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Resumo: Nanotubos de carbono (NTC) sdo folhas de grafeno enroladas de maneira a formar
uma peca cilindrica com diametro proximo de 1 nm. Este trabalho apresenta uma investigacao
dos efeitos da adicdo de NTC em argamassas de cimento Portland, analisando assim dois tipos
de dispersdes: uma manual e outra através do banho de ultrassom com 1% surfactante Lauril
Eter Sulfato de Sodio, verificando assim, para cada tipo, 4 dosagens diferentes de NTC, 0%,
0,2%, 0,3% e 0,4% em relacdo a massa de cimento. A concentracdo de 0,3% de NTC foi a que
mostrou melhores resultados juntamente com a dispersao de ultrassom.

Palavras-chave: Nanotecnologia. Nanotubos. Carbono. Resisténcia. Argamassa.

Abstract: Carbon nanotubes (NTC) are sheets of graphene coiled to form a cylindrical piece
with a diameter close to Inm. This work presents an investigation of the effects of the addition
of NTC on Portland cement mortars, thus analyzing two types of dispersions: one manual and
another through the ultrasonic bath with 1% sodium lauryl sulfate ether sulfate, 4 different
dosages of NTC, 0%, 0.2%, 0.3% and 0.4% relative to the mass of cement. The concentration of
0.3% NTC was the one that showed better results together with the ultrasonic dispersion.
Keywords: Nanotechnology. Nanotubes. Carbon. Resistance. Mortar.

1 INTRODUCAO

O termo “nano” tem sido reiterado em midias e pesquisas cientificas,
relacionado com as palavras nanociéncia e nanotecnologia. O lado mais perceptivel da
nanotecnologia estd associado ao desenvolvimento de novos materiais, a fim de
reduzir gastos em energia, proteger o meio ambiente e diminuir o uso de matérias-
primas escassas (VALADARES, 2005).
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O ntmero de aplicagdes em diversas areas é a principal peculiaridade dessa
nova tecnologia, que estd cada ganhando mais espago nos laboratorios de pesquisas de
universidades e empresas. O mercado total de produtos que incorporam a
nanotecnologia foi de US$ 135 bilhdes em 2007 e cresceu rapidamente, com expectativa
de atingir valores proximos a US$ 3,3 trilhdes em 2018. No Brasil, planeja-se alcangar
cerca de 1% do mercado mundial, que significa cerca de US$ 33 bilhdes.

Pesquisas desenvolvidas com essa temdtica mostram que a adicao de
nanocomposito ao cimento permite alteragdes relevantes na sua microestrutura, o que
resulta em argamassas e concretos mais resistentes, menos porosos e mais duraveis
(LEMES, 2016).

De acordo com Melo (2009), o prefixo “nano” ¢ usado na ciéncia para designar
um bilionésimo. Assim, um nandmetro (simbolo nm) é um bilionésimo de metro. Como
referéncia, um atomo mede cerca de dois décimos de um nandmetro e o diametro de
um fio de cabelo humano aproxima-se de 30.000 nanometros.

Pesquisas e estudos que focaram a adicdo de Nanotubo de Carbono na
construgao civil, especialmente no concreto, defrontaram com dois obstaculos, que
seriam o custo alto com a fabricagdo ou obtencdao do NTC (Nanotubo de Carbono) e a
dificuldade de se encontrar um modo de dispersao efetivo do NTC nas misturas.

Sendo assim, esta pesquisa tem como tema a investigacao dos efeitos da adigao
de nanotubos de carbono em argamassas de cimento Portland, a fim de testar
diferentes modos de dispersao e concentragao do NTC.

Tendo em vista a constante demanda por novos materiais na construgao civil e
a escassez de matérias-primas, muitos trabalhos mostram a Nanociéncia e a
Nanotecnologia com um grande potencial que ainda estd em ascensdo, principalmente
no ramo de pesquisas e novas tecnologias na construcao. O desenvolvimento e o
aperfeicoamento de novos revestimentos, polimeros, alvenarias e fibras com
caracteristicas excepcionais perante as ja existentes sao um exemplo de seu potencial.

A silica ativa ja é muito usada para reducao da porosidade de concretos com
foco em ganhos mecanicos. Com adicao de particulas em nano-escala espera-se que,
melhore ainda mais o preenchimento de vazios presentes em concretos e em
argamassas, tendo assim ganhos ainda mais elevados em suas caracteristicas mecanicas
como o aumento de Fck (Resisténcia a compressdao) e melhoramento na retracao do
concreto, problema comum em concretos com altas resisténcias devido ao seu fator a/c
(agua-cimento) baixo, evitando a propagacao de fissuras no processo de cura.

Com uma investiga¢do sucinta da adi¢do de NTC em argamassas de cimento
Portland, sera possivel encaminhar resultados mais promissores e benéficos a
sociedade e a pesquisadores, buscando teores e modos de dispersdao do material mais
propicio para o desenvolvimento particulado do nanomaterial nas misturas de
concreto.

Nesse contexto, uma investigacao das propriedades mecanicas da argamassa de
cimento Portland com diferentes concentragoes e diferentes formas de dispersao do
nanotubo nas misturas € necessdria, a fim de buscar um novo material para inovar a
area da construgao civil.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 CIMENTO PORTLAND

O cimento Portland é um material pulverulento, constituido de silicatos e
aluminatos de calcio, praticamente sem cal livre. Esses silicatos e aluminatos
complexos, ao serem misturados com agua, hidratam-se e produzem o endurecimento
da massa, que pode entdo oferecer elevada resisténcia mecanica (PETRUCCI, 1978).

Mehta e Monteiro (2014) completam a definicao ressaltando que o cimento
Portland é um cimento hidraulico produzido pela pulverizagdo de clinqueres
constituidos essencialmente por silicatos de cdlcios hidrdulicos cristalinos e uma
pequena quantidade de uma ou mais formas de sulfato de célcio e até 5% de calcario
como adi¢ao de moagem.

Clinqueres sao nodulos de 5 a 25 mm de diametro de material sintetizado, que é
produzido quando uma mistura de matérias-primas com proporcao adequada ¢é
aquecida sob altas temperaturas (MEHTA; MONTEIRO, 2014).

Segundo Petrucci (1978), o cimento Portland também é constituido por certo
namero de compostos, cuja reagdes sao a origem do processo de endurecimento.
Consequentemente, antes de estudar os mecanismos de endurecimento, é necessario
analisar a natureza das rea¢oes desses compostos com a dgua.

2.2 REACOES DE HIDRATACAO

Os compostos presentes no Portland sao anidros, mas, quando postos em
contato com a dgua, reagem com ela, formando produtos hidratados. Petrucci (1978)
define a hidratagdo do cimento como uma transformagdo de anidros mais soltiveis em
compostos hidratados menos soluveis.

Petrucci (1978) também verifica que, na hidratagao, ha formacao de uma camada
de gel em torno dos graos dos compostos de anidros, de maneira que na zona de
transicdo (zona intermedidria entre o cristal primario e o gel), a solugao é
supersaturada em relagdo aos compostos. As variagoes de soluto e dgua fazem com que
se gere um gradiente de concentrac¢ao, originando uma pressao osmdtica que vai trazer
a ruptura do gel, expondo novas dreas do composto de anidro a acdo da agua.

E notével que a fungdo dos cimentos em mistura com a dgua é aglomerar
particulas e liga-las pela formacao de produtos hidratados com desenvolvimento de
resisténcia mecanica e, apds o endurecimento, resistir a sua a¢do, dai ganhando o nome
de ligante hidrdulico (CINCOTTO, 2011). Contudo, no estado fresco, a mistura deve ser
coesa e ter a capacidade de ser trabalhada e moldada para demais atividade.

A medida que o processo de hidratagao se desenvolve, acontecem mudangas na
microestrutura da pasta de cimento ou no concreto. “Nos primeiros minutos e nas
primeiras horas, as mudangas sao muito rapidas; apds a primeira semana, tornam-se
mais lentas. No entanto, o processo de hidratagdao continua durante meses e anos”
(MELO, 2009).

Além dos sodlidos, a pasta de cimento hidratada contém muitos tipos de vazios
que tém uma influéncia importante em suas propriedades. Os mais presenciais sdo os
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vazios capilares que representam os espagos nao preenchidos pelos componentes
solidos da pasta de cimento hidratada e o ar incorporado que representa uma pequena
quantidade de ar aprisionada na pasta de cimento durante a mistura do concreto
(MEHTA; MONTEIRO, 2014).

Dessa forma, do mesmo jeito que o processo de hidratagdo bem realizado
contribui para melhorias nas propriedades mecanicas, os acréscimos de particulas
muito finas também contribuem bastante para um melhor desempenho da estrutura,
visto que colaboram para fechamento dos vazios capilares da pasta de cimento.

2.3 A INSERCAO DE NANOMATERIAIS EM MATRIZ DE CIMENTO PORTLAND

Muitos artigos e pesquisas cientificas ja realizadas comprovam o bom
desempenho de nanoparticulas quando incorporadas a argamassas de cimento e a
concretos. Por conta do seu tamanho muito pequeno, tais particulas contribuem para o
preenchimento de vazios, consequentemente, para a melhoria de diversas
propriedades desses materiais.

Gillani (2017) comprova essa questao com a melhora nas propriedades
mecanicas do concreto com a adi¢do de pequenas fracdes de MWCNTs (Multi-walled
carbon nanotubes) em matrizes de concreto. Contudo, todos os seus beneficios sao
dependentes do modo de dispersao, tamanho, relacdo de aspecto e pureza do
nanomaterial.

Esse aumento de resisténcia pode ser explicado por trés motivos:

e quando uma pequena quantidade de nanoparticulas é uniformemente
dispersa na pasta de cimento, as nanoparticulas agem como um ntcleo de
ligacdo forte ao cimento hidratado e, também, contribui para a hidratagao
do cimento devido a sua alta atividade, o que € favoravel para a resisténcia
mecanica;

e as nanoparticulas presentes entre os produtos hidratados irdo impedir o
crescimento de cristais, tais como o Ca(OH)2 (hidréxido de célcio), o que
favorece a resisténcia mecanica;

e as nanoparticulas preencherao os poros da pasta de cimento, tornando-a
mais densa e aumentando, assim, a resisténcia, de modo similar ao efeito da
silica ativa (GILLANI, 2017).

2.4 NANOTUBOS DE CARBONO

Comparado aos outros elementos quimicos existentes, o carbono é certamente
um dos mais importantes para a existéncia do ser humano. A humanidade tem feito
uso de compostos de carbono ha varios anos, tanto na fabricacdo de vestudrio (peles e
tecidos) quanto na de combustiveis (carvao, petroleo e madeira) (MELO, 2009).

Os nanotubos de carbono (NTC) sao formados apenas por elementos de
carbono num arranjo hexagonal, os quais se enrolam em forma de cilindro. Segundo o
CDTN (Centro de Desenvolvimento de Tecnologia Nuclear), a ligagao carbono-carbono
€ a mais forte encontrada na natureza (MARCONDES, 2012).
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2.4.1 Caracteristicas dos nanotubos de carbono

H4 varias formas de realizar as ligagdes de carbono para formacao dos
nanotubos, e é essa forma de ligacdo juntamente com sua geometria, sua purificagao e
seu diametro que sao responsaveis pelo desempenho do material, consequentemente
pela melhoria de suas propriedades.

Do ponto de vista estrutural, existem dois tipos de nanotubos de carbono: os de
parede simples, constituidos por uma tnica folha de grafeno enrolada sobre si mesma
para formar um tubo cilindrico, e os de paredes multiplas, que compreendem um
conjunto de nanotubos de carbono coaxiais, com varias folhas de grafeno enroladas em
forma de tubo (MARCONDES, 2012). Na Figura 1, mostra-se a diferenga dos NTC de
paredes simples e multiplas.

Figura 1 - Em (a) € a estrutura do nanotubo de carbono de parede simples, e em (b) a
estrutura de um NTC de paredes multiplas.

Fonte: Zarbin, 2007.

De acordo com Zarbin (2007), os nanotubos de carbono de paredes multiplas
sdo constituidos de 2 a 40 camadas de grafeno concéntricas, que se distanciam entre si
por 0,34 nm, e normalmente apresentam didmetro de 10 a 50 nm com comprimentos
maiores que 10 micrometros, sendo que suas propriedades estao diretamente ligadas
ao numero de camadas e ao seu diametro interno. Ja os nanotubos de parede simples
sao mais finos e apresentam didmetro variando entre 1 e 5 nm, sendo formados por
uma unica folha de grafeno.

2.4.2 Dispersao de nanotubos de carbono em matrizes cimenticias

Homogeneizar a distribuicdo dos NTC em matrizes cimenticias é um dos
maiores desafios para os pesquisadores atualmente. Foldyna et al. (2016) relatam que os
NTCs podem se dissolver em solugao ou rasgar em pequenos pedagos, se for utilizada
forca agressiva.

Para Foldyna et al. (2016), uma boa dispersao pode ser conseguida através do uso
de misturador ultrassonico com surfactantes em solugdo aquosa, com tempo e
quantidade de energia especifica. O melhor desempenho mecanico ja registrado de
NTC em pastas de cimento foi com energia de ultrassom de 20 J/mL por unidade NTC
para cimento (C/c) com 84% de dispersao maxima.
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Porém, existem diversos métodos propostos para melhorar essas caracteristicas
e potencializar a eficiéncia desse compdsito junto a argamassa de cimento Portland.

3 METODOLOGIA

A produgao das argamassas de cimento Portland, os ensaios destrutivos de
resisténcia a compressao, flexao e os métodos de dispersao dos NTCs com a sua
inclusao nas argamassas foram todos elaborados no Laboratério de Analises
Tecnoldgicas de Materiais de Construgao e no Laboratorio de Ciéncia e Tecnologia dos
Materiais do Centro Universitario de Patos de Minas.

3.1 MATERIAIS
3.1.1 Cimento Portland

Para produzir os primeiros corpos de provas, foi utilizado o cimento Portland
CP-V ARI, pois tem uma alta resisténcia inicial e maior valor de finura. O uso desse
cimento também minimiza retardamentos de pega, quando do emprego de aditivo e,
como ndo possui cinza pozolanica e contém maior quantidade de clinquer em sua
composicao, elimina-se com isso mais uma varidvel do estudo, j4 que materiais
pozolanicos podem interagir com os NTC e interferir nos resultados. (MELO, 2009).

O cimento CP-V ARI, segundo a ABNT NBR 5733 (1991), tem como definigao:

Aglomerante hidraulico que atende as exigéncias de alta resisténcia inicial,
obtido pela moagem de clinquer Portland, constituido em sua maior parte de
silicatos de calcio hidrdulicos, ao qual se adiciona, durante a operacao, a
quantidade necessaria de uma ou mais formas de sulfato de calcio” (ABNT,
1991, p.2).

3.1.2 Areias

Para a confecgao dos corpos de provas, foram utilizadas as areias normativas
disponibilizadas pelo laboratério de resisténcia dos materiais, seguidas as
recomendacoes da ABNT NBR 7215 (1996).

3.1.3 Nanotubo de carbono (NTC)

Os nanotubos que foram utilizados nesta pesquisa sdao de paredes multiplas
(MWCNT- Multi-walled carbon nanotubes), com 90% Carbon Basis.

3.2 DOSAGEM DAS ARGAMASSAS
Para o projeto experimental, foi fixado um trago de referéncia sem a adi¢ao de

NTC, a fim de realizar a sua comparagao com argamassas que tenham o NTC na
mistura.
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A norma ABNT NBR 7215 (1997) dispoe sobre a dosagem a ser usada no ensaio,
como mostrado na Tabela 1, porém esse volume de materiais resulta em apenas 6
corpos de provas 5x10. Entretanto, esta pesquisa precisa de 9 corpos de provas 4x4x16
(por traco); sendo assim, através da regra de trés, foi adaptada a quantidade de

materiais necessarios para o volume de 9 corpos de provas (por trago), como mostra a
Tabela 2.

Tabela 1 - Quantidade de materiais para confec¢ao de 6 corpos de provas 5x10

Material Massa para mistura (g)

Cimento Portland 624 +0,4

Agua 300 +0,2

Areia fragao grossa 468 +0,3

Areia fragdo média 468 +0,3
grossa

Areia fragdo média 468 + 0,3

fina
Areia fracao fina 468 £ 0,3

Fonte: ABNT NBR 7215 (1997)

Por fim, totalizaram-se quatro tragos diferentes, a fim de, no final dos testes,
realizar a comparacdo de suas propriedades.

Tabela 2 — Quantidade de materiais (g) para confeccao dos 9 corpos de provas (por
traco)

Material Traco Traco Traco Traco
REF 0,2% 0,3% 0,4%
Cimento Portland 1220,35 1220,35 1220,35 1220,35
Agua 586,7 586,7 586,7 586,7
Areia fragao grossa 915,26 915,26 915,26 915,26
Areia fragdo média grossa 915,26 915,26 915,26 915,26
Areia fracao média fina 915,26 915,26 915,26 915,26
Areia fracdo fina 915,26 915,26 915,26 915,26
NTC 0 2,44 3,66 4,88

Fonte: Elaborado pelos autores, 2018.

Assim como os aditivos, a quantidade de NTC foi calculada em relacao a massa
de cimento. Os teores de nanotubos de carbono (NTC) foram definidos a partir da
analise dos resultados de Melo (2009). A autora observou que a adigao de 0,30% de
NTC foi a que apresentou melhor resisténcia mecanica em todas as idades analisadas.
Por esse motivo, adaptaram-se valores abaixo e acima de 0,30% de NTC.

3.1.3 DISPERSAO DOS NTC

A proposta feita foi a dispersao dos NTC de duas formas. No primeiro método
(Dispersao 1), os NTC foram manualmente dispersos na agua e logo dirigido ao
recipiente com todos os seus componentes (areias e cimento) ja misturados. O segundo
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método (Dispersao 2) foi realizado com o uso do equipamento Banho Ultrassom
modelo 03350, visto que, usando a energia de ultrassom, pesquisadores, como Melo
(2009), Marcondes (2012) e Medeiros (2015), obtiveram melhor resultado.

Na primeira etapa, foi feita a Dispersao 1, totalmente manual, em que foram
colocados em um béquer 500 mL de 4gua e, em outro béquer, 86,7 mL de agua. O NTC
foi pesado e encaminhado aos 500 mL de agua, misturando-se por 5 minutos e
encaminhando-se para o recipiente que comportava todos os materiais secos (areias e
cimento) ja misturados, como mostra a Figura 2; por fim, foram usados os 86,7 mL de
agua para lavar o béquer.

Figura 2: Materiais secos ja misturados

e ~

S

Fonte: Arquivos dos autores, 2018.

3.3 ENSAIOS

Para a realizacdo dos ensaios de resisténcia a tragao na flexao e a compressao,
foram utilizados moldes prismaticos metalicos com dimensdes de 4x4x16 cm.

As elaboragdes dos corpos de prova seguiram as recomendagoes estabelecidas
pela ABNT NBR 13279 (ABNT, 2005). A quebra dos corpos e o estudo dos dados foram
realizados em 3 idades: 7, 14 e 28 dias; para cada data, foram ensaiados 3 corpos de
provas de cada trago.

Ressalta-se que todas essas etapas foram repetidas, pois foram analisados dois
tipos de dispersao do NTC, ou seja, totalizando-se 63 corpos de provas.

4 RESULTADOS

O estudo almejou analisar as propriedades mecanicas de resisténcia a
compressao e a tracdo em argamassas de cimento Portland com a adigao de Nanotubos
de Carbono de paredes multiplas (MWCNT- Multi-walled carbon nanotubes), com 90%
Carbon Basic.
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4.1 RESISTENCIA A COMPRESSAO E A TRACAO

Para realizar os ensaios de resisténcia a compressao e a tracao, foi utilizada uma
Prensa Universal EMIC, obtendo-se os seguintes resultados.

Figura 1 - Resisténcia a compressao SD  Figura 2 — Resisténcia a compressao CD
50 + 25 4
20
m 7 dias & = m 7 dias
m 14 dias = 10 m 14 dias
28 dias 5 28 dias
0
SEM 02% 0,3% 0,4% SEM 0,2% 0,3% 0,4%
NTC NTC NTC NTC NTC NTC NTC NTC
Fonte: Dados da pesquisa, 2018. Fonte: Dados da pesquisa, 2018.
Figura 3 — Resisténcia a tragao SD Figura 4 — Resisténcia a tracao CD
10 - 6
8 - N
4
o © = 7 dias L ® 7 dias
fa s
24 m 14 dias = ) m 14 dias
2 28 dias 1 28 dias
0 0
SEM 0,2% 0,3% 0,4% SEM 0,2% 0,3% 0,4%
NTC NTC NTC NTC NTC NTC NTC NTC
Fonte: Dados da pesquisa, 2018. Fonte: Dados da pesquisa, 2018.

Analisando os resultados, fica evidente que a dispersao com banho de
ultrassom influenciou nos resultados. As Figuras 1 e 3 demonstram os resultados da
etapa 1 da pesquisa (sem dispersdo), em que o trago REF apresentou melhores
propriedades mecanicas que os demais. Dentre as diferentes concentragdes de NTC, a
que se mostrou mais promissora nesta etapa, foi o traco com 0,3% de NTC, visto que,
na resisténcia a compressao aos 28 dias, foi alcangado um valor de 43,5 MPa, ficando
pouco atras do trago REF que, na mesma idade, chegou aos 45,8 MPa.

Na segunda etapa (com dispersao através do banho ultrassom e uso do
surfactante), o traco com 0,3% de NTC mostrou melhores resultados aos 28 dias,
conseguindo alcangar 23,06 MPa na sua resisténcia a compressao, ficando acima dos
demais tragos.

Além disso, na segunda etapa, também foi possivel notar um crescimento maior
de resisténcia mecanica quando comparados o Trago REF e o Trago com 0,3%. O trago
REF teve um crescimento de 19,22%; ja o trago com 0,3% de NTC teve um crescimento
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de 23,28%.

Julga-se que as propriedades mecanicas abaixaram relativamente quando se
compara o Trago REF com e sem dispersdo, devido ao uso do Surfactante Lauril Eter
Sulfato de Sdédio nos tragos com dispersao, pois o surfactante incorporou ar nos corpos
de provas.

4.2 DISPERSAO DOS NANOTUBOS DE CARBONO

A dispersao com o uso do banho ultrassonico teve resultados satisfatorios, ja
que todo o material foi disperso na dgua, como mostra a Figura 5. Ou seja, a dispersao
se mostrou importante para garantir uma molhagem prévia e eficiente da area das
particulas de nanotubos de carbono.

No entanto, a dispersao manual do NTC na 4gua nao teve resultados positivos
como previsto, pelo motivo de ter sido totalmente manual as particulas de NTC nao se
ligaram com as particulas de agua, como mostra a Figura 6 logo abaixo. Por esse
motivo, em alguns corpos de provas os resultados ficaram oscilando, visto que os NTC
tendem a se aglomerar em determinadas areas dos corpos de prova; assim o local de
quebra dos corpos de prova pode ou nao ter a presenga de NTC.

Figura 5 — Dispersao do NTC na 4gua com utilizacdo do banho ultrassonico

|

Fonte: Arquivo dos autores, 2018.

Figura 6 — Dispersao manual do NTC na dgua

N w5

a

Fonte: Arquivos dos autores, 2018.
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Os resultados mostraram que houve dispersao adequada com a aplicagao de
energia ultrassonica e que os nanotubos de carbono de paredes multiplas podem
reforcar a matriz de cimento, ao aumentar a quantidade de C-S-H e reduzir a
porosidade.

5 CONCLUSAO

Nos ensaios de resisténcia a compressao e a flexdo sem o uso do banho
ultrassom, os NTC nao se mostraram bem sucedidos, visto que o trago referencial
revelou uma melhor resisténcia mecanica; os tracos com adi¢des de NTC mostraram
maior variagao no resultados e maior desvio padrao. Justifica-se isso pelo fato de que
houve concentragao dos NTC em variadas partes da argamassa.

Pode-se concluir que a forma de dispersar os NTC na agua influencia suas
propriedades mecanicas; prova-se isso pelo fato de que o traco 0,3% mostrou um
crescimento de resisténcia através das idades de 7 a 28 dias de 4,06% maior que o trago
REF. Comparando suas resisténcias a compressao aos 28 dias, o traco 0,3% obteve
resisténcia 3,2% maior que o traco REF. Acredita-se que, ao analisar idades mais
prolongadas, os NTC irao demonstrar resultados ainda mais satisfatdrios.
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