmo para as pastas de cimento
e para as argamassas, independente do processo de dispersdo. Os ensaios de
compressdo e tracdo por compressdo diametral foram realizados para todas as
pastas de cimento e argamassas. Ja 0 ensaio de resisténcia a flexdo foi realizado

apenas para as pastas de cimento com NTCs dispersos em solucéo de isopropanol.

Todos os resultados de caracterizagcdo mecanica (resisténcia a compressao,
tracao e flexdo) foram submetidos a analise de variancia simples ANOVA, realizada
por meio do programa EXCEL apresentando um intervalo de confianca 95%. A
analise foi realizada baseando na seguinte hipétese nula: as variancias de tensdes
médias ndo sao significativas. Em sequéncia foi realizada a analise estatistica de
multiplas variancias, TUKEY, realizada por meio do programa PAST para verificar a
variancia entre as amostras e identificar quais amostras sofreram variancia
significativa. As tabelas e imagens das analises encontram-se disponibilizadas em

anexos.
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3.8.1. Ensaio de resisténcia a compressao

Completado 28 dias, os corpos de prova a serem submetidos ao ensaio de
compresséao foram retificados, no equipamento Servocut 301-mm — Abrasive Cutter
da marca Metkon, disponivel no do Laboratério de Pés-Graduagdo em Engenharia
Civil - CEFET-MG - Campus Il, a fim de obter uma superficie regular para
distribuicdo uniforme da tensdo. Apds a retificacdo, eles foram medidos e entédo
ensaiados em um equipamento de ensaios universal da marca EMIC, disponivel no
do Laboratério de Engenharia Civil - CEFET-MG - Campus Il, com célula de carga
de 300 kN. A velocidade do ensaio foi de 0,20 MPa/seg. A resisténcia a compressao
foi obtida.

3.8.2. Ensaio de resisténcia a tracdo por compressao diametral

Para o ensaio de tracdo por compressao diametral, realizado também apos
28 dias da preparagédo da pasta, foi utilizado um aparato fabricado especialmente
para realizagdo de tal ensaio, com o0 objetivo de evitar o desalinhamento das
superficies de aplicacdo da carga. A Figura 05 ilustra o ensaio de tracdo por
compressdo diametral realizado com o aparato fabricado especialmente para tal

ensaio.

Célula de Carg,

Figura 5: Ensaio de tragdo por compressao diametral utilizando aparato desenvolvido especialmente
para o ensaio


http://www.metkon.com/pt/category__51.html
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Os corpos de prova foram ensaiados em um equipamento universal da
marca EMIC, disponivel no do Laboratorio de Engenharia Civil - CEFET-MG -
Campus Il, com célula de carga de 20 kN. A velocidade do ensaio foi de 1 mm/min.

Em posse da forca méaxima aplicada, foi calculado a resisténcia a tracao.

3.8.3. Ensaio de resisténcia a tracdo na flexao

Ao completar 28 dias, antes da realizagéo dos ensaios, foi feita a incisdo nos
corpos de prova para conduzir o direcionamento da fissura durante o carregamento.
O entalhe foi realizado com a maquita Professional GDC 151, da marca Bosch,
disponivel no centro de tecnologia CTNano, em um disco Multi Corte 115 X
1,0x22,23 mm, da Tecnologia Exclusiva Norton. O corte foi realizado em um aparato
desenvolvido especialmente para garantir o alinhamento do corte nas barras
prismaticas, e foi executado a uma altura de aproximadamente 10mm, conforme

indicado na Figura 06.

Figura 6: Realizagdo de entalhe no corpo de prova prismatico para a realizagdo do ensaio de
resisténcia a tracdo na flexdo

Apobs ser realizado o entalhe, a face frontal de cada um dos corpos de prova
foi pintada de spray branco, e em seguida foram aplicados jateamentos de spray
preto para criar um padrdo estocastico de leitura em cada corpo de prova. O padrao
criado é de extrema importancia para a eficiéncia da analise, que é realizada por
correlacdo de imagem digital (DIC), disponivel o laboratério de analises do CTNano.
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O corpo de prova foi bi-apoiado em um vao de 15cm e alinhado de modo
que o entalhe central realizado coincidisse com o cutelo, aparato rotulado
responsavel por concentrar a carga o corpo de prova. O ensaio foi conduzido no
equipamento da marca EMIC, em uma célula de carga de 5kN e a uma velocidade
de 0,025mm/min, no qual foi aplicado aos corpos de prova uma pré carga de 15N
durante 300 segundos. A férmula de resisténcia a tracao na flexao € obtida por meio

da Equacao x abaixo:

Equacéo 1 — Tragdo na Flex&@o

1,5F,L
b (h - a)?

R; =
Em que:

Rf = Resisténcia a tracao flexdo

F1 = Carga méaxima aplicada ao corpo de prova

L = Comprimento do vdo em que o corpo de prova é apoiado
b = Largura do corpo de prova

h = altura do corpo de prova

a = profundidade da incisao realizada no corpo de prova

Durante o carregamento ap0s a aplicacdo da pré carga, uma camera
acA3800 da marca Basler, apoiada em um tripé e posicionada de frente ao corpo de
prova, realizou fotos continuas do corpo de prova em intervalos de 250

milissegundos do corpo de prova até o rompimento do mesmo.

Simultaneamente as imagens geradas pela camera acA3800, uma webcam
da marca C3 Tech, modelo wb2105-p, registrava a for¢a aplicada pelo equipamento
no corpo de prova, também até atingir a ruptura. Por meio do programa Grab-image
as imagens de forga registradas pela webcam foram convertidas em um arquivo de

texto. Em posse da forca maxima aplicada, foi calculado a resisténcia a flexao.
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A Figura 07 indica o posicionamento da camara frente ao corpo de prova, a
Figura 08 ilustra uma das imagens geradas pela camara, e a figura 09 reproduz uma

das imagens registradas pela webcam.

14
1

Figura 8: Imagem de alta qualidade produzida pela cAmera a cada 250 milissegundos durante o
carregamento do corpo de prova
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Figura 9: Imagem produzida pela webcam a cada 250 milissegundos durante o carregamento do
corpo de prova

Para cada corpo de prova, todas as imagens geradas foram transferidas
para o programa GOM correlate no qual as anélises de deslocamento e deformacao
foram realizadas. Neste programa, sdo virtualmente locados deflectbmetros que
registram os deslocamentos verticais e um transdutor responsavel pelo registro do
deslocamento horizontal sofrido pelo corpo de prova durante aplicacdo da forga. O
jateamento de spray previamente realizado € utilizado para correlacionar os estagios
de referéncia, ou seja, é criado um padrdao de analise em que é verificado em alta
precisdo as deformacbes sofridas durante o carregamento. A Figura 10 ilustra a
localizacdo dos deflectbmetros e do transdutor, responsaveis para registro de
medidas de deslocamento e deformacao. Essas informagdes foram utilizadas para o

calculo da energia de fratura e da tenacidade.

Figura 10: Imagem produzida pelo programa GOM correlate do corpo de prova com as indicagdes
dos deflectdbmetros e do transdutor.
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3.8.3.1. Ensaio de compressao em fragmentos dos corpos de prova fletidos

Apébs o rompimento dos corpos de prova no ensaio de flexdo, os fragmentos
foram utilizados para realizacdo dos ensaios de compressao. O ensaio foi conduzido
conforme adaptacdo da norma ASTM C349-02 (ASTM, 2002). Os fragmentos foram
posicionados entre duas placas metalicas de area 4cm x 4cm, conforme indicado a
Figura 11 e submetidos a carregamento continuo no equipamento universal da
marca EMIC disponibilizado no laboratério de ensaios do CTNano, em célula de

carga 200kN e velocidade de ensaio 0,50 mm/seqg.

Figura 11: Ensaio de compressao com fragmentos do corpo de prova fissurado no ensaio de flexao

A forca méaxima de ruptura foi utilizada para calcular a tensédo de
compressdo, conforme equacdo indicada na norma ASTM (2002)C349-02), e o
resultado analisado corresponde a média dos quatro resultados de menor desvio

padréo.

3.8.3.2. Calculo de energia de fratura

A energia de fratura (Gr) foi calculada a partir da area do grafico Forgca x
Deslocamento vertical calculada por meio do programa Origin 8.0. De posse dessa
area, a energia de fratura em N/m foi calculada de acordo com a Equacdo 01
adaptada do trabalho desenvolvido por HU et al. (2014). Esse calculo foi

desenvolvido e foram considerados os trés resultados de menor desvio padréo.
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Equacédo 2 — Energia de Fratura

_ mgbd+ W

"~ t(h—a)

Em que:

m = massa do corpo de prova

g = gravidade

6 = deslocamento vertical final no momento de ruptura
W = area abaixo da curva Forca x Deslocamento

t = largura do corpo de prova

h = altura do corpo de prova

a = profundidade da incisdo realizada no corpo de prova

3.8.3.3. Caélculo de tenacidade a fratura

A tenacidade a fratura (Kic), assim como a energia de fratura, foi calculada
de acordo com a equacdo apresentada no trabalho desenvolvido por HU et al.
(2014).

Equacgéo 3 — Tenacidade a Fratura

Krr

Pmans -fa
ma_:z-?L [E:l

Em que:

Pmax = carga maxima de ruptura

S = vao de apoio do corpo de prova
t = largura do corpo de prova

h = altura do corpo de prova

a = profundidade da incisdo realizada no corpo de prova
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Equacao 4 — Equacao adotada para o célculo da Tenacidade a Fratura

A o 112 i 32 ST 32 s T2 s, 22
j[ﬁ) 2_9[55) _4_5[5) +218 [ﬁ) - 3?_5[5) + 33_?[5)
Os resultados de resisténcia a compressdo com os fragmentos dos corpos
de prova fletido, a energia de fratura e a tenacidade de fratura também foram
analisados sob a abordagem estatistica de analise de variancia simples ANOVA e

multiplas TUKEY, apresentando um intervalo de confianga 95%.

3.9. ENSAIOS DE CARACTERIZACAO FiISICA: ANALISE DE
DISTRIBUICAO DE POROS, ANALISE TGA E IMAGENS
MICROSCOPICAS

Os ensaios de caracterizacdo fisica evolvem andlise de distribuicdo de

poros, andlises termogravimétricas e imagens microscopicas.

3.9.1. Analise de distribuicdo de poros

Para a analise de distribuicdo de poros, foram adotadas duas (2) técnicas
distintas para a verificacdo da porosidade das pastas de cimento: (i) distribuicdo de
poros por meio da condensacao de nitrogénio e (ii) absorcado de 4gua por imersao.
As técnicas de analises foram adotadas para as pastas de cimento com NTCs
dispersos em solucdo de isopropanol por periodo de 1 hora e 30 minutos em
frequéncia ultrassénica. Elas foram realizadas no estado endurecido, apds o periodo

de cura de 28 dias.

3.9.1.1. Absorc¢éo de agua por imersao

Para a realizacdo desse ensaio as orientagfes descritas na NBR 9778
(ABNT, 2005) foram adaptadas. As amostras de pasta de cimento, com 0%, 0,05% e
0,10% de NTCs dispersos em solucdo de isopropanol por 1 hora e 30 minutos em
frequéncia ultrassonica, apos 28 dias de cura, foram enviadas a estufa a 105°C,
durante o periodo de 72 horas, resfriadas a temperatura ambiente por 30 minutos e
pesadas em sequéncia, obtendo a massa seca (ms). Em seguida as amostras secas
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em estufa foram imersas em agua para saturacdo durante 72 horas. ApOs esse
periodo foi medida a massa submersa saturada (mi) e a massa saturada com
superficie seca (msa)). Uma amostra de cada formulacdo foi utilizada para este

ensaio.

ApOs o registro das medidas, conforme indicado nas Equacdes 2, 3, 4 e 5,
foi determinado a absor¢do de &gua por imersdo, o indice de vazios e a massa

especifica seca e saturada, respectivamente.
Equacédo 5 - Absor¢éo de agua (%)

Msat — Ms

Absorcio de agua = ——— x 100
Ms

Equac&o 6 - indice de vazios (%)

. Msat — M=
Indice de vazios =—— x 100
Msat — Mi

Equacdo 7 - Massa especifica da amostra seca (g/cm3)

M=

Massa especifica da amostra seca = ————
Msat — Mi

Equacéo 8 - Massa especifica da amostra saturada (g/cm3)

Msat

Massa especifica da amostra seca = ——
Msat — Mi

3.9.1.2. Distribuicdo de poros por condensacéo de nitrogénio

Os ensaios de distribuicdo de poros por meio da técnica de condensacao de
nitrogénio, foram ensaiados no equipamento NOVA 2200e Surface Area & Pore Size
Analyzer disponivel no do Laboratério de Pés-Graduagdo em Engenharia Civil -
CEFET-MG - Campus Il.

Por meio do presente método foram ensaiadas amostras de cimento anidro,

amostras de cimento anidro com NTCs dispersos em meio ndo aquoso de
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isopropanol nas propor¢cbes de 0,05%, 0,10%, 0,50% e 1,00%, e amostras dos
fragmentos dos ensaios de resisténcia mecanica das pastas de cimento com 0%,
0,05% e 0,10% de NTCs dispersos em solucao de isopropanol por periodo de 1 hora
e 30 minutos em frequéncia ultrassdénica. Uma amostra de cada formulacéo foi

utilizada para este ensaio.

As amostras foram secas por 24 horas no vacuo a 30°C. A andlise foi feita
em 20 ponto de adsor¢cdo e 40 pontos de desorcdo. A distribuicdo dos poros foi
realizada pelo método DFT Method Pore Size Distribution para os fragmentos de
pasta de cimento hidratada e a area superficial foi obtida por meio do método Multi-

Point para as amostras de cimento anidro com NTCs dispersos.

3.9.2. Andlise termogravimétrica - TGA e DTG

Para a realizacdo dos ensaios de termogravimetria, os fragmentos das
pastas de cimento com 0%, 0,05% e 0,10% de NTCs dispersos em solugcédo de
isopropanol por periodo de 1 hora e 30 minutos em frequéncia ultrassdnica foram
triturados, moidos em almofariz de &gata e peneirados na peneira de 75
micrometros. Apenas o material passante foi ensaiado. O equipamento utilizado foi
Simultaneous Thermal Analyzer (STA) da marca PerkinElmer, disponivel no centro
de tecnologia CTNano, executado da temperatura ambiente a 1000°C com taxa de
incremento 10°C/min em atmosfera de ar sintético/oxigénio. Uma amostra de cada

formulacéo foi utilizada para este ensaio.

3.9.3. Imagens microscopicas

A caracterizacdo das amostras por meio de imagens microscopicas foi
realizada no equipamento Microscépio Eletronico de Varredura FEG - Quanta 200
FEI, disponivel no Centro de Microscopia da UFMG. Foram analisadas amostras dos
NTCs apos o processo de sonificagdo em isopropanol por 30 minutos e evaporagao,
amostras de cimento anidro com NTCs apdés o processo de disperséo e evaporacao,
e fragmentos das pastas de cimento hidratada com as seguintes concentracdes: 0%,
0,05%, 0,10%, 0,50% e 1,00%. Houve sobre as amostras deposicdo de uma
camada de 5 nan6metros de carbono para assegurar a condutividade dos elétrons e

producédo de imagens.
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4. APRESENTACAO E ANALISE DOS RESULTADOS

4.1. ANALISE GRANULOMETRICA DOS NANOTUBOS DE CARBONO
DISPERSOS EM SOLUCAO AQUOSA E SURFACTANTES

A Tabela 21 abaixo representa a distribuicdo das particulas, em
micrometros, para as propor¢gdes de Mira 94 (dispersante do tipo lignosulfonato) e

ADVA 525 (dispersante do tipo policarboxilato).

Tabela 21: Didmetro das particulas de NTCs dispersos em surfactantes

Aditivo Diametro a Diametro a Diametro a
10.00 % 50.00 % 90.00 %
Mira 94 45,734 124,486 380,477
ADVA 525 66,617 222,72 433,217

A Figura 12 representa o grafico da curva granulométrica do MWCNT
HP2627 disperso em cada um dos aditivos analisados. A faixa indicada como
referéncia das dimensfes dos NTCs (MWCNT HP2627) foi identificada de acordo

com as informacdes do fornecedor.
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Figura 12: Grafico da curva granulométrica dos NTCs disperso em cada um dos aditivos analisados

Por se tratar de uma mesma amostra de NTCs, sabe-se que as particulas
apresentam a mesma dimensao (comprimento dos tubos entre 5um e 30 um, e
diametro externo entre 10 nm e 50 nm), e apresentam, portanto, uma curva

granulométrica dentro da faixa indicada na Figura 12. Entretanto, a diferenca das
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curvas pode ser resultado da tendéncia do nanomaterial em se aglomerar na

presenca da agua.

Dessa forma, os resultados do granuldmetro sugerem que o Mira 94, a base
de lignosulfonato, apresenta uma melhor dispersdo, uma vez que, em mesmas
propor¢cdes e mesma amostragem do nanomaterial, permitiu a leitura de particulas
menores e registrou um maior percentual de peso passante dentro da faixa
representativa dos comprimento dos NTCs. Entende-se, dessa forma, que a
dispersdo em meio ao ADVA 525, a base de policarboxilato, ndo foi tdo efetiva
quanto a do aditivo a base de lignosulfonato, o que permitiu maior aglomeracéo e

registro de particulas de maiores dimensdes.

4.2. RESULTADOS DE CARACTERIZACAO MECANICA: ENSAIO DE
RESISTENCIA A COMPRESSAO, A TRACAO POR COMPRESSAO
DIAMETRAL E A TRACAO NA FLEXAO

4.2.1. Resultados de resisténcia a compressdo e a tracdo das pastas de

cimento contendo NTCs dispersos em aditivo a base de lignosulfonato

Os resultados de resisténcia a compressao das pastas com NTCs dispersos

em aditivo a base de lignosulfonato encontram-se na Tabela 22 e na Figura 13.

Tabela 22: Resultados de resisténcia a compressao das pastas de cimento contendo NTCs dispersos
em aditivos a base de lignosulfonato

Resisténcia| Desvio Coeficiente Aumento
Média Padréo de da
(MPa) (MPa) variacdo (%) | Resisténcia
REF - MR 63,82 6,49 10,2 -
0,15- MR 75,88 6,11 8,0 19%
0,30 - MR 67,07 11,21 16,7 5%
0,50 - MR 66,04 7,62 11,5 3%
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Figura 13: Gréfico representativo dos resultados de resisténcia a compresséo de pasta de cimento
contendo NTCs dispersos em aditivos a base de lignosulfonato

Observa-se que para a resisténcia a compressao, a pasta de cimento com
0,15% de nanotubos teve um aumento de 19% em relacdo a referéncia. Para as
demais pastas, com 0,30% e 0,50% de NTCs, os resultados nédo indicaram ganhos.
Observa-se ainda que o desvio padrdo alcancou 11MPa. Esse resultado pode ser
um indicativo de aglomeracBes pontuais, que pode ter comprometido melhores

desempenhos das pastas.

De acordo com a anadlise de variancia ANOVA, que esta apresentada nos
anexos, nota-se que a diferenca entre os grupos ndo € significativa quanto aos
resultados de resisténcia a compressao por meio da dispersao em aditivo a base de

lignosulfonato em um nivel de confianca de 95%.

Os resultados de resisténcia a tracdo por compressao diametral das pastas
de cimento contendo NTCs dispersos em aditivo a base de lignosulfonato
encontram-se na Tabela 23 e na Figura 14.

Tabela 23: Resultados de resisténcia a tragdo por compressao diametral de pastas de cimento
contendo NTCs dispersos em aditivo a base de lignosulfonato

Resisténcia | Desvio | Coeficiente | Aumento
Média Padréo de da
(MPa) (MPa) | variacéo (%) |Resisténcia
REF - MR 2,78 0,91 32,7 -
0,15- MR 2,77 0,81 29,2 0%
0,30 - MR 2,91 0,22 7,6 5%
0,50 - MR 2,70 0,98 36,3 -3%
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Figura 14: Gréfico representativo dos resultados de resisténcia a tracéo por compressao diametral
das pastas de cimento contendo NTCs dispersos em aditivo a base de lignosulfonato

Considerando os resultados de resisténcia a tracdo por compressao
diametral das pastas de cimento com NTCs dispersos em aditivo a base de
lignosulfonato, ndo foi observado melhorias expressivas. As pastas com 0,30% de
nanotubos de carbono apresentaram ganhos de apenas 5% em relacdo a referéncia,
sendo este o maior ganho indicado. Esse resultado foge as expectativas,

considerando o excelente comportamento do nanomaterial aos esforgos de tragao.

De acordo com a analise de variancia ANOVA nota-se que a diferenca entre
0S grupos ndo € significativa quanto aos resultados de resisténcia a tracao por
compressdo diametral por meio da dispersao em aditivos a base de lignosulfonato

em um nivel de confianca de 95%.

Com os resultados obtidos, apesar da melhoria na compressao observada
no composito com adicdo de 0,15% de nanotubos de carbono, pode ser sugerido
gue nao houve a dispersdo efetiva dos nanotubos nesse método e com as

proporc¢des utilizadas.

Vale ressaltar que os plastificantes a base de lignosulfonato tem como
caracteristica o incremento de ar, que pode contribuir para perda de resisténcia
mecanica (CORREA, 2010). No entanto, a referéncia analisada, mesmo sem a

presenca de NTCs, foi preparada com tal aditivo, fazendo com que a variacdo dos
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resultados obtidos tanto na resisténcia & compressédo quanto a tracao seja atribuida

apenas a presenca dos NTCs.

4.2.2. Resultados de resisténcia a compressdo e a tracdo das pastas de

cimento com NTCs dispersos em aditivo a base de policarboxilato

Os resultados obtidos pela compressao das pastas de cimento com NTCs

dispersos em aditivo a base de policarboxilato encontram-se na Tabela 24 e na

Figura 15.

Tabela 24: Resultados de resisténcia a compressédo de pastas de cimento com NTCs dispersos em
aditivo a base de policarboxilato

Resisténcia| Desvio | Coeficiente | Aumento
Média Padrao de da
(MPa) (MPa) | variagcdo (%) |Resisténcia
REF - AD 68,51 9,86 14,4 -
0,15 - AD 61,64 13,25 21,5 -10%
0,30 - AD 65,26 13,85 21,2 -5%
0,50 - AD 64,26 2,01 3,1 -6%
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Figura 15: Gréfico representativo dos resultados de resisténcia & compresséo de pastas de cimento
com NTCs dispersos em aditivo a base de policarboxilato

Observa-se que para a resisténcia a compressao todas as pastas de
cimento que tiveram incremento de NTCs (0,15%, 0,30% e 0,50% de NTCs)

apresentaram resisténcia inferior a pasta de referéncia. Esses resultados sugerem

gue nédo houve disperséao efetiva por esse método.
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De acordo com a anélise de variancia ANOVA nota-se que a diferenca entre
0S grupos nao é significativa quanto aos resultados de resisténcia & compressao por
meio da dispersdo em aditivos a base de policarboxilato em um nivel de confianca
de 95%.

Os resultados de resisténcia a tragdo por compressao diametral das pastas
de cimento com NTCs dispersos em aditivo a base de policarboxilato encontram-se
na Tabela 25 e na Figura 16.

Tabela 25: Resultados de resisténcia a tra¢éo por compressao diametral das pastas de cimento com
NTCs dispersos em aditivo a base de policarboxilato

Resisténcia| Desvio | Coeficiente | Aumento
Média Padrao de da
(MPa) (MPa) |variagdo (%) | Resisténcia
REF - AD 3,74 0,73 19,5 -
0,15 - AD 3,57 0,50 14,0 -4%
0,30 - AD 3,12 0,76 24,4 -17%
0,50 - AD 4,04 0,61 15,1 8%
= Ensaio de Tracao por Compressao Diametral - ADVA
g 5,00 3,74 4,94
- T 3,57 3,12
S 4,00 |
. 3,00 1 |
5 L
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mREF m0,15% NTC m0,30% NTC = 0,50% NTC

Figura 16: Grafico representativo dos resultados de resisténcia a tragcdo por compresséao diametral
das pastas de cimento com NTCs dispersos em aditivo a base de policarboxilato

Considerando os resultados de resisténcia a tracdo, apenas a pasta de
cimento com 0,50% de NTCs apresentou ganhos de resisténcia de 8% em relacdo a
pasta de referéncia. Porém, o fato das demais pastas (0,15% e 0,30% de NTCs)

apresentarem resisténcia inferior a referéncia, ¢ mais um indicativo de uma



83

disperséo pouco eficaz por meio do método adotado com as proporcdes utilizadas.
Esse resultado diverge dos resultados apontados por Collins et al. (2012) em que
houve o registro de 25% na resisténcia a compressao com 0,50% de NTCs. Essa
divergéncia pode ser atribuida as diferencas dos materiais e métodos utilizados para

o desenvolvimento das pesquisas.

De acordo com a anélise de variancia ANOVA nota-se que a diferenca entre
0S grupos ndo € significativa quanto aos resultados de resisténcia a tracado por
compressao diametral por meio da dispersdo em aditivos a base de policarboxilato

em um nivel de confianca de 95%.

4.2.3. Resultados de resisténcia a compressdo e a tracdo das pastas de
cimento com NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio néo

aquoso de isopropanol

4.2.3.1. Sonificagdo por um periodo total de 2 horas e 30 minutos

Os resultados de resisténcia a compressdo das pastas de cimento com
NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de isopropanol em
frequéncia ultrassbnica por um periodo total de 2 horas e 30 minutos encontram-se
descritos na Tabela 26 e na Figura 17.

Tabela 26: Resultados de resisténcia a compressao das pastas de cimento com NTCs dispersos por
2 horas e 30 minutos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de isopropanol

Resisténcia Desvio Coeficiente Aumento
Média Padrao de da
(MPa) (MPa) variacdo (%) |Resisténcia
REF-P 38,24 6,84 17,9 -
0,05-1SO-P-2:30 55,44 9,27 16,7 45%
0,10-1SO-P-2:30 51,74 5,91 11,4 35%
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Figura 17: Gréfico representativo dos resultados de resisténcia a compresséo das pastas de cimento
com NTCs dispersos por 2 horas e 30 minutos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de
isopropanol

Comparando com o0s resultados de resisténcia a compressao das
referéncias, sem presenca de NTCs, com e sem a presenca de aditivos plastificante
nota-se a queda da resisténcia expressiva em auséncia dos plastificantes e do
agente desincorporador de ar. Essa discrepancia entre os resultados pode ser
atribuida ao aumento da relacdo A/C necesséaria para adquirir trabalhabilidade
semelhante sem a presenca dos aditivos surfactantes, bem como uma matriz de
cimento mais porosa devido a auséncia do agente desicorporador de ar. As andlises,
no entanto, estdo sendo feitas separadamente para cada método de modo a verificar

a influéncia dos nanotubos de carbono no comportamento das pastas de cimento.

Nas pastas de cimento por meio do processo de dispersdo adotado,
observa-se que para a resisténcia a compressao de todas as pastas de cimento que
tiveram incremento de NTCs (0,05% e 0,10%) apresentaram resisténcia superior a
pasta de cimento sem adicdo de NTCs. Para a propor¢ao de 0,05%, no entanto, o
ganho foi maior, sendo registrado 45%, enquanto ao incremento de 0,10% foi

registrado 35%.

Por outro lado, a anéalise de variancia ANOVA, indica que diferenca entre os
grupos néo é significativa quanto aos resultados de resisténcia a compressao por
meio da dispersdo em solu¢do ndo aquosa de isopropanol em um nivel de confianca

de 95%. Apesar da analise estatistica indicar que a diferenca ndo € significativa a
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diferenca numérica de 45% ¢é expressiva e 0s ganhos de resisténcia a compressao
registrados em presenca dos nanotubos de carbono podem ser considerados

relevantes e um indicativo de dispersao eficaz.

Os resultados de resisténcia a tracdo por compressao diametral das pastas
de cimento com NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de
isopropanol encontram-se na Tabela 27 e na Figura 18.

Tabela 27: Resultados de resisténcia a tragdo por compressao diametral das pastas de cimento com
NTCs dispersos por 2 horas e 30 minutos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de

isopropanol
Resisténcia | Desvio | Coeficiente Aumento
Média Padrao de da
(MPa) (MPa) |variacéo (%) | Resisténcia
REF-P 2,13 0,18 8,4 -
0,05-ISO-P-2:30 3,17 0,47 14,8 49%
0,10-1SO-P-2:30 2,55 0,09 3,5 20%
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Figura 18: Grafico representativo dos resultados de resisténcia a tragcdo por compresséao diametral
dos compdésitos com NTCs dispersos por 2 horas e 30 minutos nas particulas de cimento em meio
ndo aquoso de isopropanol

A evolucdo dos valores avaliados para a resisténcia a tracdo por
compressdo diametral acompanhou a evolucdo dos valores de resisténcia a
compressdo das pastas de cimento com 0,05% e 0,10% de NTCs. O melhor

comportamento, no entanto, foi observado para a pasta de cimento com adicao de
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0,05% de NTCs, indicando melhoria de 49%. Esse resultado sugere uma boa
dispersdo do nanomaterial por meio do método apresentado.

De acordo com a analise de variancia ANOVA nota-se que a diferenca entre
0S grupos € significativa quanto aos resultados de resisténcia a compressao por
meio da dispersdo em solu¢do ndo aquosa de isopropanol em um nivel de confianca
de 95%. O teste TUKEY indicou que um dos trés exemplares da pasta de cimento
com 0,05% de NTCs difere significativamente dos demais. A hipétese nula, portanto,
foi rejeitada e isso indica que uma das amostras de pasta de cimento com 0,05%
apresenta variacdo significativa de tensdo média se comparada com uma (01)
amostra da referéncia. Dessa forma, tanto a andlise estatistica quanto a andlise

numeérica em presenca de NTCs sugerem ganhos significativos de resisténcia.

As amostras com adicdo de 0,10% de NTC podem néo terem apresentado
maior ganho de resisténcia em funcdo de um possivel acimulo deste nanomaterial
nos locais de nuclearizacdo de hidratacdo do cimento, comprometendo a reagéo.
Esse fato sugere que ha uma faixa 6tima para a incorporacdo do NTCPM e que ela
se encontra proxima a propor¢ao de 0,05%, no qual a incorporacao superior a essa
quantidade compromete a dispersdo e consequente melhorias nas propriedades

mecanicas.

4.2.3.2. Sonificagdo por um periodo total de 1 hora e 30 minutos

Os resultados de resisténcia a compressdo das pastas de cimento com
NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de isopropanol,
dispersos em frequéncia ultrassonica por um periodo total de 1 hora e 30 minutos
encontram-se na Tabela 28 e na Figura 19.

Tabela 28: Resultados de resisténcia a compressédo das pastas de cimento com NTCs dispersos por
1 hora e 30 minutos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de isopropanol

Resisténcia| Desvio | Coeficiente | Aumento
Média Padrao de da
(MPa) (MPa) | variagdo (%) |Resisténcia
REF-P 42,74 14,86 34,8 -
REF-ISO-P-1:30 44,40 8,05 18,1 4%
0,05-1SO-P-1:30 66,92 14,21 21,2 57%
0,10-1SO-P-1:30 56,37 13,21 23,4 32%
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Figura 19: Gréfico representativo dos resultados de resisténcia a compresséo das pastas de cimento
com NTCs dispersos por 1 hora e 30 minutos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de
isopropanol

De acordo com a andlise de variancia ANOVA nota-se que diferenca entre
0S grupos ndo é significativa quanto aos resultados de compressao por meio da
dispersédo em solucdo nao aquosa de isopropanol em um nivel de confianca de 95%.

Observa-se um ganho de 57% de resisténcia registrado nas pastas de
cimento contendo 0,05% e de 32% contendo 0,10% de NTCs, comportamento
semelhante ao observado no item 4.2.3.1, corroborando a assertiva que a faixa

Otima para a incorporacédo do NTCPM se encontra préxima a proporgdo de 0,05%.

by

Os resultados dos resultados de resisténcia a tracdo por compressao
diametral das pastas de cimento com NTCs dispersos nas particulas de cimento em
meio ndo aquoso de isopropanol, dispersos em frequéncia ultrassonica por um
periodo total de 1 hora e 30 minutos, encontram-se na Tabela 29 e na Figura 20.

Tabela 29: Resultados dos resultados de resisténcia a tracdo por compresséao diametral das pastas

de cimento com NTCs dispersos por 1 hora e 30 minutos nas particulas de cimento em meio nédo
aquoso de isopropanol

Resisténcia| Desvio Coeficiente | Aumento
Média Padrao de da
(MPa) (MPa) | variacdo (%) |Resisténcia
REF-P 1,87 0,46 24,6 -
REF-ISO-P-1:30 1,89 0,63 33,3 1%
0,05-1SO-P-1:30 2,56 0,63 24,6 37%
0,10-1SO-P-1:30 2,38 0,35 14,7 28%
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Figura 20: Grafico representativo dos resultados de resisténcia a tragdo por compresséo diametral
das pastas de cimento com NTCs dispersos por 1 hora e 30 minutos nas particulas de cimento em
meio ndo aquoso de isopropano

Assim como os resultados obtidos por um periodo de sonificacdo de 2 horas
e 30 minutos, os resultados em presenca de NTCs por periodo de 1 hora e 30
minutos de sonificacdo também indicaram melhor desempenho. Para a pasta de
cimento nanoestruturada com 0,05% de NTCs, o maior ganho percentual de
resisténcia a compressao e a tracdo por compressao diametral (57% e 37%,
respectivamente) sugere dispersao mais efetiva se comparado aos ganhos da pasta
de cimento nanoestruturada com 0,10% de NTCs (32% e 28%, respectivamente)
também para o periodo de 1 hora e 30 minutos de sonificacdo. Dessa forma, os dois
periodos de tempo adotados em meio a solucédo de isopropanol foram adequados
para o processo de dispersdo dos NTCs, de forma que os ganhos de resisténcia

possam ser um indicativo da eficacia da metodologia dispersiva utilizada.

Nesses ensaios, foram utilizados dois tipos de referéncia: (i) REF-P:
preparada apenas com a mistura de cimento e agua, sem nenhum processo de
sonificagdo e (i) REF-ISSO-P-1:30: no qual uma parcela de 10% do cimento foi
misturada ao isopropanol, levado a cuba ultrassénica por 1 hora e 30 minutos em
agitacdo mecanica constante, e, ap0s a evaporacdo do isopropanol misturado ao
cimento remanescente e acrescentado a agua para a preparacdo das pastas de
cimento. Esse segundo tipo de referéncia foi preparado para verificar se a presenca
do isopropanol, mesmo sem a presenca de NTCs, contribui para 0o ganho de
resisténcia. Nota-se, no entanto, que os resultados desses dois tipos de referéncia,
apresentam pouca variancia entre os resultados de compresséao e tracao (4% e 1%,

respectivamente), sugerido que os ganhos de resisténcia estdo atribuidos a
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presenca dos NTCs e que a presenca do isopropanol ndo compromete os resultados

de maneira expressiva.

Por outro lado, a analise de variancia ANOVA revela que a diferenca entre
0S grupos nao é significativa quanto aos resultados de resisténcia a tracao por meio
da dispersdo em solucdo ndo aquosa de isopropanol em um nivel de confianca de
95%. No entanto, os ganhos registrados de resisténcia a tracdo de 37% (0,05%

NTC) e 28% (0,10% NTC) sdo numericamente expressivos.

Tanto os resultados obtidos para o periodo de sonificacdo total de 2 horas e
30 minutos quanto para o periodo de 1 hora e 30 minutos sugerem que
incorporacdes superiores a 0,05% de NTCs por meio do método apresentado
excedem o limite de dispersdo e podem propiciar aglomeracdes no nucleo de

hidratacdo que comprometem o alcance do desempenho maximo.

4.2.4. Resultados de resisténcia a compressdo e a tracdo das argamassas
com NTCs dispersos nas particulas de areia em meio ndo aquoso de

isopropanol

4.2.4.1. Argamassas com NTCs dispersos nas particulas de areia
fina #100

Os resultados de resisténcia a compressao das argamassas com NTCs
dispersos nas particulas de areia #100 em meio nao’ aquoso de isopropanol, estdo
apresentados na Tabela 30 e na Figura 21.

Tabela 30: Resultados de resisténcia a compresséo das argamassas com NTCs dispersos nas
particulas de areia #100 em meio ndo aquoso de isopropanol

Resisténcia| Desvio | Coeficiente | Aumento

Média Padréo de Da

(MPa) (MPa) |variagdo (%) | Resisténcia
REF-ISO-A100 44,84 0,30 0,0 -
0,02-1SO-A100 39,85 11,62 29,2 -11%
0,05-1SO-A100 42,03 1,13 2,7 -6%
0,10-1SO-A100 50,32 5,93 11,8 12%
0,30-1SO-A100 40,37 7,10 17,6 -10%
0,50-1SO-A100 39,34 8,88 22,6 -12%
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Figura 21: Gréfico representativo dos resultados de resisténcia a compresséo das argamassas com
NTCs dispersos nas particulas de areia #100 em meio ndo aquoso de isopropanol

Por meio dos resultados de resisténcia a compressdo nao é observado
nenhuma tendéncia de ganhos. A incorporacdo de 0,10% de NTCs foi a Unica

proporcao em que foi registrado ganhos de resisténcia.

De acordo com a analise de variancia ANOVA nota-se que a diferenca entre
0S grupos nao é significativa quanto aos resultados de resisténcia a compressao por
meio da dispersédo em particulas de areia #100 e solucdo ndo aquosa de isopropanol

em um nivel de confianca de 95%.

by

Os resultados de resisténcia a tracdo por compressao diametral das
argamassas com NTCs dispersos nas particulas de areia #100 em meio ndo aquoso
de isopropanol, encontram-se na Tabela 31 e na Figura 22.

Tabela 31: Resultados de resisténcia a tracéo por compressao diametral das argamassas com NTCs
dispersos nas particulas de areia #100 em meio ndo aquoso de isopropanol

Resisténcia | Desvio Coeficiente Aumento

Média Padrao de da

(Mpa) (Mpa) | variacao (%) Resisténcia
REF-ISO-A100 3,19 0,24 7,5 -
0,02-1SO-A100 2,73 0,57 20,9 -15%
0,05-ISO-A100 2,69 0,11 4,1 -16%
0,10-ISO-A100 2,42 0,13 5,4 -24%
0,30-1SO-A100 2,72 0,14 5,2 -15%
0,50-ISO-A100 2,50 0,14 5,6 -22%
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Ensaio de Tragdo por Compressdo Diametral - ISO-A100
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Figura 22: Gréfico representativo dos resultados de resisténcia a tracéo por compressao diametral
das argamassas com NTCs dispersos nas particulas de areia #100 em meio ndo aquoso de
isopropanol

Por meio dos resultados de resisténcia a tragcdo por compressao diametral
ndo é observado nenhum ganho de resisténcia. Todos as argamassas em presenca
de NTCs (0,02%, 0,05%, 0,10%, 0,30% e 0,50%) apresentaram resisténcia a tracao

inferior a referéncia.

De acordo com a andlise de variancia ANOVA nota-se que diferenca entre
0S grupos nao ¢ significativa quanto aos resultados de resisténcia a tragdo por meio
da dispersdao em particulas de areia #100 e solucdo ndo aquosa de isopropanol em
um nivel de confianca de 95%. De acordo com o teste TUKEY, porém, uma das
amostras de argamassa com 0,10% rejeitou a hipdtese nula e sugere que a
variancia de tensdo média dessa amostra comparada com uma (01) amostra da

referéncia é significativa.

A queda de resisténcia registrada pode ter sido em funcéo de aglomeracdes,
portanto, os resultados de resisténcia a tragcdo e compressdo indicam baixa
dispersédo efetiva dos NTCs nas particulas de areia fina e sugerem fraca interacéo
entre os NTCs e a areia.



92

4.2.4.2. Argamassas com NTCs dispersos nas particulas de areia
médio fina #50

Os resultados de resisténcia a compressdo das argamassas com NTCs
dispersos nas particulas de areia #50 em meio ndo aquoso de isopropanol,
encontram-se na Tabela 32 e na Figura 23.

Tabela 32: Resultados de resisténcia a compresséo das argamassas com NTCs dispersos nas
particulas de areia #50 em meio ndo aquoso de isopropanol

Resisténcia| Desvio | Coeficiente | Aumento

Média Padrao de da

(MPa) (MPa) |variagdo (%) | Resisténcia
REF-ISO-A50 46,82 0,86 1,8 -
0,02-ISO-A50 50,30 2,11 4,2 7%
0,05-ISO-A50 45,38 1,76 3,9 -3%
0,10-ISO-A50 52,13 0,69 1,3 11%
0,30-ISO-A50 51,58 1,63 3,2 10%
0,50-ISO-A50 36,23 7,88 21,8 -23%

Ensaio de Compressdo - 1ISO-A50
60,00 50,30 52,13 5158
50,00 46,82 e 45,38 = I

36,23
40,00 T
30,00 |
20,00

10,00

Resisténciaacompressdo (MPa)

0,00
B REF-ISO-A50 ®0,02-1SO-A50 M 0,05-1SO-A50 ®0,10-1S0-A50 = 0,30-ISO-A50 = 0,50-1SO-A50

Figura 23: Gréfico representativo dos resultados de resisténcia a compresséo das argamassas com
NTCs dispersos nas particulas de areia #50 em meio ndo aquoso de isopropanol

Por meio dos resultados de compresséo é verificado que as incorporacdes
de 0,02%, 0,10% e 0,30% de NTCs registraram ganhos de resisténcia, sendo a
incorporacao de 0,10% o registro de ganho maximo, registrando 11%. No entanto,
ndo é observado nenhuma tendéncia de ganho e a incorporagéo de 0,50% de NTC é

0 resultado mais expressivo indicando 23% de queda de resisténcia nessa
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proporcéo de incorporagédo de nanomaterial. Esse resultado sugere disperséo pouco

efetiva e possivel aglomeracéo nessa concentracao.

De acordo com a analise de variancia ANOVA nota-se que a diferenca entre
0S grupos é significativa quanto aos resultados de compressdo por meio da
dispersdo em particulas de areia #50 e solucdo ndo aquosa de isopropanol em um
nivel de confianga de 95%. A analise TUKEY identificou que a variancia se encontra
nas amostras em presenca de 0,50% de NTC, nas quais sdo as amostras que
apresentaram resultado mais expressivo de queda de 23% da resisténcia se
comparado com a referéncia. A hip6tese nula, portanto, foi rejeitada e isso indica
gue as amostras de argamassa com 0,50% apresentam variagao significativa de
tensdo média se comparada com quatro (04) demais amostras: (i) referéncia, (ii)
com adicéo de 0,02% de NTCs, (iii) com adicdo de 0,10% de NTCs e (vi) com adi¢ao
de 0,30% de NTCs.

Os resultados de resisténcia a tracdo por compressdo diametral das
argamassas com NTCs dispersos nas particulas de areia #50 em meio ndo aquoso
de isopropanol, encontram-se na Tabela 33 e na Figura 24.

Tabela 33: Resultados de resisténcia a compressao diametral das argamassas com NTCs dispersos
nas particulas de areia #50 em meio ndo aquoso de isopropanol

Resisténcia| Desvio | Coeficiente Aumento

Média Padrao de da

(MPa) (MPa) | variacdo (%) | Resisténcia
REF-ISO-A50 2,48 0,18 7,3 -
0,02-1SO-A50 2,82 0,34 12,1 14%
0,05-1SO-A50 2,40 0,16 6,7 -3%
0,10-1SO-A50 2,96 0,18 6,1 20%
0,30-1SO-A50 2,72 0,03 1,1 10%
0,50-1SO-A50 2,92 0,35 12,0 18%
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Ensaio de Tracdo por Compressdao Diametral - ISO-A50
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Figura 24: Gréfico representativo dos resultados de resisténcia a tracdo por compressao diametral
das argamassas com NTCs dispersos nas particulas de areia #50 em meio ndo aquoso de
isopropanol

Por meio dos resultados de resisténcia a tracdo, no entanto, foram
observados ganhos de resisténcia em todos 0s compostos nanoestruturados, com
excegcdo da argamassa com 0,05% de NTCs. A maxima resisténcia observada,
assim como no resultado de compressao, foi em presenca de 0,10% de NTCs,

registrando 20% de ganho.

Com acréscimo de 0,05% de NTCs os resultados de tragdo indicaram ganho
de 18% de resisténcia, ndo sendo condizendo com a queda expressiva observada

no ensaio de compressao para essa mesma proporcao.

Apesar dos ganhos observados e do fato de ambas as resisténcias de
compressao e tracao apresentarem os maiores ganhos em concentracdes de 0,10%,
a falta de um padrdo de melhorias e de convergéncia dos resultados nédo permite
afirmar se houve dispersdo efetiva nem mesmo se o limite de dispersdo foi
alcancado aproximadamente a proporcdo de 0,10%. E, portanto, indicado estudos
mais aprofundados do meétodo de dispersdo em solucdo de isopropanol para

preparacao de argamassas.

De acordo com a andlise de variancia ANOVA nota-se que a diferenca entre
0S grupos nao é significativa quanto aos resultados de tragdo por meio da dispersao
em particulas de areia #50 e solugcdo ndo aquosa de isopropanol em um nivel de

confianca de 95%.
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4.2.5. Resultados de resisténcia a tracao na flexdo das pastas de cimento com
NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de

isopropanol

Os resultados de resisténcia a tracdo na flexdo das pastas de cimento com
NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de isopropanol, em
frequéncia ultrassénica por um periodo total de 1 hora e 30 minutos encontram-se na

Figura 25.

Ensaio de Flexdo - ISO-P

6,00

5,00 4,50 4,28
4,00
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Resisténcia a flexao (MPa)

0,00
m REF-P 0,05-1S0-P m 0,10-1SO-P

Figura 25: Gréfico representativo dos resultados de resisténcia a tra¢é@o na flexéo das pastas de
cimento com NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de isopropanol

A Tabela 34 abaixo apresenta os resultados de resisténcia (i) a tracdo na
flexao e (ii) a tracdo por compressao diametral das pastas de cimento preparadas
com nanotubos de carbono dispersos nas particulas de cimento e isopropanol por

periodo de 1 hora e 30 minutos.
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Tabela 34: Resultados de resisténcia a tracéo na flexdo e de tracdo por compressao diametral das
pastas de cimento com NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de
isopropanol

A s ~ ~ Resisténcia a tracdo por
Resisténcia a tragcédo na Flexao -~
compressao diametral
o __ O
= Ol o 8 G 9| o &
(&) O < (8] (&) O < (8]
s 284 = c s 284 c
S5 P =CF SR | 5aC C5§ 2CF SR | 6
VLS| @S| 0| EC9 2925 oSl | EC O
U’Ev [ W0 Wl i > (7)) U)Ev A >~ e — > 72}
Q U g < o O U g < Q
x Q> X o Q> x
@) ©)
REF-P 4,00 0,09 2,3 - 1,87 0,46 | 24,6 -
0,05-1SO-P | 4,50 0,36 8,0 12% 1,89 0,63 | 246 | 28%
0,10-ISO-P | 4,28 0,36 8,4 7% 2,56 063 | 14,7 | 3%

Nota-se que o0s resultados de resisténcia a tracdo na flexdo sao
aproximadamente o dobro da resisténcia a tracdo por compressao diametral, além

de apresentarem menores coeficientes de variacao.

Contudo, os resultados de resisténcia a tracdo na flexdo apresentaram o
mesmo comportamento dos resultados de resisténcia a compressao e a tracdo por
compressdo diametral, no qual as pastas de cimento em presenca de NTCs
apresentaram melhores desempenhos se comparado a referéncia. O ganho de
resisténcia a tracdo na flexdo em presenca dos nanotubos, no entanto, s&o menos
expressivos: 12% para as pastas com 0,05% e 7% para as pastas com 0,10% de
NTCs.

Dessa forma, os resultados de resisténcia a tracdo na flexdo séo
condizentes com a ideia de que o limite de dispersdo por tal método € proximo a
0,05%, e que nessa propor¢cdo o ganho de resisténcia alcancado é maximo. Os
ganhos de resisténcia a tracdo na flexdo, podem ser atribuidos tanto a reducdo da
porosidade em funcédo da densificagdo dos produtos de hidratagdo quanto a atuagao
dos NTCs controlando a propagacgédo das fissuras mencionado por MAKAR et al.
(2005).

De acordo com a analise de variancia ANOVA nota-se que a diferenca entre

0S grupos nao é significativa quanto aos resultados de resisténcia a tracdo na flexdo
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por meio da dispersdo em solucdo ndo aquosa de isopropanol em um nivel de
confianga de 95%.

4.2.5.1. Resisténcia a compressao

A Figura 26 indicada abaixo se refere aos resultados de resisténcia a

compresséo realizado com os fragmentos dos corpos de prova do ensaio de flexao.

Ensaio de Compressdo com fragmentos dos corpos de prova do ensaio de
flexdo

60,00 53,16 51,00

50,00 39.81 L

40,00
30,00
20,00

10,00

Resisténcia a compressao (MPa)

0,00
B REF-P 0,05-1S0-P M 0,10-1SO-P

Figura 26: Grafico representativo dos resultados de resisténcia a compressdo com os fragmentos do
ensaio de flexdo das pastas de cimento com NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ndo
aquoso de isopropanol

A Tabela 35 abaixo apresenta os resultados de resisténcia a compressao
das pastas de cimento ensaiada dois métodos distintos: (i) corpos de prova
cilindricos, (ii) fragmentos dos corpos de prova de flexdo, ambos preparados com
nanotubos de carbono dispersos nas particulas de cimento e isopropanol por
periodo de 1 hora e 30 minutos.
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Tabela 35: Resultados dos resultados de compresséo realizados em corpos de prova cilindricos e
fragmentos dos corpos de prova prismaticos.

Resultados de compressao Resultado de compressao em
com fragmentos do ensaio de e
~ CPs cilindricos @5cm x 10cm
Flex&o
O __ L
8 T o S s T o 8
(&) O <— (&) (&) O <— (&)
S35 2T E = S35 28 @ E c
S5 €T SR | §o® o ST 58| 6o
00s 3PS cg | ECP0 oS 8BS cg | EC @
(/)Ev Dn_vq:g =] n (/)Ev DQ_VH:CE >S5 [72)
¢ 38| % g ¢ 38| < &
8> 8>
REF-P 39,81 3,99 10,0 - 42,74 14,86 | 34,8 -
0,05-ISO-P | 53,16 2,89 5,4 34% 66,92 | 14,21 | 21,2 | 57%
0,10-1ISO-P | 51,00 3,46 6,8 28% 56,37 | 13,21 | 23,4 | 32%

E observado que os resultados de compressdo dos fragmentos
apresentaram resultados respectivamente 7%, 26% e 11% inferiores aos corpos de
prova cilindricos nas propor¢des 0%, 0,05% e 0,10% de NTCs. Além da diferenca da
propria metodologia de calculo, uma possivel fadiga previamente sofrida durante o
ensaio de flexdo pode ter contribuido para a discrepancia dos resultados do ensaio
de compressdo com os fragmentos dos corpos de prova do ensaio de flexdo, no

qual, inclusive, sofreram queda apds a ruptura.

Porém, apesar das diferencas registradas, ambos o0s casos relatam que a
presenca dos NTCs contribuiu para o ganho de resisténcia, e o ganho maximo foi
observado nas proporcdes de 0,05%, conforme os demais ensaios, reforcando a

dispersdo maxima nessa proporcao.

De acordo com a andlise de variancia ANOVA nota-se que 0 ensaio de
compressdo realizado com os fragmentos dos corpos de prova de flexdo nao
apresentou diferencga entre os grupos significativa por meio da dispersao em solucao

nao agquosa de isopropanol em um nivel de confianca de 95%.

4.2.5.2. Energia de Fratura

Os resultados da energia de fratura encontram-se na Tabela 36 e na Figura
27.
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Tabela 36: Resultados de energia de fratura das pastas de cimento com NTCs dispersos nas
particulas de cimento em meio nédo aquoso de isopropanol

Energia | Desvio | Coeficiente | Ganho de
de Fratura | Padréo de Resisténcia
(N.m) (N.m) |variacdo (%)| a Fratura
REF-P 12,78 1,37 10,7 -
0,05-ISO-P 21,73 5,75 26,5 70%
0,10-1SO-P 17,30 4,01 23,2 35%

Energia de Fratura - ISO-P (G;)
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S
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B REF-P 0,05-150-P W 0,10-1S0-P

Figura 27: Gréfico representativo dos resultados de energia de fratura das pastas de cimento com
NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de isopropanol

De acordo com a andlise de variancia ANOVA nota-se que a diferenca entre
0S grupos nao é significativa quanto a energia de fratura das pastas de cimento com
NTCs dispersos em solucdo ndo aquosa de isopropanol em um nivel de confianca
de 95%. No entanto, o ganho de 70% e 35% registrados sao expressivos e indicam
gue as pastas em presenca de NTCs precisam ser submetidas a maiores tensdes
para fazer a trinca avancar. Mais uma vez, a alta energia de fratura registrada nas
pastas com acréscimo de 0,05% de NTCs sugerem a dispersao efetiva dessa
proporcdo do método estudado e indicativo do limite de dispersdo eficaz nessa

proporcgao.

Esse fato pode ser justificado pela atuagcdo dos NTCs como pontes nas
capilaridades dos poros e controle a propagacédo da fissura como é sugerido por
ZOU et al. (2015) e MAKAR et al. (2005). Uma vez que os nanotubos se apresentam
bem dispersos e aderidos aos produtos de hidratacdo das pastas de cimento, como

resultado, eles sdo capazes de resistir as tensdes de tracdo internas que ocorrem
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durante o carregamento, fazendo com que seja necessaria maior aplicacéo de forga

para propagacao da fissura até o rompimento do corpo de prova.

4.2.5.3.

Tenacidade a fratura

Os resultados de tenacidade a fratura encontram-se na Tabela 37 e na

Figura 28.

Tabela 37: Resultados de tenacidade a fratura das pastas de cimento com NTCs dispersos has
particulas de cimento em meio ndo aquoso de isopropanol

Tenacidade| Desvio Coeficiente Ganho de
a Fratura Padréao de Tenacidade
(MPa.m2) | (MPa.m?)| variacdo (%) | a Fratura

REF-P 0,39 0,01 2,6 -

0,05-I1SO-P 0,45 0,02 4.4 14%

0,10-ISO-P 0,42 0,03 7,1 7%
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Figura 28: Grafico representativo dos resultados de tenacidade a fratura das pastas de cimento com
NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de isopropanol

De acordo com a analise de varidncia ANOVA nota-se que a diferenga entre
0S grupos nao é significativa quanto a energia de fratura das pastas de cimento com
NTCs dispersos em solucdo ndo aquosa de isopropanol em um nivel de confianca
de 95%.
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O comportamento quanto a tenacidade de fratura apresentou ganhos
similares a resisténcia a flexao, e registrou 14% de ganho de tenacidade a fratura
para as pastas com 0,05% e 7% para as pastas com 0,10% de NTCs. Esses
resultados sugerem que em presenca de NTCs a resisténcia dos materiais a
propagacao das fissuras é maior. Esse fato pode estar associado a capacidade do
NTC de absorver alta deformacdo (MELO, 2009), no qual bem dispersos e aderidos

aos produtos de hidratacdo do cimento contribuem para maior tenacidade.

4.3. RESULTADOS DE CARACTERIZACAO FiSICA: ANALISE DE
DISTRIBUICAO DE POROS, ANALISE TGA E IMAGENS
MICROSCOPICAS

4.3.1. Resultados das andlises de distribuicdo de poros por absorcao de agua

por imerséo

A Tabela 40 apresenta os resultados de distribuicdo de poros por absorcdo
de &gua por imerséo, indice de vazios e massa especifica das pastas de cimento
com nanotubos de carbono dispersos em isopropanol e sonificacdo por 1 hora e 30

minutos.

Tabela 38: Resultados do ensaio de distribuicdo de poros por absorcéo de 4gua por imersao

~ S Massa especifica | Massa especifica
Absorcgéo Indice de
g da amostra da amostra seca
saturada (g/cms3) (g/cm?3)
REF-P 20,90% 34,03% 1,97 2,47
0,05-ISO-P 18,48% 31,96% 2,05 2,54
0,10-1SO-P 19,23% 32,76% 2,03 2,53

Os resultados obtidos por meio das analises de distribuicdo de poros por

absorcdo de agua por imersdo reforcam os resultados de caracterizacao
previamente analisados para as pastas de cimento: em presenca de NTCs os
indices de vazios sdo menores, houve registro de menor absor¢cdo de agua e maior
massa especifica tanto da amostra saturada quanto da amostra seca, que pode ser

associado a formacdo de produtos de hidratagdo mais densos nessa proporcéo,
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contribuindo para a reducéo da porosidade e ganhos de resisténcia mecanica. Assim
como observado no ensaio de caracterizacdo mecanica, os resultados dos quatro
(04) parametros analisados por meio desse ensaio sugerem que em presenca de
0,05% de NTCs o limite de dispersao foi atingido e nessa propor¢do houve maior

densificacdo dos produtos de hidratacdo e consequente reducéo de porosidade.

4.3.2. Andlises de distribuicdo de poros por condensacao de nitrogénio

A Tabela 38 abaixo indica os resultados da area superficial dos cimentos
anidro com os NTCs dispersos, em que, apdés o processo de dispersédo, o

isopropanol foi evaporado e a mistura seca foi analisada.

Tabela 39: Area superficial do cimento e do cimento anidro com NTCs

Identificacéo ales (?nL;?;rflmal
Cimento anidro 1,687
Cimento + 0,05% NTC 1,761
Cimento + 0,10% NTC 1,986
Cimento + 0,50% NTC 2,141
Cimento + 1,00% NTC 3,419

Conforme esperado, em presenca dos nanotubos de carbono foi registrado
maior area superficial. Por meio desses resultados foi estabelecido a relacdo NTCs

por area superficial de cimento utilizado durante a dispersao.

A Tabela 39 abaixo retrata a concentracdo de NTCs, em gramas (g), por

area superficial, em m2 do meio em que foi disperso.

Tabela 40: Concentragdo de NTCs (g) por area superficial (m2/g)

o Relacédo NTC
Composicéo () / Area
Identificacéo Massa de ficial d
NTC (q) S_upe icial do
cimento (m?/g)
0,05-ISO-P 1,50 0,89
0,10-1SO-P 3,00 1,78
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Por meio da Tabela 39 percebe-se que o ganho méaximo de resisténcia por
meio da metodologia de dispersdo em isopropanol e sonificacdo apresentou o limite
efetivo de dispersédo na relacdo de 0,89 gramas de NTC para cada m?/g de cimento

utilizado.

A Figura 29 indica a distribuicdo de poros de fragmentos da pasta de
cimento com NTCs dispersos em isopropanol em uma escala manomeétrica que varia

até 40 nm.

Método DFT - Volume Cumulativo de Poros Percentual

=
o
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Didmetro dos poros (nm)

Figura 29: Resultados obtidos por meio do ensaio de distribuicdo de poros por condensacao de
nitrogénio

Por meio da Figura 29 é observado que, na faixa de 0 a 40 nm, a referéncia,
pasta de cimento sem adicdo de NTCs, tem o maior teor percentual de poros finos
de diametro abaixo de 20 nm. Ja as curvas que representam a distribuicdo de poros
das pastas de cimento em presenca de 0,05% e 0,10% de NTCs apresentam

comportamento similar, com maior teor percentual de poros entre 20 nm e 40 nm.

Por meio de uma andlise sobre o grafico e registro aproximado dos
diametros médios, correspondente ao volume de poros acumulado de 50 %, tem-se
10,5 nm para a referéncia e 12,1 nm para as pastas contendo NTCs.
Comparativamente, a referéncia apresenta reducdo de poros de didmetros médios
de 15%.
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J& por meio da analise correspondentes ao volume acumulado de 90 %, os
valores para a referéncia e para a propor¢cao de 0,10% de NTC sé&o similares,
registrando o valor aproximado de 28 nm. Ja para a pasta de cimento em presenca
de 0,05% de NTCs o valor de volume acumulado é de 25 nm. Dessa forma, na
proporcao de volume acumulado a 90%, as pastas de cimento de referéncia e em
presenca de 0,10% de NTCs apresentam reducdo de poros de didmetros médios de
aproximadamente 12% comparando com a pasta de cimento contendo 0,05% de
NTCs.

Os resultados da Figura 29, que representam os poros de diametros até 40
nm, apontam que Referéncia apresenta o menor teor percentual de poros na faixa
de diametros estudadas. Essas analises de distribuicdo de poros por condensacao
de nitrogénio confrontam os resultados de distribuicdo de poros por absorcdo de
agua por imersao, no qual houve indicios de reducdo do indice de vazios em
presenca dos NTCs. A influéncia dos NTCs, no entanto, pode ter sido mais relevante

em presenca de poros de diametro superiores a 40 nm.

4.3.3. Anélise TGA e DTG

A Figura 30 abaixo ilustra o resultado dos ensaios de termogravimetria

realizado.

De acordo com a Figura 30, percebe-se trés intervalos de queima: (i) 30°C a
400°C, relacionado a decomposi¢cdo do C-S-H; (ii) 400°C a 600°C, relacionado a
decomposicao do CH e dos NTCs utilizados e (iii) 600°C a 1000°C, relacionado a
decomposicdo do CaCOs, conforme sugerido por HOPPE FILHO (2008).

Nas trés faixas indicadas, pode ser extraido os picos de temperatura, que

sao, aproximadamente:

- 0°C a 400°C: (i) 85°C para a referéncia, (ii) 80°C para pasta de cimento
com 0,05% de NTCs e (iii) 85°C para pasta de cimento com 0,05% de NTCs.

- 400°C a 600°C: (i) 435°C para a referéncia, (i) 430°C para pasta de
cimento com 0,05% de NTCs e (iii) 425°C para pasta de cimento com 0,05% de
NTCs.
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- 600°C a 1000°C: (i) 690°C para a referéncia, (i) 670°C para pasta de
cimento com 0,05% de NTCs e (iii) 675°C para pasta de cimento com 0,05% de

NTCs.
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Figura 30: Resultados do ensaio de termogravimetria TGA e DTA

Em posse desses resultados, nota-se variagdes pouco expressivas em

presenca dos NTCs, sugerindo baixa interferéncia dos NTCs nos picos de

temperatura em tais proporgoes.

A Tabela 41 indica a perda de massa das amostras nas trés faixas de

temperatura indicadas.
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Tabela 41: Perda de massa registrada pela analise termogravimétrica

Perda de massa das amostras por faixa de temperatura
0°C a 400°C 400°C a 600°C 600°C a 1000°C
Massa |Percentual| Massa |Percentual| Massa |Percentual
(mg) (%) (mg) (%) (mg) (%)
REF 0,573 11,53% 0,202 4,06% 0,236 4,75%
0,05% 0,622 12,17% 0,226 4,42% 0,168 3,29%
0,10% 0,634 12,68% 0,213 4,27% 0,173 3,47%

Nota-se que no primeiro intervalo de queima as pastas nanoestruturadas
apresentam maior perda de peso percentual, sugerindo maior presenca de C-S-H

em presenca de NTCs.

Sendo o C-S-H o produto de hidratacdo responséavel pela resisténcia dos
compositos de cimento, esse fator € condizente com o ganho de resisténcia das
pastas de cimento em presenca de NTCs dispersos em isopropanol registrado na
caracterizagcdo mecanica. A analise termogravimétrica, no entanto, sugere que pasta
de cimento com 0,10% de NTC apresenta maior presenca de C-S-H, ao passo que a

maior resisténcia mecanica foi registrada em presenca de 0,05% de NTC.

No segundo intervalo também é registrado maior perda de massa percentual
em presenca dos NTCs sugerindo maior presenca de CH nas pastas de cimento
nanoestruturadas. A pasta de cimento em presenca de 0,05% de NTC é apresentou
a maior perda de massa percentual nesta faixa de temperatura. De acordo com a
analises TG e DTG dos NTCs adotados no presente trabalho, fornecida pelo
Laboratério de Nanomateriais do Departamento de Fisica da UFMG e representado
na Figura 3, a temperatura de queima do nanomaterial encontra-se nessa segunda
faixa de temperatura (400°C a 600°C). Porém, como o incremento de NTCs adotado
foi de apenas 0,05% e 0,10% da massa de cimento utilizada para a preparacdo das
pastas, a massa referente a queima dos NTCs foi considerada irrelevante e

desconsiderada para esta analise.

O resultado de termogravimetria obtido nessas duas faixas de temperatura
corrobora a sugestdo apontada por MAKAR e CHAN (2009) de que a presenca dos
NTCs altera a morfologia dos produtos de hidratacdo do C3A e aumenta de formacao

de C-S-H e producao de CH na superficie do nanomaterial.
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O terceiro intervalo, no entanto, sugere maior queda de peso percentual na
referéncia, pasta de cimento sem NTCs. Como esse intervalo se relaciona a
decomposicdo do carbonato de célcio (CaCOs), que € formado em presenca de gas
carbonico (CO2) que permeia os poros da matriz de cimento, a maior concentragéo
de CaCOs pode ter sido em funcdo da maior porosidade da referéncia que permitiu
maior permeabilidade do gas entre os poros da pasta de referéncia. A pasta de
cimento com 0,05% de NTCs apresentou 0 menor teor de queima percentual nessa
faixa de temperatura, o que pode estar relacionado a menor porosidade nessa
pasta, sendo condizente com o resultado obtido no ensaio de distribuicdo de poros

por absorcéo de agua por imersdo e com o resultado de caracterizacdo mecénica.

Dessa forma, os resultados obtidos na andlise termogravimétrica corroboram
os resultados de caracterizacdo mecanica, sugerindo maior densificacdo do C-S-H e
maior refinamento dos poros em presenca do NTCs, o que implica maiores

resisténcias.

4.3.4. Imagens de microscopia eletronica de varredura

A Figura 31 se refere a imagem dos NTCs apds serem submetidos a 30

minutos de frequéncia ultrassonica de 42 Hz.

HV Mag Sig WD Spot HFW e— V111
10.0 kV 100000x SE 11.4 mm 3.0 2.70 um CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 31: MEV dos NTCPMs
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Por meio da Figura 31 ndo é observado alteracdo na estrutura dos NTCs,
sugerindo que o processo de dispersdo de NTCs em meio ndo aquoso de

isopropanol e sonificagdo ndo provoca alteragdes na estrutura do nanomaterial.

A Figura 32 ilustra o cimento anidro com NTCs dispersos em proporcao de

0,05%.

HV Mag Sig WD Spot HFW e — V4
10.0 kV 100000x SE|11.1 mm 3.0 2.70 um CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 32: MEV de cimento anidro com NTCs dispersos em propor¢éo de 0,05%

Por meio da Figura 32 é possivel visualizar um filamento de NTC entre as
particulas de cimento anidro. Ndo € observado nenhum tipo de aglomerado,
sugerindo que o processo de dispersdo adotado nas proporc¢des de 0,05% propiciou

disperséo eficaz.

A Figura 33 ilustra o cimento anidro com NTCs dispersos em proporcao de

0,10%.
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HV Mag |[Sig) WD Spot| HFW —1.0um——
10.0 kV|100000x/SE|11.1 mm 3.0 |2.70 ym CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 33: MEV de cimento anidro com NTCs dispersos em propor¢éo de 0,10%

Diferentemente do que foi observado na Figura 32, na Figura 33 ha indicios
de presenca de pequenos aglomerados de NTCs entre as particulas de cimento
anidro nas proporgdes de 0,10%. Esse comportamento pode ser uma das
justificativas para o desempenho mecanico inferior das pastas de cimento com tal

proporcado, se comparado as pastas com incremento de 0,05% de NTC.

A Figura 34 ilustra o cimento anidro com NTCs dispersos em propor¢ao de
1,00%.
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b Y

[ —
HV Mag [Sigg WD Spot HFW [—1 1 V|| | p—
10.0 kV 50000x/SE | 11.8 mm 3.0 5.41 pm CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 34: MEV de cimento anidro com NTCs dispersos em propor¢éo de 1,00%

Na Figura 34 é mostrado um grande emaranhado de NTCs, o que significa
que para a proporcdo de 1% de NTCS a metodologia adotada ndo apresentou

disperséo eficaz.

A Figura 35 ilustra fragmentos da pasta de cimento hidratada com presenca
de 0,05% de NTC.

Nas imagens microscépicas das pastas de cimento com 0,05% e 0,10% de
NTCs nao é clara a presenca dos nanomateriais, 0 que sugere que eles podem estar
bem aderido aos produtos de hidratacdo da pasta do cimento. No entanto, 0s
pequenos fragmentos circulados na Figura 35 podem representar partes
fragmentadas de NTCs que se encontram bem dispersos na matriz da pasta de

cimento com 0,05% de NTCs.

A Figura 36 ilustra fragmentos da pasta de cimento hidratada com presenca
de 0,50% de NTC.
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HV  Mag Sig WD Spot HFW = ———20um
10.0 kV 50000x SE 10.8 mm 3.0 541 pm  CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 35: MEV de pasta de cimento hidratada com NTC em propor¢éo de 0,05% com indicacdo de
NTCs incorporados nos produtos de hidratagcéo

HV Mag Sig WD |Spot HFW — 1 V1)
10.0 kV/50000x SE|10.5 mm 3.0 |5.41 pm CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 36: MEV de pasta de cimento hidratada com NTC em proporcéo de 0,50%
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E visivel na figura 36 alguns filamentos de NTC na superficie da pasta de
cimento. Por meio da figura ndo é possivel afirmar a interagdo do nanomaterial com
a pasta de cimento, mas ha indicios de uma pequena formacéo de aglomerado e ma

aderéncia aos produtos de hidratacao.

A Figura 37 ilustra fragmentos da pasta de cimento hidratada com presenca
de 1,00% de NTC.

Aglomerado de NTC

HV | Mag |Sig WD Spot HFW —C V111
10.0 kV|50000x|SE 10.6 mm 3.0 5.41 pm CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 37: MEV de pasta de cimento hidratada com NTC em proporc¢éo de 1,00%

Na Figura 37 € indicado a presenca de NTCs aglomerados. Essa figura,
além de sugerir a baixa eficacia da dispersédo, sugere também a baixa aderéncia

entre o nanomaterial e os produtos de hidratacdo do cimento nessa proporgao.

Por meio das imagens microscopicas geradas, portanto, ha indicios que
sustentam os resultados obtidos nos ensaios de caracterizagcédo: a dispersao dos
NTCs nas particulas de cimento anidro em meio ndo aquoso de isopropanol, com 0s
materiais especificados e as condi¢des descritas, € efetiva e o limite de disperséo &

de aproximadamente 0,05% em relagc&o ao peso do cimento.
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5. CONCLUSOES

Das formas de disperséo e proporcdes utilizadas para o desenvolvimento do
presente trabalho, a dispersdo dos NTCs nas particulas de cimento em suspenséo
nao aquosa de isopropanol se mostrou eficaz, resultando em melhores propriedades
fisicas e mecanicas e sugerindo forte interacdo entre os NTCs e as particulas de
cimento. A tentativa de dispersar os NTCs nas particulas de areia por mesma
metodologia ndo obteve indicios de dispersdo efetiva, sugerindo fraca interacédo
entre os NTCs e as particulas de areia.

A tentativa de dispersdo dos NTCs nos surfactantes sugere resultado eficaz
em meio aquoso nas proporcdes utilizadas de 4 ml de plastificante e 40mg de
NTCPMs, principalmente para o Mira 94, que € a base de lignosulfonato e indicou
menor distribuicdo granulométrica dadas as mesmas condi¢cdes e proporcbes de
nanomaterial. Porém, para preparacdo de pastas de cimento os resultados de
resisténcia mecanica nao indicaram ganhos nas propor¢des 0%, 0,15%, 0,30% e
0,50% em relagdo ao peso de cimento, sendo indicativos de baixa dispersédo por
meio dessa metodologia. No entanto, € sugerido a realiza¢do de novos ensaios com
menores concentracdes de NTCs e tentativa de verificar o limite de dispersao por tal

metodologia.

A dispersdo dos NTCs nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de
isopropanol e frequéncias ultrassonicas resultou em ganhos de resisténcia para as
pastas de cimento nas propor¢cdes de 0,05% e 0,10%. Os melhores resultados
alcancados em 0,05% sugerem que o limite de dispersédo foi alcancado préximo a
essa proporcdo, e quando excedida compromete o desempenho mecéanico das
pastas de cimento. Esse comportamento foi observado nos ensaios de resisténcia a

compressao, a tracao por compressao diametral e a tracéo na flexao.

Além disso, a presenca de 0,05% de NTCs resultou em um ganho de 70%
na energia de fratura e 14% a tenacidade a fratura, sugerindo que por tal método de
dispersdo e em tais propor¢cdes os NTCs estdo bem aderidos aos produtos de
hidratacdo e atuam como pontes nas capilaridades dos poros (ZOU et al., (2015)
controlando a propagacao da fissura (MAKAR et al. (2005) e permitindo maiores

deformac0bes antes da ruptura.
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Os resultados de porosidade, tanto por meio da técnica de condensacgéo de
nitrogénio, quanto por absorcdo de agua por imersédo indicaram que as pastas de
cimento em presenca de NTCs apresentaram refinamento dos poros, sendo que a
pasta de cimento com 0,05% apresentou indicios de uma matriz mais densa. A
andlise de termogravimetria realizada também sugere densifiagdo do C-S-H e
refinamento de poros nas pastas de cimento nanoestruturadas, sendo esses fatores
possiveis justificativas para os resultados de caracterizacdo mecanica indicando
ganhos de resisténcia nas pastas de cimento nanoestruturadas. Os resultados de
porosidade e de caracterizacdo mecanica corroboram os indicios de forte ligacdo
entre o0s NTCs e a matriz de cimento por meio a dispersdao em isopropanol, bem
como a nucleacdo dos produtos de hidratacdo sugeridos por MAKAR e CHAN
(2009).

As imagens microscopicas corroboram os resultados de caracterizacdo
mecanicas alcancados, uma vez que ha indicios de aglomeracfes em proporcdes
superiores a 0,05%, que podem ter sido uma das causas para a queda de

resisténcia observada no composto de 0,10%.

Ja a dispersdo dos NTCs nas particulas de areia em meio ndo aquoso de
isopropanol para a preparacdo de argamassas ndo foi observado indicios de
dispersdo efetiva. Nao foi observada tendéncia de ganhos de resisténcia para as
argamassas nanoestruturadas nas propor¢cées adotadas. Esse resultado refuta a
afirmativa de LI et al. (2005) que os NTCs podem atuar como filer nos compdsitos de

cimento.

Dessa forma, das metodologias apresentadas, a dispersdao de NTCs nas
particulas de cimento em meio ndo aquoso de isopropanol, para os materiais,
proporcdes e condicbes estudadas, se mostraram eficazes. Os resultados de
caracterizacdo fisica e mecanica sugerem que o limite efetivo de dispersao
apresentado por tal metodologia € 0,05% uma vez que as propriedades da pasta de
cimento nanoestruturadas tiveram suas propriedades otimizadas nessa proporgao.
Quando as proporcdes de NTCs séo excedidas, a presenca de aglomeragdes pode

ser responsavel pela queda de resisténcia registrada pelos compasitos.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Por meio dos resultados obtidos nessa dissertacdo de mestrado € sugerido:

(i)

(ii)

(iii)

(iv)

v)

Verificar a relagcdo Otima de NTCs e surfactantes a base de

lignosulfonato e policarboxilato em solucdo aquosa por meio de
proporcdes diversas e analises no granuldmetro a laser, de modo que
a curva granulométrica se aproxime da distribuicdo granulométrica

dos NTCs ensaiados.

Por meio da relacdo oOtima de NTCs e surfactantes a base de
policarboxilato e lignosulfonato, preparar compositos de cimento e

associar o desempenho mecanico a dispersao de NTCs.

Preparar argamassa e concreto por dispersao de NTCs em isopropanol
nas particulas de cimento e verificar os ganhos de resisténcia
mecanica e a influéncia dos nanomateriais na zona de transicéo
interfacial (1TZ).

Verificar o impacto dos NTCs na microestrutura dos produtos de
hidratacdo dos compdsitos de cimento por meio da dispersdao em

isopropanol nas particulas de cimento.

Verificar a influéncia dos NTCs na durabilidade de compdsitos de
cimento por meio da dispersdo em isopropanol nas particulas de

cimento.
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ANEXOS
5.2. AVALIACOES ESTATISTICAS DOS RESULTADOS EXPERIMENTAIS

A.l. Analise estatistica dos resultados de compresséo e tracdo das pastas de

cimento com NTCs dispersos em aditivo a base de lignosulfonato

Na Tabela 42 esta indicado a analise estatistica de variancia ANOVA para
as para os resultados de compressao das pastas de cimento com NTCs dispersos
em aditivos a base de lignosulfonato. A Figura 38 apresenta a figura gerada pelo
programa Past com a comparacao Tukey realizada entre as amostras.

Tabela 42: Analise estatistica de varidncia ANOVA para resultados de compresséo de pasta de
cimento com NTCs dispersos em aditivos a base de lignosulfonato

Fonte da variacao SQ gl MQ F valor-P | F critico | Significancia
Entre grupos 252,21 | 3 | 84,07 | 1,28 0,35 4,07 NS
Dentro dos grupos | 526,02 | 8 | 65,75

Total 778,23 | 11

SQ: soma quadratica; gl: graus de liberdade (n-1); MQ: média quadrética; F: valor calculado de F; p:
nivel de significAncia; S: valor significativo; NS: valor n&o significativo; Se p < 5% = efeito significativo

& One-way ANOVA = | B X
[~ Repeated measures
Sum of =qrs df Mean square F plsame)
Between groups: 252 208 3 34 0885 1,279 0,3458
Within groups: 528,021 ] 65,7526
Total: 778,226 1

omega*2: 0,06511

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same)= 07047
Based on medians: p(same) = 02316

Welch F test in the case of unequal variances: F=1 555 df=4 374, p=03143

Residuals

Tukey's pairwise comparisons:

Q' p(zame)
K L [m [n
i0,3314 0,9556 08363
L 2,574 0,571 04373
M 0,6507 1,884 0,9986
N 04724 2102 02183

x| = o

Figura 38: Andlise estatistica de variancia ANOVA e Tukey para resultados de compressao de pasta
de cimento com NTCs dispersos em aditivos a base de lignosulfonato
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A Tabela 43 esta indicado a analise estatistica de variancia ANOVA para as
para os resultados de tracdo por compresséao diametral das pastas de cimento com
NTCs dispersos em aditivos a base de lignosulfonato. A Figura 39 apresenta a figura
gerada pelo programa Past com a comparacao Tukey realizada entre as amostras.

Tabela 43: Analise estatistica de variancia ANOVA para resultados de tracao por compresséo
diametral em pasta de cimento com NTCs dispersos em aditivos a base de lignosulfonato

Fonte da variacao SQ gl MQ F valor-P | F critico | Significancia
Entre grupos 0,07 3 0,02 | 0,05 0,99 4,07 NS
Dentro dos grupos | 4,02 8 | 0,50

Total 4,09 |11

SQ: soma quadratica; gl: graus de liberdade (n-1); MQ: média quadratica; F: valor calculado de F; p:
nivel de significancia; S: valor significativo; NS: valor ndo significativo; Se p < 5% = efeito significativo

&8 One-way ANOVA | (5] e -
[~ Repeated measures
Sum of sqrs df Mean square F p{same)
Between groups: 0,0697846 3 0,0232615 0,04628 059858
Within groups: 4 02084 8 0,502604
Total: 4 09062 11

omega*2:  -0,3131

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: pisame)= 01737
Based on medians: p(same) = 02509

Welch F test in the case of unequal variances: F=00887, df=3,733, p=09623

Residuals

Tukey's pairwise comparisons:

Q\ plsame)
K L 1 n
1 0,9952 0,9992
L 0,007617 0,9949 0,3993
] 0,3303 0,3379 0,9823
M 0,1855 01779 0,5158

A 8 g

Figura 39: Andlise estatistica de variancia ANOVA e Tukey para resultados de tracéo por
compressédo diametral em pasta de cimento com NTCs dispersos em aditivos a base de
lignosulfonato
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A.2. Analise estatistica dos resultados de compressdo e tracdo das pastas de

cimento com NTCs dispersos em aditivo a base de policarboxilato

Na Tabela 44 esta indicado a analise estatistica de variancia ANOVA para

as para os resultados de compressao das pastas de cimento com NTCs dispersos

em aditivos a base de policarboxilato. A Figura 40 apresenta a figura gerada pelo

programa Past com a comparacdo Tukey realizada entre as amostras.

Tabela 44: Analise estatistica de variancia ANOVA para resultados compresséo de pasta de cimento
com NTCs dispersos em aditivos a base de policarboxilato

Fonte da variacao SQ gl MQ F valor-P | F critico | Significancia
Entre grupos 7258 | 3 12419 | 0,21 0,89 4,07 NS
Dentro dos grupos | 937,04 | 8 117,13

Total 1009,62| 11

SQ: soma quadratica; gl: graus de liberdade (n-1); MQ: média quadrética; F: valor calculado de F; p:

nivel de significAncia; S: valor significativo; NS: valor n&o significativo; Se p < 5% = efeito significativo

omega*2: -02474

& One-way ANOVA =8 X
|~ Repeated measures
Sum of sqrs df Mean square F plsame)
Between groups: 72,5768 3 241823 0,2065 0,889
Within groups: 937,039 3 17,13
Total: 1008,62 11

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same)= 0,1253

Bazed on medians: p(same) = 0,7432

Residuals

Tukey's pairvise comparisons:

Welch F test in the case of unequal variances: F=0,1835 df=3 507, p=0 9151

Q' pisame)
K L [ [n
{08827 05819 09514
L 1,089 0,9753 0,9503
] 0,5158 0,5796 0,9985
N 0,6795 042 0,155
X

Figura 40: Andlise estatistica de variancia ANOVA e Tukey para resultados compressao de pasta de
cimento com NTCs dispersos em aditivos a base de policarboxilato



123

Na Tabela 45 esta indicado a andlise estatistica de variancia ANOVA para

as para os resultados de tracdo por compressao diametral das pastas de cimento

com NTCs dispersos em aditivos a base de policarboxilato. A Figura 41 apresenta a

figura gerada pelo programa Past com a comparacdo Tukey realizada entre as

amostras.

Tabela 45: Andlise estatistica de variancia ANOVA para resultados tracdo por compressao diametral
de pasta de cimento com NTCs dispersos em aditivos a base de policarboxilato

Fonte da variacao SQ gl MQ F valor-P | F critico | Significancia
Entre grupos 1,34 3 0,45 | 1,03 0,43 4,07 NS
Dentro dos grupos | 3,48 8 | 0,43

Total 4,81 |11

SQ: soma quadratica; gl: graus de liberdade (n-1); MQ: média quadrética; F: valor calculado de F; p:
nivel de significAncia; S: valor significativo; NS: valor ndo significativo; Se p < 5% = efeito significativo

& One-way ANOVA = B
|~ Repeated measures
Sum of sqrs df Mean square F pisame)
Between groups: 1,33607 3 0,445355 1,025 04314
Within groups: 34753 8 0434488
Total: 481157 11
omega*2: 0,005214

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p{same)= 075331

Based on medians: p{same) = 0,5778

Welch F test in the case of unequal variances: F=07189 df=4 387 p=0586%5

Residuals

Tukey's pairwise comparisons:

X

Q' p{same)
K L [ [n
K 10,9893 0,6695 0,941
L 0,4338 0,831 0,8214
I 1,632 1,198 0,3766
N 0,7929 1,227 2,425

Figura 41: Andlise estatistica de variancia ANOVA e Tukey para resultados tracdo por compressao
diametral de pasta de cimento com NTCs dispersos em aditivos a base de policarboxilato
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A.3. Analise estatistica dos resultados de compresséo e tracdo das pastas de
cimento com NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de

isopropanol

Na Tabela 46 esta indicado a andlise estatistica de variancia ANOVA para
as para os resultados de compressao das pastas de cimento com NTCs em solucao
de isopropanol e periodo de 2 horas e 30 minutos de dispersdo. A Figura 42
apresenta a figura gerada pelo programa Past com a comparagéo Tukey realizada
entre as amostras.

Tabela 46: Analise estatistica de varidncia ANOVA para resultados de compressédo em pasta de
cimento com NTCs dispersos por 2 horas e 30 minutos em meio ndo aquoso de isopropanol

Fonte da variagéo SQ gl MQ F valor-P | F critico | Significancia
Entre grupos 491,45 | 2 |245,72| 4,40 0,07 5,14 NS
Dentro dos grupos | 335,20 | 6 | 55,87

Total 826,65 | 8

SQ: soma quadratica; gl: graus de liberdade (n-1); MQ: média quadrética; F: valor calculado de F; p:
nivel de significAncia; S: valor significativo; NS: valor ndo significativo; Se p < 5% = efeito significativo

[~ Repeated measures

Sum of sqrs df Mean square F plsame)
Between groups: 491445 2 245723 4398 0,06667
Within groups: 335,203 6 25,861
Total: 826,648 8

omega“2: 0,4303

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same)= 05252
Based on medians: p(same) = 0,85

Welch F test in the case of unequal variances: F=3,94, df=3,889, p=0,1161

Residuals

Tukey's pairwise comparisons:

Q\plsame)
B C Ip |
B :0,06343 0,1476
C 3,984 0,8224
D 3,128 0,8567

x| B 5

Figura 42: Andlise estatistica de variancia ANOVA e Tukey para resultados de compressao em pasta
de cimento com NTCs dispersos por 2 horas e 30 minutos em meio ndo aquoso de isopropanol
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Na Tabela 47 esta indicado a analise estatistica de variancia ANOVA para
as para os resultados de tracdo por compressao diametral das pastas de cimento
com NTCs em solugcdo de isopropanol e periodo de 2 horas e 30 minutos de
dispersdo. A Figura 43 apresenta a figura gerada pelo programa Past com a
comparacao Tukey realizada entre as amostras.

Tabela 47: Andlise estatistica de variancia ANOVA para resultados de tragdo por compressao

diametral em pasta de cimento com NTCs dispersos por 2 horas e 30 minutos em meio ndo aquoso
de isopropanol

Fonte da variacao SQ gl MQ F valor-P | F critico | Significancia
Entre grupos 1,65 2 0,82 | 958 | 0,014 5,14 S
Dentro dos grupos| 0,52 6 | 0,09

Total 2,16 8

SQ: soma quadratica; gl: graus de liberdade (n-1); MQ: média quadratica; F: valor calculado de F; p:
nivel de significancia; S: valor significativo; NS: valor ndo significativo; Se p < 5% = efeito significativo

& One-way ANOVA = B X
[~ Repeated measures
Sum of =qrs df Mean square F plsame)
Between groups: 1,645584 2 0823472 5,579 0,01357
Within groups: 0,51581 6 0,0859684
Total:  2,18275 8

omega*2: 0,6559

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: pisame) = 004827
Based on medians: pisame) = 0 4385

Welch F test in the case of unequal variances: F=8 2372, di=3,248, p=0,05224

Re=iduals

Tukey's pairwise comparisons:

2\ plsame)
B c o |
B {0,01153 0,252
8,157 0,09387
D 2,537 3,63

X ® g

Figura 43: Andlise estatistica de variancia ANOVA e Tukey para resultados de trac&o por
compressdo diametral em pasta de cimento com NTCs dispersos por 2 horas e 30 minutos em meio
ndo aquoso de isopropanol
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Na Tabela 48 esta indicado a analise estatistica de variancia ANOVA para

as para os resultados de compressao das pastas de cimento com NTCs em solucao

de isopropanol e periodo de 1 horas e 30 minutos de dispersdo. A Figura 44

apresenta a figura gerada pelo programa Past com a comparagdo Tukey realizada

entre as amostras.

Tabela 48: Analise estatistica de variancia ANOVA para resultados de compressédo em pasta de
cimento com NTCs dispersos por 1 hora e 30 minutos em meio nao aquoso de isopropanol

Fonte da variacao SQ gl MQ F | valor-P | F critico | Significancia
Entre grupos 1152,13| 3 | 384,04 | 1,58 | 0,270 4,07 NS
Dentro dos grupos |1948,96| 8 | 243,62

Total 3101,09| 11

SQ: soma quadratica; gl: graus de liberdade (n-1); MQ: média quadrética; F: valor calculado de F; p:
nivel de significAncia; S: valor significativo; NS: valor ndo significativo; Se p < 5% = efeito significativo

& One-way ANOVA =RACN X
|~ Repeated measures
Sum of sqrs df Mean square F pl{same)
Between groups: 152,13 3 384 042 1,576 02654
Within groups: 19438 95 ] 24352
Total: 301,09 i
omega®2: 0,1259

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same)= 02472

Based on medians: p(same) = 08315

Welch F test in the case of unequal variances: F=1079, df=419, p=0,4453

Residuals

Tukey's pairwise comparisons:

x|

Q' pj{same)
F G [H i
F i0,9982 0,3532 01,7853
G 0,1334 0,301 01,7163
H 2,501 2684 01,8399
I 1,329 1,513 1,171

Figura 44: Andlise estatistica de variancia ANOVA e Tukey para resultados de compresséo em pasta
de cimento com NTCs dispersos por 1 hora e 30 minutos em meio ndo aquoso de isopropanol
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Na Tabela 49 esta indicado a andlise estatistica de variancia ANOVA para
as para os resultados de tracdo por compressao diametral das pastas de cimento
com NTCs em solucdo de isopropanol e periodo de 2 horas e 30 minutos de
dispersdo. A Figura 45 apresenta a figura gerada pelo programa Past com a
comparacao Tukey realizada entre as amostras.

Tabela 49: Analise estatistica de variancia ANOVA para resultados de tracao por compresséo
diametral em pasta de cimento com NTCs dispersos por 1 hora e 30 minutos em meio ndo aquoso de

isopropanol
Fonte da variacao SQ gl MQ F valor-P | F critico | Significancia
Entre grupos 1,10 3 | 0,37 | 1,69 | 0,245 4,07 NS
Dentro dos grupos| 1,73 | 8 | 0,22
Total 282 |11

SQ: soma quadratica; gl: graus de liberdade (n-1); MQ: média quadrética; F: valor calculado de F; p:
nivel de significAncia; S: valor significativo; NS: valor n&o significativo; Se p < 5% = efeito significativo

& One-way ANOVA NG X
| Repeated measures
Sum of =qrs clf Mean square F plzame)
Between groups: 1,09669 3 0,365564 1,694 024428
Within groups: 1,72626 3 0215733
Total 282235 1

omega*2: 0,1479

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same)= 0,7973
Based on medians: p{same) = 0,2509%

Welch F test in the case of unequal variances: F=1 348 df=4 354 p=0 3603

Residuals

Tukey's pairwise comparisons:

Q' p({same)
F G H I
F i0,0009 0,3581 0,5877
G 0,08037 0,3313 0,5525
H 2434 2575 10,9665
| 1,839 1,929 0,6455

x| 3 &

Figura 45: Analise estatistica de variancia ANOVA e Tukey para resultados de tragao por
compressédo diametral em pasta de cimento com NTCs dispersos por 1 hora e 30 minutos em meio
ndo aquoso de isopropanol




128

A.4. Analise estatistica dos resultados de compressao e tracdo das argamassas

com NTCs dispersos nas particulas de areia em meio ndo aquoso de isopropanol

Na Tabela 50 esta indicado a analise estatistica de variancia ANOVA para
as para os resultados de compressao das argamassas com NTCs dispersos em
particulas de areia #100 em solugdo de isopropanol. A Figura 46 apresenta a figura
gerada pelo programa Past com a comparagao Tukey realizada entre as amostras.

Tabela 50: Andlise estatistica de variancia ANOVA para resultados de compressdo em argamassas
com NTCs dispersos em particulas de areia #100 em solugéo de isopropanol

Fonte da variacao SQ gl MQ F valor-P | F critico | Significancia
Entre grupos 263,33 | 5 | 52,67 | 1,05 0,43 3,11 NS
Dentro dos grupos | 601,68 | 12 | 50,14

Total 865,00 | 17

SQ: soma quadratica; gl: graus de liberdade (n-1); MQ: média quadrética; F: valor calculado de F; p:
nivel de significAncia; S: valor significativo; NS: valor n&o significativo; Se p < 5% = efeito significativo

B One-way ANOVA = | B X

[ Repeated measures

Sum of =qrs df Mean square F plzame)
Between groups: 263327 5 52,6655 1,05 0,43
Within groups: 601,676 12 50,1397
Total: 855,004 17

omega*2: 0,0133

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: pl(same)= 0,007102
Bazed on medians: p(same)= 0,745

Welch F test in the case of unequal variances: F=2 524 df=4 794 p=0137

Residuals

Tukey's pairwise comparisons:

Q' p{same)

B C o [e F G
B 10,9486 0,8958 0,8258 0,8673 0,825
c 122 0,9988 0,4945 1 1
D 0,6875 0,5326 0,7082 0,8997 0,8967
E 134 2,56 2,028 0,5452 0,4475
F 1,082 0,1284 04042 2432 1
G 1,344 0,1239 08564 2,884 0,2522

x = g

Figura 46: Andlise estatistica de variancia ANOVA e Tukey para resultados de compressdo em
argamassas com NTCs dispersos em particulas de areia #100 em solugao de isopropanol
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Na Tabela 51 esta indicado a andlise estatistica de variancia ANOVA para

as para os resultados de tracdo por compressao diametral das argamassas com

NTCs dispersos em particulas de areia #100 em solucdo de isopropanol. A Figura 47

apresenta a figura gerada pelo programa Past com a comparacdo Tukey realizada

entre as amostras.

Tabela 51: Analise estatistica de variancia ANOVA para resultados de tracdo por compressao
diametral em argamassas com NTCs dispersos em particulas de areia #100 em solucéo de

isopropanol
Fonte da variacao SQ gl MQ F valor-P | F critico | Significancia
Entre grupos 1,08 5 | 0,22 | 2,90 0,06 3,11 NS
Dentro dos grupos| 0,89 | 12 | 0,07
Total 1,97 | 17

SQ: soma quadratica; gl: graus de liberdade (n-1); MQ: média quadrética; F: valor calculado de F; p:
nivel de significancia; S: valor significativo; NS: valor ndo significativo; Se p < 5% = efeito significativo

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same)= 0008315

Bazed on medians: p(same) = 0,7321

Welch F test in the case of unequal variances: F=3 244 df=52522 p=007325

Residuals

Tukey's pairwise comparisons:

Q' p(same)
B c Ip I F G |

B 10,355 0,2816 004179  |0,3351 0,07811
C 2949 1 0,7368 1 0,8074
D 3,183 0,2441 0,8247 1 0,9553
E 4,903 1,954 1,71 0,7605 0,998
F 3,011 006241 01817 1,891 0,9217
G 43T 1,422 1,178 0,5316 1,36

x| 3 A

& One-way ANOVA o | B |
— S . . 1
[~ Repeated measures
Sum of sqrs i Mean square F plsame)
Between groups: 1,07926 5 0,215852 2002 0,06057
Within groups: 0892518 12 0,0743765
Total: 197178 17
omega*2: 0,3457

Figura 47: Andlise estatistica de variancia ANOVA e Tukey para resultados de tracéo por
compressao diametral em argamassas com NTCs dispersos em particulas de areia #100 em solucéo

de isopropanol
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Na Tabela 52 esta indicado a andlise estatistica de variancia ANOVA para
as para os resultados de compressao das argamassas com NTCs dispersos em
particulas de areia #50 em solucdo de isopropanol. A Figura 48 apresenta a figura
gerada pelo programa Past com a comparacao Tukey realizada entre as amostras.

Tabela 52: Analise estatistica de variancia ANOVA para resultados de compressdo em argamassas
com NTCs dispersos em particulas de areia #50 em solucao de isopropanol

Fonte da variacao SQ gl MQ F valor-P | F critico | Significancia
Entre grupos 530,56 | 5 |106,11| 8,66 | 0,001 3,11 S
Dentro dos grupos | 147,00 | 12 | 12,25

Total 677,56 | 17

SQ: soma quadratica; gl: graus de liberdade (n-1); MQ: média quadratica; F: valor calculado de F; p:
nivel de significancia; S: valor significativo; NS: valor ndo significativo; Se p < 5% = efeito significativo

&8 One-way ANOVA (=B =

[~ Repeated measures

Sum of =qrs df Mean square F plsame)
Between groups: 530,563 5 106,113 8,662 0,001123
Within groups: 146,997 12 12,2458
Total: 677,56 17

omega*2: 0,5204

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: pisame)= 0 001549
Based on medians: p(same) = 0 5457

Welch F test in the case of unequal variances: F=13 71, df=5 377, p=0 004557

Residualzs

Tukey's pairwise comparisons:

Q\ p(same)
P Q |r B T u

P ‘0,82 0,9951 0,4685 0,575 0,02795
a 1,724 0,5443 0,9855 0,8972 0,003743
R 0,7102 2,434 0,2435 03178 0,05485
5 2628 0,9041 3,338 1 0,001434
T 2,358 0,6339 3,068 0,2702 0,001395
u 5,241 5,985 4,531 7,359 7,599

x|  m

Figura 48: Andlise estatistica de variancia ANOVA e Tukey para resultados de compressao em
argamassas com NTCs dispersos em particulas de areia #50 em solucdo de isopropanol

[

Na Tabela 53 esta indicado a analise estatistica de variancia ANOVA para
as para os resultados de tracdo por compressao diametral das argamassas com

NTCs dispersos em particulas de areia #50 em solucdo de isopropanol. A Figura 49
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apresenta a figura gerada pelo programa Past com a comparagdo Tukey realizada

entre as amostras.

Tabela 53: Andlise estatistica de variancia ANOVA para resultados de tragdo por compressao
diametral em argamassas com NTCs dispersos em particulas de areia #50 em solucéo de

isopropanol
Fonte da variacao SQ gl MQ F valor-P | F critico | Significancia
Entre grupos 082 | 5 | 016 | 3,00 | 0,06 3,11 NS
Dentro dos grupos| 0,66 | 12 | 0,05
Total 1,48 17

SQ: soma quadratica; gl: graus de liberdade (n-1); MQ: média quadrética; F: valor calculado de F; p:
nivel de significAncia; S: valor significativo; NS: valor n&o significativo; Se p < 5% = efeito significativo

&8 One-way ANOVA =R X
|~ Repeated measures
Sum of sqrs df Mean square F pisame)
Between groups: 0,822809 5 0,164562 3,004 0,05501
Within groups: 0857424 12 0,0547853
Total: 1,48023 17
omega"2: 0,3576

Tukey's pairwise comparisons:

Levene's test for homogeneity of variance, bazed on means: pisame)= 0,0%21
Bazed on medians: p(same) = 05554

Welch F test in the case of unequal variances: F=3 075 df=4 812 p=0128

Residuals

X|

Q' p{same)
P o IR |s T u

P 10,4933 0,998 0,187 0,806 0,2508
Q 2,564 0,293 0,9745 0,9917 0,9939
R 0,5881 3,153 008722  |0,5764 0,1338
5 3,592 1,029 4,181 0,784 0,9898
T 1,765 07986 2,354 1,827 0,8755
U 3,308 0,7458 3,899 0,2829 1,544

~

Figura 49: Andlise estatistica de variancia ANOVA e Tukey para resultados de tracéo por
compressdo diametral em argamassas com NTCs dispersos em particulas de areia #50 em solucao
de isopropanol




132

A.5. Analise estatistica dos resultados de flexdo das pastas de cimento com

NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de isopropanol

Na Tabela 54 esta indicado a analise estatistica de variancia ANOVA para

as para os resultados de flexdo das pastas de cimento com NTCs em solucdo de

isopropanol. A Figura 50 apresenta a figura gerada pelo programa Past com a

comparacao Tukey realizada entre as amostras.

Tabela 54: Andlise estatistica de variancia ANOVA para resultados flexdo em pasta de cimento com
NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de isopropanol

Fonte da variacao SQ gl MQ F valor-P | F critico | Significancia
Entre grupos 0,42 2 0,21 | 2,07 0,21 5,14 NS
Dentro dos grupos| 0,61 6 | 0,10

Total 103 | 8

SQ: soma quadratica; gl: graus de liberdade (n-1); MQ: média quadrética; F: valor calculado de F; p:
nivel de significAncia; S: valor significativo; NS: valor n&o significativo; Se p < 5% = efeito significativo

£ One-way ANOVA

Between groups:
Within groups:

Total:
omega*2:

[ Repeated measures

Sum of sqrs

0,42235
0,612044

1,03439
0,1821

df
2 0211175
6 0,102007

]

Residuals

Mean square F

2,07

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p{same)= 01055
Based on medians: p{same) = 05125

Welch F test in the case of unequal variances: F=2 741, df=2 842 p=02123

plsame)
0,2072

x|

Tukey's pairwise comparisons:
Q\ p{same)
B c o |
B 10,1858 0,5313
C 2,871 0,56509
D 1,601 1,271

Figura 50: Analise estatistica de variancia ANOVA e Tukey para resultados flexdo em pasta de
cimento com NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de isopropanol

Na Tabela 55 esta indicado a analise estatistica de variancia ANOVA para

as para os resultados de compressdo com os fragmentos do ensaio de flexédo
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realizado nas pastas de cimento com NTCs em solucéo de isopropanol. A Figura 51

apresenta a figura gerada pelo programa Past com a comparagdo Tukey realizada

entre as amostras.

Tabela 55: Andlise estatistica de variancia ANOVA para resultados de compressdo com fragmentos
dos corpos de prova do ensaio de flexdo em pasta de cimento com NTCs dispersos nas particulas de
cimento em meio ndo aquoso de isopropanol

Fonte da variacao SQ gl MQ F | valor-P | F critico | Significancia
Entre grupos 411,22 | 2 |205,61(17,04| 0,0009 4,26 NS
Dentro dos grupos | 108,57 | 9 | 12,06

Total 519,79 | 11

SQ: soma quadratica; gl: graus de liberdade (n-1); MQ: média quadratica; F: valor calculado de F; p:
nivel de significAncia; S: valor significativo; NS: valor ndo significativo; Se p < 5% = efeito significativo

& One-way ANOVA =RACIR
| Repeated measures
Sum of sqrs df Mean square F pisame)
Between groups: 411,215 2 205,608 17,04 0,00087
Within groups: 108,574 ] 12,0637
Total: 518,720 1
omega“Z: 07273

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same)= 03588
Bazed on medians: p(same) = 0,8553

Welch F test in the case of unequal variances: F=13 85, df=5 89§, p=0,005513

Residuals

Tukey's pairwise comparisons:

Q\ plzame)
B c o |
B 10,0012 0,003644
7,692 0,665
D 6,446 1,246

x| m g

Figura 51: Andlise estatistica de variancia ANOVA e Tukey para resultados de compressao com
fragmentos dos corpos de prova do ensaio de flexdo em pasta de cimento com NTCs dispersos nas
particulas de cimento em meio ndo aquoso de isopropanol

Na Tabela 56 esta indicado a analise estatistica de variancia ANOVA para

as para os resultados de energia de fratura realizado nas pastas de cimento com
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NTCs em solucdo de isopropanol. A Figura 52 apresenta a figura gerada pelo
programa Past com a comparacdo Tukey realizada entre as amostras.

Tabela 56: Andlise estatistica de variancia ANOVA para resultados de energia de fratura em pasta de
cimento com NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de isopropanol

Fonte da variacao SQ g | MQ F | valor-P | F critico | Significancia
Entre grupos 120,09 | 2 | 60,04 | 3,53 | 0,10 5,14 NS
Dentro dos grupos | 102,07 | 6 | 17,01

Total 222,16 | 8

SQ: soma quadratica; gl: graus de liberdade (n-1); MQ: média quadrética; F: valor calculado de F; p:
nivel de significAncia; S: valor significativo; NS: valor n&o significativo; Se p < 5% = efeito significativo

& One-way ANOVA =NACN X
| Repeated measures
Sum of =qrs df Mean square F pizame)
Between groups: 120,087 2 50,0435 3,529 0,09699
Within groups: 102,073 G 17,0122
Total: 22218 8

omega*2: 0,3553

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same)= 01509
Bazed on medians: p(same) = 05187

Welch F test in the case of unequal variances: F=3 947 df=3 069 p=01413

Residuals

Tukey's pairwise comparisons:

Q' p{zame)
B B o |
B :0,08375 0,4254
3,757 04384
D 1,398 1,859

X w o

Figura 52: Analise estatistica de variancia ANOVA e Tukey para resultados de energia de fratura em
pasta de cimento com NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de isopropanol

Na Tabela 57 esta indicado a analise estatistica de variancia ANOVA para
as para os resultados de tenacidade a fratura realizado nas pastas de cimento com
NTCs em solugcdo de isopropanol. A Figura 53 apresenta a figura gerada pelo
programa Past com a comparacao Tukey realizada entre as amostras.
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Tabela 57: Andlise estatistica de variancia ANOVA para resultados de tenacidade a fratura em pasta
de cimento com NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de isopropanol

Fonte da variacao SQ

gl | MQ

F

valor-P | F critico

Significancia

Entre grupos 0,0044 | 2 ]0,0022

4,57

0,06 5,14

NS

Dentro dos grupos | 0,0029 | 6 |0,0005

Total 0,0073 | 8

SQ: soma quadrdtica; gl: graus de liberdade (n-1); MQ: média quadratica; F: valor calculado de F; p:
nivel de significancia; S: valor significativo; NS: valor néo significativo; Se p < 5% = efeito significativo

4B One-way ANOWVA

=DRen X

Between groups:
Within groups:

Total:
omega*2:

[~ Repeated measures

Sum of sqrs df
0,004375981 2
0,00287251 [

0,00725232 8
04427

Mean square F plsame)
0,002185%9 4574 0,06214
0,000478751

Residuals

Tukey's pairwise comparisons:

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: pi{same)= 02218
Based on medians: p(same) = 0,81%

Welch F test in the case of unequal variances: F=7 241, df=3,779, p=0,05095

Q' plsame)
B 2 o |
B i0,05288 0,3516
C 4277 0,3454
D 2135 2,142

x  m  a

Figura 53: Andlise estatistica de variancia ANOVA e Tukey para resultados de tenacidade a fratura
em pasta de cimento com NTCs dispersos nas particulas de cimento em meio ndo aquoso de
isopropanol



