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RESUMO

Os nanomateriais tém sido amplamente empregados em inddstrias de equipamentos
computacionais, componentes eletronicos, elétricos e quimicos. Entretanto, ainda existem
poucos estudos sobre seus impactos na construgdo civil, principalmente em concretos
convencionais. Amplamente empregado na construcao civil, concreto sempre foi objeto de
estudos, principalmente voltado a adi¢bes para melhorar sua resisténcia, porosidade e
durabilidade. As atuais adi¢fes empregadas no concreto influenciam em uma escala micro,
atuando como particulas inertes ocupando espagos vazios ou com fungdo pozolénica. O
presente estudo avaliou a influéncia da adicdo de Oxido de grafeno e de silica coloidal nas
propriedades quimicas e mecanicas de matrizes cimenticias. Primeiramente, foi avaliado
como o processo de producao de pastas de cimento influencia a dispersao de 6xido de grafeno
na matriz. Entdo, foi avaliado como as adi¢des de 6xido de grafeno e de silica coloidal
influenciam a cinética, os mecanismos de hidratacdo e a microestrutura de pastas de cimento.
Finalmente, foi avaliado como esses compostos influenciam o desenvolvimento de resisténcia
mecanica de concretos em idades iniciais e avancadas. Os resultados demonstraram que a
adicdo do d6xido de grafeno e de silica coloidal aceleram as reacGes de hidratacdo de cimento,
promovem a formacdo de C-S-H e densificam a microestrutura dos compdsitos cimenticios.
Além disso, tais compostos promoveram ganhos significativos na resisténcia a compressdo de
concreto. Com isso, foi possivel recomendar reducbes de 14% no consumo de cimento em
concretos que contém esses compostos, com o intuito de manter a resisténcia mecanica. O
estudo realizado pode promover uma melhora significativa na tecnologia de concretos e na

sustentabilidade do ambiente construido.

Palavras-chave: Oxido de grafeno, silica coloidal, cinética de hidratacdo, propriedades

mecanicas.



ABSTRACT

Nanomaterials have been widely used in industries of electronic, electrical and chemical
components. However, there are still few studies on their impacts on civil construction,
mainly on conventional concretes. Concrete has always been the subject of researches, mainly
aimed at the improvement of its strength, porosity and durability. The current additions used
in concrete influence on a micro scale, either acting as inert particles occupying empty spaces
or as pozzolanic materials. The present study evaluated the influence of the addition of
graphene oxide and colloidal silica on the chemical and mechanical properties of cementitious
matrices. First, the influence of the production process on the dispersion of graphene oxide in
cement pastes was evaluated. Then, the influence of graphene oxide and colloidal silica on the
kinetics and mechanisms of hydration and microstructure of cement pastes was analyzed.
Finally, the influence of these compounds on the development of mechanical strength in
concretes at short and advanced ages was characterized. Results showed that the addition of
graphene oxide and colloidal silica accelerate cement hydration reactions, promote the
formation of C-S-H and densify the microstructure of cementitious composites. In addition,
such compounds promoted significant gains in the compressive strength of concretes. As a
result, it was possible to recommend 14% reductions in cement consumption in concretes
containing these compounds, to maintain mechanical strength. The study performed may
promote a significant improvement in the technology of concretes and in the sustainability of

the built environment.

Keywords: Graphene oxide, colloidal silica, hydration kinetics, mechanical properties.
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1. Introducao

1.1. Prélogo

A pesquisa desta dissertacdo de mestrado foi realizada no laboratério de Engenharia
Civil da Universidade S&o Judas Tadeu (USJT), em Sdo Paulo, Brasil. O trabalho foi dirigido
pelo Professor Doutor Renan Picolo Salvador membro e coordenador do programa de
Mestrado Profissional Stricto Sensu em Engenharia Civil desta universidade.

O programa experimental foi maioritariamente realizado no laboratério de Materiais
de Construcdo Civil da Universidade Sdo Judas Tadeu. Andlises quimicas por fluorescéncia
de raios-X e Termogravimetria e mineraldgicas por difracdo de raios-X foram realizadas no
Instituto de Pesquisa Tecnologica do Estado de S&o Paulo. Andlises por microscopia
eletronica de varredura foram realizadas no Laboratorio de Caracterizacdo Tecnoldgica da
Escola Politécnica da Universidade de S&o Paulo.

O estudo tem como finalidade avaliar as propriedades quimicas, fisicas e mecanicas de
matrizes cimenticias produzidas com aditivos compostos por nanomateriais de Oxido de
grafeno e silica coloidal. A primeira etapa do estudo se concentra na otimizacdo do processo
de fabricacdo de pastas de cimento, com o intuito de dispersar os aditivos adequadamente na
matriz. A segunda etapa do estudo focou na avaliagdo da cinética de hidratacdo,
microestrutura e propriedades mecénicas de matrizes cimenticias produzidas com 6xido de
grafeno e silica coloidal. Para finalizar, foram elaborados tracos de concretos convencionais
com reducdo no consumo de cimento sem reducdes de resisténcia mecanica, por meio do
emprego dos aditivos.

O assunto estudado apresenta interesses académicos e praticos. Do ponto de vista
académico, o emprego de nanomateriais em matrizes cimenticias e a caracterizagdo de suas
propriedades quimicas e mecanicas é bastante complexa porque ocorrem fendmenos
interdependentes. Portanto, a pesquisa oferece desafios cientificos significativos que requerem
esforgos substanciais na durante a campanha experimental.

Do ponto de vista pratico, compreender a influéncia dos aditivos compostos por éxido

de grafeno e silica coloidal em concretos pode levar & melhoria da composicdo de concretos



com propriedades do estado fresco e endurecido otimizadas para determinadas aplicacdes.
Além disso, pode servir de referéncia para fabricantes de aditivos para a formulacdo de
produtos com melhor eficiéncia com cimentos de diferentes fontes. Como resultado, uma

melhoria na tecnologia de materiais cimenticios e aditivos pode ser obtida.

1.2. Objetivos

O objetivo geral deste trabalho é avaliar a influéncia de aditivos compostos por 6xido

de grafeno e silica coloidal em matrizes cimenticias. Para isso, foram elaborados os 5

objetivos especificos descrito subsequentemente:

e Otimizar o processo de producdo de pastas de cimento, com o intuito de obter uma
dispersdo adequada dos aditivos na matriz.

e Auvaliar como os aditivos influenciam a cinética de hidratacdo e a microestrutura de pastas
de cimento CP V ARI e de cimentos compostos.

e Caracterizar as propriedades mecéanicas de concretos produzidos com 6xido de grafeno e
silica coloidal.

e Desenvolver concretos com reducdo no consumo de cimento sem redugdes de resisténcia

mecanica, por meio do emprego dos aditivos.

1.3. Justificativa

O uso de nanomateriais no segmento de engenharia de construgdo vem aumentando
nos Ultimos anos. O Oxido de grafeno e a silica coloidal como aditivo para misturas
cimenticias ja sdo bastante estudados no mercado asiatico. Mesmo sendo utilizadas em teores
bastante menores em relagé@o a outros aditivos, diversas propriedades podem ser melhoradas,
como a trabalhabilidade, a cinética de hidratacdo e 0 aumento da resisténcia a compressao e a
tracéo.

Essas propriedades abrem a possibilidade para o emprego desses aditivos em diversos
setores de producdo de concreto, principalmente na area de elementos pré-moldados. Nesse
caso especifico, € possivel a reducdo do tempo necessario para a desforma de pecas, que
aumentaria a produtividade industrial. Outro ponto importante seria a redugdo no consumo de
cimento para obtencdo da mesma resisténcia de concretos sem aditivos, o que levaria a uma

reducdo da geracdo de CO, e a um aumento da sustentabilidade do processo construtivo.



Por esses motivos, é necessario um estudo para verificar a viabilidade de utilizacéo de
aditivos compostos por Oxido de grafeno e silica coloidal em compdsitos cimenticios
empregados em processos construtivos no Brasil. Esse estudo visa avaliar as propriedades
quimicas e mecanicas da matriz cimenticia, verificando a influéncia no seu desempenho. Essa
abordagem pode proporcionar informagdes importantes para definir potenciais aplicagoes
desses compostos em diversos segmentos da engenharia de construcéo.

1.4. Estrutura do trabalho

O capitulo 1 apresenta o trabalho, os objetivos e a justificativa da pesquisa. O capitulo
2 apresenta uma revisdo bibliografica sobre materiais cimenticios, contendo um breve
histérico sobre o0 uso de cimentos compostos e aditivos compostos por 6xido de grafeno e
silica coloidal. Neste capitulo, também sdo apresentadas as propriedades quimicas e fisicas
desses materiais.

O capitulo 3 aborda a definicdo do método de mistura para a fabricagdo de pastas de
cimento com éxido de grafeno, visto que a dispersdo desse composto em matrizes cimenticias
necessita ser homogénea. Dai, o capitulo 4 apresenta a caracterizacdo das propriedades
quimicas de pastas de cimento produzidas conforme o procedimento estabelecido no capitulo
3, além de apresentar o comportamento mecanico de concretos produzidos com esse aditivo.

O capitulo 5 trata da analise do comportamento quimico e mecéanico de misturas
cimenticias produzidas com silica coloidal. Para concluir o documento, as concluses finais e

as referéncias bibliogréaficas sdo apresentadas nos capitulos 6 e 7, respectivamente.



2. Reviséo bibliografica

2.1. Introducéao

O cimento é um dos materiais mais empregados na industria da construcgéo civil e no
mundo, constituindo o principal insumo na producdo de concretos. Apresenta grande
versatilidade devido a sua elevada resisténcia a compressao, podendo ser empregado desde
pequenas a grandes estruturas, em pecas pré-fabricadas ou moldadas in loco. A elaboracédo de
projetos ousados e a necessidade de solu¢des inovadoras exigem materiais com propriedades
superiores, exigindo compdsitos com elevada resisténcia a compressdao e durabilidade
(TUTIKIAN; ISAIA; HELENE, 2011).

Os produtos a base de cimento, apesar de apresentarem boa resisténcia a compressao,
sdo materiais frageis com baixa resisténcia a tracdo, além de porosos. A incorporacao de
fibras, vergalhGes e adi¢des minerais sdo atualmente os métodos empregados para obter
materiais mais resistentes e mitigar a porosidade, entretanto estes procedimentos nao
apresentam influéncia sobre a microestrutura da pasta de cimento endurecida (LV et al.,
2013).

O estudo e desenvolvimento no ambito dos nanomateriais podem apresentar
possibilidades significativas nas propriedades dos compositos cimenticios, conseguindo atuar
diretamente na microestrutura das pastas de cimento. Proporcionando melhora na hidratacdo
por meio da producdo de pontos de nucleacdo, alguns nanomateriais podem constituir a
formacdo de novos compostos secundarios de hidroxido de célcio hidratado (C-S-H). A
incorporacdo de materiais nanométricos ainda promove o preenchimento dos vazios,
formando materiais endurecidos com maior coesdo, resistentes e quase impermeaveis (DE
ABREU et al., 2017).

Os estudos relacionados a aplicacdo de nanomateriais em compdsitos cimenticios sdo
limitados principalmente no Brasil. As literaturas encontradas geralmente abrangem
aplicacdes em pastas e argamassas. A fraca aplicacdo de nanomateriais ao setor da construcao

civil pode ser expressa pela restrita oferta de produtos com nanomateriais, a falta de



conhecimento sobre seu comportamento, baixa informacéo sobre a composigéo dos materiais,
riscos ambientais e altos custos (OLAR, 2011).

Mesmo com influéncias significativas nas propriedades cimenticias, 0s nanomateriais
tém como principal obstaculo a sua dispersao no processo de mistura. A dispersdo efetiva das
nanoparticulas pode ser classificada como o maior obstdculo no emprego em concretos. De
acordo com Vera-Agullo et. al. (2009), o emprego de pequenas particulas nas misturas
cimenticias pode proporcionar elevado grau de hidratagdo do cimento. Entretanto, para que
iSSO ocorra € preciso que haja uma dispersdo efetiva dos nanomateriais.

A disperséo efetiva pode ser considerada a maior dificuldade no emprego de
nanoparticulas. Para alcancar estd dispersdo muitos autores empregam diversos métodos,
porém € necessario aprimorar este processo (PACHECO-TORGAL et al., 2013).
Nanomateriais tendem a se aglomerar, devido a forcas de atracdo de van der Waals
(HORSZCZARUK et al., 2015; XIE; MAI; ZHOU, 2005).

Dentre estes processos a utilizagdo de misturadores mecénicos de alta velocidade
podem apresentar bons resultados na dispersdo de nanomateriais. Naji Givi et. al. (2010)
conseguiram uma dispersao efetiva de particulas de nanoSiO, em agua, empregando agitacédo
com velocidade de 120 rpm durante um minuto, posteriormente adicionado a mistura. Tobon
et. al. (2015) ainda obtiveram bons resultados utilizando misturador mecanico na dispersao de
nanoparticulas.

A mistura € um importante processo para qualquer compdsito cimenticio
(WILLIAMS; SAAK; JENNINGS, 1999). De acordo com Juilland et. al. (2012), o efeito
principal de uma mistura efetiva indica ser a producdo de maiores quantidades de ndcleos de
C-S-H apés o fim do periodo de inducdo, em consequéncia ao possivel descolamento da C-S-
H primario (metaestavel) pela atuacdo mecanica. A ocorréncia de nucleagdo superior conduz a

microestruturas mais densas para sistemas mistos em altas intensidades.

2.2. Cimento

O cimento Portland é um material inorganico finamente moido que reage com a agua,
formando uma pasta que endurece e desenvolve resisténcia mecanica (NEVILLE, 2016). E
conhecido como aglutinante hidraulico porque os produtos formados pelas reagdes quimicas
tém propriedades resistentes a dgua e sao capazes de ligar varias particulas, como agregados
(CINCOTTO, 2011). E o principal material usado na engenharia de construcéo para produzir

concreto estrutural.



Os principais constituintes do cimento Portland estdo descritos na tabela 2.1. E um
composto policristalino composto por um clinquer e uma fonte de sulfato de calcio. Como as
matérias-primas estdo em fusdo incipiente durante o processo de clinquer, as fases formadas
ndo sdo puras e contém certas quantidades de elementos substituintes em sua estrutura,
alterando sua composicdo. Alita e belita sdo a denominacéo de silicatos tricélcico e bicalcico
com Oxidos substituintes, respectivamente (CINCOTTO, 2011).

Tabela 2.1 — Fases constituintes do cimento Portland sem adi¢Ges (CINCOTTO, 2011).

Fase Composicao, em 6xidos Representacao Oxidos substituintes
Alita 3Ca0.Sio, a-C3S MgO, Al,O3, Fe,04
Belita 2Ca0.Si0; B-C.S Al,O3, Fe,03, SO3, K,0, MgO
Aluminato tricélcico 3Ca0.Al,03 CsA K,0, Na,0, Fe,03, SiO,
Ferroaluminato tetracalcico Ciizﬁli);;_f);lc))s C4AF (x=0,5) MgO, SiO,, TiO,
Periclasio MgO M -
Cal livre CaO C -
Arcanita K,S0, KS -
Tenardita Na,SO, NS -
Langbeinita célcica K,0.2Ca0.3S0; KC,S;3 -
Aftitalita 3K,0.Na,0.250; KsNS; -

Notagdo simplificada adotada em quimica do cimento: S = SiOZ; C=Ca0; A= AIZO3; F= Fezoa; M= MgO; N =
Na 0; K =K 0; §'=S0.,.

A fonte de sulfato mais comum (expressa como SO3) nos cimentos Portland comuns €
a gipsita (CaS04.2H,0), que € adicionado ao clinquer durante a moagem. Devido a
temperatura elevada nesta operacdo, a gipsita pode desidratar, formando hemi-hidrato
(CaS0,4.0,5H,0) e anidrita (CaSO,4) (CINCOTTO, 2011). Hemi-hidrato é a forma de sulfato
mais sollvel, enquanto anidrita € a menos solivel. O sulfato de calcio atua como um
regulador fixo, retardando a tendéncia de presa rapida atribuida a fase C;A altamente reativa
(NEVILLE, 2016).

O uso do cimento Portland tipo | vem diminuindo nos ultimos anos devido a sua
substituicdo por cimentos compostos. Adi¢Ges, como filer de calcario, pozolanas (cinzas
volantes, silica ativa e cinzas de casca de arroz) e escoria de alto-forno séo alguns exemplos
de compostos inorgéanicos que apresentam um grande potencial como materiais cimenticios
suplementares (ANTONI et al., 2012; SCHNEIDER et al., 2011; SHI; JIMENEZ; PALOMO,

2011; SIDDIQUE; KHAN, 2011). Esses compostos comegaram a ser usados em concretos na
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tentativa de fornecer um destino para residuos ou subprodutos gerados por outras industrias
(SIDDIQUE; KHAN, 2011). No entanto, eles melhoram a durabilidade, a resisténcia e a
permeabilidade de concretos e ajudam a diminuir o consumo geral de energia e as emissdes de
CO;, pela fabricacdo de cimento (GARTNER; HIRAO, 2015; SCHNEIDER, 2015).

2.3. Hidratacéo do cimento

Hidratacdo é o processo pelo qual uma suspenséo fluida é transformada em um solido
rigido, a temperatura ambiente, sem a necessidade de agentes de processamento externos. 1sso
acontece com uma alteracdo minima do volume e leva ao desenvolvimento de resisténcia
mecanica. A quimica do concreto é essencialmente a quimica subjacente a reacdo entre
cimento e agua. Portanto, entender 0s mecanismos que governam a hidratacdo pode fornecer
0s meios para desenvolver materiais e processos mais baratos, eficientes e sustentaveis
(SCRIVENER; JUILLAND; MONTEIRO, 2015; SCRIVENER; NONAT, 2011).

Como o cimento Portland é um material polifasico complexo, muitos estudos foram
realizados em fases puras, com o objetivo de elucidar sua quimica de hidratacdo antes de
continuar os estudos em cimentos reais. Como a alita € o principal componente do cimento e
domina a evolucdo inicial da resisténcia, 0 C3S puro e o préprio alita tém sido amplamente
utilizados em pesquisas (BISHNOI; SCRIVENER, 2009; JUILLAND et al., 2012;
RHEINHEIMER; CASANOVA, 2012). O aluminato tricalcico também tem sido empregado
em estudos sobre sua interacdo com sulfatos de calcio (MINARD et al., 2007; POURCHET et
al., 2009; QUENNOZ, 2011). Belita e ferroaluminato de calcio ndo sdo assuntos comuns para
investigacdo sobre hidratacdo precoce devido a sua menor reatividade.

No contato do cimento com a &gua, a hidratacdo inicia e varios fendbmenos ocorrem
durante todo o processo. E uma sequéncia de reacbes quimicas entre componentes de
clinquer, sulfato de calcio e d4gua, com cinética e entalpias correspondentes, que levam ao
endurecimento. As principais etapas que governam a hidratacdo séo a dissolucdo das fases do
clinquer, nucleagdo das fases hidratadas, difusdo das espécies e crescimento de cristais.

A Figura 2.1 mostra uma curva geral de fluxo de calor monitorada por calorimetria
isotérmica de uma pasta de cimento tipo 1. Os principais estagios de hidratacdo séo descritos
na tabela 2.2 (BULLARD et al., 2011; CINCOTTO, 2011; GARTNER et al., 2002).
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Figura 2.1 — Curva de calor de hidratacdo de uma pasta de cimento (BULLARD et al., 2011;
CINCOTTO, 2011; GARTNER et al., 2002).

Tabela 2.2 — Processos quimicos e fisicos que ocorrem em cada estagio durante a hidratacdo de uma
pasta (SALVADOR et al., 2016a).

Periodo Designacéo Processo quimico Processo fisico
. . Rapida dissolucdo dos sulfatos alcalinos,
Periodo pré- . . : PR . N
I . x gipsita, alita e aluminato. Formacéo inicial de Grande liberacéo de calor.
indugéo A
etringita.
. Baixa atividade durante este estagio. A alitae a Baixa evolucdo do calor. A
Periodo de L . ~ § .
I inducio gipsita dissolvem-se para equilibrar as formacé&o continua de etringita
¢ concentracdes de Ca** e SO,* na fase liquida. aumenta a viscosidade da pasta.
A tax hidrataca li men m . x
taxa de hid atagag da alita au enta, com a Alta taxa de liberacdo de calor. A
. consequente formacéo de portlandita e C-S-H. : S
Periodo de : x : matriz endurece, a resisténcia
i x A hidratagdo de C;A continua (formando Al .
aceleragdo o x mecanica aumenta e a porosidade
etringita, quando sulfatos estdo presentes, ou PR
- A diminui.
monossulfoaluminato, na auséncia de sulfatos).
. A taxa de hidratacdo diminui. A hidratacdo de A resisténcia mecéanica aumenta a
Periodo de A S o
v ~ C3A consome a etringita, formando taxas mais baixas, diminuindo a
desaceleragéo . : x
monosulfoaluminato. porosidade. Retracéo pode ocorrer.

Os produtos de hidratacdo identificados em pastas endurecidas sdo apresentados na
Tabela 2.3 (CINCOTTO, 2011). Normalmente, um cimento Portland comum ¢
aproximadamente 30 a 50% hidratado em 1 dia. O grau de hidratagdo aumenta até 80% até 28
dias e a matriz atinge cerca de 75% da resisténcia do projeto. Apds esse periodo, a maior parte
do material ndo hidratado restante € a fase de belite de reagdo lenta (SCRIVENER; NONAT,
2011).

Tabela 2.3 — Produtos de hidratagdo do cimento Portland comum (CINCOTTO, 2011).



Espécie quimica Formula Representacédo Observacdes
Forrpa-se com substituintes na estrutura (AlI*",
Silicato de calcio . SO,). O importante € a relagéo C/S que varia
hidratado xCa0.SI02.yH,0 C-S-H com a composigéo do cimento e condigdes de
hidratacdo.
E produto de hidratagéo dos silicatos; um
Portlandita Ca(OH), CH pequeno teor pode provir da cal livre,
hidratada no armazenamento.
) Forma-se do MgO nas idades iniciais.
Brucita Mg(OH), MH Transforma-se em seguida na hidrotalcita.
Produto estavel de hidratacéo do CsA. O AI**
Hidrogranada CasAl,(OH) 1, CaAH; é em parte substituido pelo Fe** na hidratacéo
do C,AF.
Aluminato tetracalcico -5 A0 19H,0 CiAH L Produtos metaestaveis de hidratagdo do C,A;
hidratado transforma-se no C3AHg. O Fe®" substitui o
Aluminato dicalcico  ,~ 5 Al 5 8H.0 C,AH, AI*" na estrutura, quando formado do C,AF.
octahidratado Ml
Produto de reacédo entre o C;A e a gipsita ou
L 6Ca0.Al,0;.3S0s. anidrita, formado nas primeiras idades. O Fe**
Etringita (AFY) 32H,0 CeASsH3, substitui o AI** quando formado do C,AF.
Pode incorporar também Si** na estrutura.
Monossulfoaluminato F - i ingi 3+ itui
Ssultod 4Ca0.Al,0-.SO-. orma-se a partir da etringita. O Fe" substitui
de caI%X)Fhu;ratado 12|_f203 ? C4ASH1 o AI** quando formado do C,AF.
m
Os fons Mg?* sdo substituidos por AI** e Fe**e
) ) as cargas positivas sdo balanceadas por
Hidrotalcita [Mgo75Alo25(OH)2] - [Mo75R025(0H)2]1  anions, como 0 CO,%. As moléculas de H,O

ocupam pontos interlamelares.

2.4. Nanotecnologia aplicada a construcao civil

O emprego dos nanomateriais possibilitou a concepcdo de novas tecnologias em

diversas areas da ciéncia, viabilizando o desenvolvimento e a evolugdo de novos produtos. A

nanotecnologia pode ser definida como sendo a escala nanométrica entre a faixa de 1 a 100

nm. A palavra “nano” representa um bilionésimo (10°®), assim um nanémetro corresponde a

um bilionésimo de um metro, isto 6 1 nm = 1x10° m. Deste modo & nanotecnologia é

compreendida como a escala da matéria composta entre a faixa 1 a 100 nm. Na Figura 2.2

apresenta-se uma escala ampla com diversos materiais (CHUAH et al., 2014).
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Figura 2.2 — Escala das de particula de alguns materiais (CHUAH et al., 2014).

Podem ser denominados como nanomateriais qualquer elemento constituido com
dimensGes menores inferiores a 100 nm. Além disso, podem ser divididos de acordo com sua
morfologia estrutural. Os nanomateriais podem ser constituidos por arranjos espaciais
diferentes, como particulas de dimensdo zero (0D), fibras de uma dimensdo (1D) ou folhas
bidimensionais (2D) (MOSTOFIZADEH et al., 2011).

A escala de um nanomaterial é tdo primordial quanto a sua capacidade de alterar as
proprias propriedades ao atingir a escala nanomeétrica, essas alteracbes consistem na relacao
entre a area superficial e o volume de uma amostra. Conforme a dimensdo das particulas
diminui aumenta o efeito de superficie do material, deste modo a nanotecnologia apresenta
eficiéncia na influéncia na estrutura atbmica dos materiais, apresentando novas caracteristicas
e aprimoramentos. A perspectiva de novos atributos proporcionou novas oportunidades em
inimeras areas de conhecimento como a medicina, eletrbnica, computacdo, fisica quéntica,
quimica e a engenharia de materiais (CHUAH et al., 2014).

Recentemente 0s nanomateriais estdo sendo introduzidos em materiais para a
construcdo civil com o intuito de aprimorar a qualidade, resisténcia e durabilidade. No
decorrer dos ultimos anos, muitos materiais estdo sendo estudados para modificar o
desempenho de materiais a base de cimento, dentre estes materiais estdo as nanoparticulas,
como a nanosilica (nanoSi0z), nanooxido de aluminio (nanoAl.0s), nanooxido de ferro
(nanoFe;03), nanocarbonato de calcio (nanoCaCOs) e nanodidxido de titanio (nanoTiO2). Na
Tabela 2.4, sdo resumidos 0s principais materiais estudados e as suas aplicacbes (GOUVEIA,
2017).
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Tabela 2.4 — Resumo das aplica¢fes dos nanomateriais na construcéo civil (GOUVEIA, 2017).

Material Propriedades AplicacGes
Nanotubos de Condutores elétricos. Exibem resisténcia superior a Tratamento de superficie
carbono do aco. P '
Nanoparticulas de Pigmento branco para revestimentos reflexivo; Concretos; tintas; cimentos;
TiO, material hidréfilo; capacidade fotocatalitica plasticos e ceramicas.
Nanoparticulas de Reduz segregacdo; melhora da coesdo entre
. , ) . . Argamassas e Concretos.
Sio, particulas; elevada area especifica.

Plasticos; ceramica; vidro;

Nanoparticulas de Propriedade piezoeléctricas. cimento; tintas; adesivos;

ZnO retardadores de fogo.
Nanoparticulas de Evita a prollf_eragao e.multlpllcagao de Revestimento de superficies.
Ag microrganismos.
Nanoparticulas de Proporciona controle da quantidade de calor e luz Janelas eletronicas ou
WO, passante. inteligentes.

Oxido de grafeno
nano estruturado

Argamassas de cimento ou de

Elevada area superficial. A
P cal hidraulica natural.

A aplicacdo de porcentagens apropriadas de nanomateriais em concretos promove a
reducdo significativa de cimento na matriz e aumento da resisténcia, proporcionando a
fabricacdo de pecas estruturais mais esbeltas e com menores dimensdes, assim gerando
economia de recursos naturais na producdo dos materiais como 0 a¢o, agregados, agua e
especialmente o cimento (DE ABREU et al., 2017).

2.5.  Nanomateriais aplicados em compdsitos cimenticios

2.5.1. Oxido de grafeno

O oxido de grafeno é constituido por uma folha de grafeno com vérios grupos
funcionais oxigenados (GFOs) ligados covalentemente em sua superficie, sendo estes 0s
responsaveis pela hidrofilicidade do material (CHEN; FENG; LI, 2012). O primeiro estudo
relacionado ao OG analisou a intercalacéo e exfoliacdo das camadas de grafite com moléculas
de acido sulfarico e nitrico, esta pesquisa ocorreu em 1840 pelo cientista alemdo Schafhaeutl
(DREYER; RUOFF; BIELAWSKI, 2010).

Em 1959 em um estudo sobre as propriedades do grafite, ocorreu a mistura deste com
HNO; e KCLO3, assim acontecendo a exfoliacdo do grafite e a oxidacdo quimica de suas

superficies, resultando assim no 6xido de grafeno (OG) (BRODIE, 1859).
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O grafeno é um material composto por uma rede bidimensional que forma uma es-
trutura hexagonal de atomos de carbono, sendo um nanomaterial proveniente da oxidacdo do
grafite por meio das muitas adaptacfes do método de Hammer original (CHUAH et al., 2014).
O O6xido de grafeno deriva do grafite com a insercdo de oxigénio aos grupos funcionais em
sua superficie, assim como acidos carboxilicos, hidroxilas e epoxidos (HORSZCZARUK et
al., 2015).

A sintese mais empregada na producdo do OG consiste no processo quimico composto
pela exfoliacdo das folhas de grafite com o emprego dos seguintes oxidantes HNO3; e KMnOQy,
como resultado as folhas de carbono resultantes do processo contém grupos funcionais, como
acidos carboxilicos, hidroxilos e epoxidos (PASTRANA-MARTINEZ et al., 2013). Na Figura

2.3 observa-se 0 esquema estrutural de uma folha de 6xido de grafeno.

Graphite

Graphene oxide Reduced graphene oxide

Figura 2.3 — Reproducdo esquematica da estrutura do 6xido de grafeno (BAI et al., 2019).

Vérias condicOes e reagentes sdo estudados para a oxidacao da grafite, como o método
desenvolvido por Brodie, Staudenmaier e Hofmann a base de clorato e o método elaborado
por Hummers e Offeman a base de permanganato (WONG et al., 2014). Quimicamente

semelhante ao grafite oxidado o 6xido de grafeno é constituido de estruturas grafiticas de uma
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camada de grafeno funcionalizada, com maior espagamento interlamelar que propicia a
exfoliagcdo completa do material. A fase de oxidacdo ocorre a adicdo de muitos grupos
funcionais, como carbonilas, carboxilicos, hidroxilas e grupos epdxi, quase sempre
acompanha a mudanca de hibridizac&o de &tomos de carbonos para sp® na estrutura interna do
grafeno (HORSZCZARUK et al., 2015).

A quebra das ligaces de van der Waals séo realizadas pela acdo dos grupos
intercalados que tem como consequéncia da oxidacdo a mudanca da cor cinza para a marrom
(GAO, 2015). O oxido de grafeno é uma forma de grafeno com oxigénio contido em seus
grupos funcionais na sua superficie. A preparacdo consiste € realizada pela oxidagao de flocos
de grafite, promovendo a caracteristicas de hidrofilicidade, dispersibilidade e compatibilidade
com diversas matrizes poliméricas ao OG (NANDA; PAPAEFTHYMIOU,; Y1, 2015).

A quantidade, tipo e localizacdo dos grupos funcionais podem alterar de acordo com
as condigdes de obtencdo, visto que as propriedades do OG estéo relacionadas com a natureza
dos grupos funcionais e a morfologia do Oxido obtido. E importante salientar que a
guantidade, tipo e localizacdo dos grupos funcionais podem variar de acordo com as
condicdes de obtencdo, pois as propriedades do OG estdo associadas com a natureza dos
grupos funcionais e a morfologia do éxido obtido. Assim o grafite, 0 tempo de oxidacdo, a
temperatura e 0s agentes oxidantes apresentam forte influéncia em suas reatividades
(SHAMAILA; AKL; IQBAL, 2016).

Devido a sua alta condutividade elétrica, resisténcia, flexibilidade e transparéncia,
fazem com que o grafeno seja empregado em dispositivos elétricos, fabricacdo de transistores
de alta frequéncia, fixacdo de nanoparticulas metalicas e ou semicondutoras e utilizacdo em
placas fotovoltaicas. A sua excelente dispersibilidade em agua e excelentes propriedades
mecanicas, sugerem que o OG apresente grande potencial em uso como adicdo em
compositos cimenticios (PAN et al., 2015).

O OG é a nanoestrutura de carbono recentemente mais empregadas em novos estudos,
sobretudo na producdo de materiais cimenticios (BARBOSA, 2015). A elevada éarea
superficial especifica e sua dimensdo proporciona melhora na hidratacdo das particulas de
cimento promovendo pontos de nucleagdo, bem como a mitigacdo dos vazios, apresentando

efeitos positivos na durabilidade dos compositos cimenticios (MOHAMMED et al., 2015).
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2.5.2. Silica coloidal

Séo formadas por particulas de dioxido de silicio amorfo (SiO,) e estabilizadas em
suspensdo aquosa. A solucdo mantém as particulas em movimento browniano constante sem a
ocorréncia de precipitagdo (SALINAS, 2005). As cargas negativas na superficie das particulas
e a repulsdo eletrostatica inibem a aglomeracdo das particulas, mantendo-as estaveis. A silica
coloidal apresenta dimensdes médias variando entre 2 e 20 nm e area superficial especifica
variando entre 300 e 900 m%/g.

A silica coloidal é constituida em meio aquoso em reatores quimicos por meio da
polimerizacdo controlada de silicato Si(OH), e do é&cido silicico, formando particulas
esféricas do tamanho pretendido. A fabricacdo eleva o pH entre 9 e 10, provocando auséncia
de H*, assim formando novos compostos quimicos (Si-OH) em (Si-O") proporcionando
repulsdo eletrostatica além da estabilidade da solu¢do aquosa, pois 0 novo composto possui
carga elétrica negativa intensa (BRITEZ; VINICIUS; HELENE, 2018).

A adicdo da SC em compdsitos cimenticios proporciona impactos importantes na
microestrutura do composito. As nanoparticulas promovem o preenchimento dos vazios
encontrados na matriz, diminuindo sua porosidade no estado soOlido. Além disso,
proporcionam efeito de nucleacdo nas particulas de cimento, promovendo a aceleragdo da
hidratacdo. Promovem reacdes pozolanicas, proporcionando melhora na resisténcia por meio
da formacéo de C-S-H (MAGLIANO; PANDOLFELLI, 2010; MARUSHCHAK et al., 2016).

2.5.3. Nanotubo de carbono

Os nanotubos de carbono (NTC) possuem dimensdo de aproximadamente 3 nm de
didametro por 1000 nm de comprimento visto que um nanémetro equivale a um bilionésimo do
metro (COUTO, 2006). Constituem arranjos hexagonais aos quais se enrolam em forma
cilindrica, formando ligagBes carbono—carbono que sdo consideradas as mais fortes na
natureza segundo o CDTN (Centro de desenvolvimento de tecnologia nuclear)
(MARCONDES, 2012).

Sdo estruturas Unicas que apresentam propriedades eletrbnicas e mecanicas
importantes, decorrente de sua ligagdo ou de seu aspecto unidimensional. Os nanotubos de
carbono séo classificados segundo sua estrutura, o0 arranjo com uma unica folha de grafeno
enrolada sobre si mesma para formar um tubo cilindrico (single-walled carbon nanotubes,

SWCNTS) e o arranjo com um conjunto de folhas concéntricas estabilizadas pelas forcas de
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van der Waals (multi-walled carbon nanotubes, MWCNTSs) (DAI; MAU, 2001). A Figura 2.4

apresenta a estrutura esquematica dos nanotubos.

Armchair

Multiple Walled Carbon NanoTubes (MWCNTSs)

Figura 2.4 — Representacédo das estruturas de nanotubos de carbono de parede simples - SWCNTSs (A)
e de parede maltipla - MWCNTSs (B) formadas por arranjos de folhas de grafeno (LAMBERTI et al.,
2015).

Existem diversos métodos de sintese dos nanotubos de carbono, sendo duas técnicas
principais. A primeira técnica emprega altas temperaturas e inclui descargas por arco elétrico
para a formacédo das estruturas de carbono (IIJIMA; ICHIHASHI, 1993). A segunda técnica
emprega temperaturas moderadas e a deposicdo quimica em fase vapor assistida por um
catalisador para a formacdo das estruturas de carbono (LASORSA et al., 2012). Devido a sua
divulgacdo e otimizacdo o processo com temperaturas moderadas e vapor quimico tem sido a
sintese mais empregada na producdo em grande escala (BIERDEL et al., 2007).

As propriedades mecanicas, eletrénicas e quimicas tornam os nanotubos de carbono
um material notavel, a sua excelente resisténcia a tracdo e alta condutividade elétrica
proporcionam aplicacBes em diversas tecnologias. Devido a sua area superficial elevada e
baixa resistividade proporcionam o desenvolvimento de supercondutores (PAN; LI; FENG,
2010). Utilizacdo na fabricacdo de equipamentos e dispositivos de armazenamento de
hidrogénio (PAN; LI; FENG, 2010). Os nanotubos de carbono também podem ser

empregados na producdo de células fotovoltaicas (KIM et al., 2012).
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As excelentes propriedades mecénicas possibilitaram a adicdo como nano compdsitos
de concreto, mitigando o desenvolvimento de microfissuras nos compositos cimenticios,
melhora da densidade e desempenho mecénico (PEYVANDI et al., 2013).

2.6. Influéncia de nanomateriais nas propriedades de matrizes cimenticios

2.6.1. Trabalhabilidade

Pesquisadores argumentam que a forte ligacdo do nanomaterial, quando adicionados
ao cimento produzem substancias livres que reduzem sua consisténcia. Matrizes cimenticias
produzidas com MWCNTSs apresentam modificagdo em sua trabalhabilidade (CWIRZEN;
HABERMEHL-CWIRZEN; PENTTALA, 2008).

A incorporacdo de nanomateriais a base de carbono em compdsitos cimenticios
ocasiona a reducdo da consisténcia, reduzindo a trabalhabilidade quando comparada a
misturas sem OG (PAN et al., 2015). As grandes areas superficiais dos nanomateriais sdo uma
das possiveis causas da modificacdo da consisténcia dos produtos cimenticios, pois absorvem
parte da dgua disponivel reduzindo assim a trabalhabilidade dos compositos. O OG apresenta
grupos hidrofilicos em sua superficie contribui para a perda de consisténcia (BARBOSA,
2015).

2.6.2. Hidratacdo do cimento

De acordo com Xu et. al. (2015) a incorporacdo de MWCNTS propicia pontos de
nucleacdo nas particulas de cimento promovendo melhora em sua hidratacdo. Por meio de
imagens de microscopia eletronica de varredura (MEV), podem ser observados os MWCNTSs
orientados de forma aleatdria assim como a dos produtos hidratados de cimento. Foi
constatado que dosagens com elevada quantidade de MWCNTSs de 0,2% sobre a massa de
cimento ocasionam a formacdo de aglomerados de nanotubos, possivelmente devido a forgas
de van der Waals existente entre eles. Em pesquisa realizada por Peyvandi et. al. (2013) por
meio de imagens em MEV, observou se uma boa ligagdo dos compostos de C-S-H as fibras
de aco, além das fibras de PVA.

Em estudo realizado por Li et. al. (2005), foi observado por meio da espectroscopia no
infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) que a fase s6lida dos compostos de C-S-H

das pastas com a adicdo de MWCNTSs é diferente das amostras de referéncia, devido a
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interacdo entre os grupos de carboxilicos presentes nas superficies dos nanotubos e a referida
fase da matriz de cimento. A interacdo entre as interfaces proporciona forte ligacdo covalente,
resultando em aumento nas propriedades mecanicas. A incorporagdo de MWCNTSs
funcionalizados dispersos na presenca de PAA em pastas cimenticias proporcionou aumento
em suas propriedades mecéanicas (CWIRZEN; HABERMEHL-CWIRZEN; PENTTALA,
2008).

Produtos cimenticios com a incorporacdo de OG tem a capacidade de controlar o
crescimento e o rearranjo dos produtos de hidratagdo do cimento, contribuindo para o
aumento das propriedades mecénicas desses produtos. Dependendo do teor da adi¢do de OG
incorporados em produtos cimenticios podem controlar os produtos hidratados do cimento
como a portlandita, etringita e monosulfoaluminato, assim formando cristais em forma de flor
ou poliedro afetando suas propriedades mecanicas (LV et al., 2013).

Para concentracdes de OG com teores entre 0,01% e 0,03% sobre a massa de cimento,
observa-se a predominancia na formagdo de cristais em forma de flor, melhorando as
resisténcias a tracdo, possivelmente devido a existéncia de espagos entre 0s cristais que
podem absorver os movimentos (LV et al., 2014). Com o aumento dos teores de OG, foi
verificado a formacéo de cristais poliedros que, apresentam estruturas mais densas, formando
produtos mais compactos aumentando a resisténcia mecéanica a compressdo. Deste modo, é
possivel afirmar que 0 OG se deposita sobre a superficie do cimento por meio da sua elevada
atracdo superficial e da presenca de grupos hidrofilicos, funcionando assim como pontos de

nucleacdo.

2.6.3. Propriedades mecanicas

As caracteristicas que despertam maior interesse em produtos cimenticios com a
incorporagdo de nanomateriais sdo suas propriedades mecanicas, sendo avaliadas no estado
endurecido do material. As propriedades estudadas pelos pesquisadores sao
fundamentalmente o modulo de elasticidade, a resisténcia a tracdo, a resisténcia a compressdo

e a porosidade.

Modulo de elasticidade

Pastas cimenticias com adi¢do de OG de 0,05% sobre a massa de cimento apresentam
aumento do mddulo de elasticidade de 3,48 GPa para 3,70 GPa. Estes pardmetros foram
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determinados a partir da tangente a curva tensdo-deformacgdo obtida pelo ensaio de
compressdo (PAN et al., 2015). Uma das possiveis causas deste pequeno aumento pode ser
devido a diminuicdo do nimero de poros.

A incorporacdo de OG a 3% sobre a massa de cimento em pastas cimenticias
proporciona valores de modulo de elasticidade para as amostras sem adicdo entre 1-10 GPa.
As amostras com adi¢do de OG apresentam modulo entre 5-20 GPa (HORSZCZARUK et al.,
2015). Tais estudos mostram que a adicdo de OG em compositos cimenticios resulta no

aumento do médulo de elasticidade.

Resisténcia a tracao por flexao

Pastas cimenticias com a adicdo de MWCNTSs funcionalizados a 0,15% sobre a massa
de cimento apresentam ganhos de resisténcia a flexdo de 16% se comparados a referéncias
(CWIRZEN; HABERMEHL-CWIRZEN; PENTTALA, 2008). Em estudo realizado por (XU;
LIU; LI, 2015), foi constatado que o aumento no teor das dosagens de MWCNTSs em matriz
cimenticia proporcionou aumento de 40% na resisténcia a flex&o, correspondente a
guantidade maxima de nanomaterial de 0,2 % sobre a massa de cimento. As pastas produzidas
nos estudos de (LV et al., 2014) e (LV et al., 2013) com incorporacdo de teores de OG entre
0,01 e 0,06 % sobre a massa de cimento apresentaram a mesma tendéncia no aumento da
resisténcia a flex&o.

A incorporacdo de nanofibras de carbono com teores entre 0,25 e 2 % sobre a massa
de cimento apresentou aumento ndo linear de resisténcia a flexdo, sendo observado o maior
resultado com o teor de 2 % sobre a massa de cimento (GALAO et al., 2014). Estudos
realizados por (LI; WANG; ZHAO, 2005) exibiram aumento na resisténcia a flexdo de 25%
em compdsitos cimenticios com teores de 0,5 % sobre a massa de cimento de MWCNTS. Os
compositos cimenticios com adicdo de nanomateriais apresentaram resultados promissores no

aumento da resisténcia a flexao, principalmente os com adicao de OG.

Resisténcia a compressao

Pelos resultados obtidos em (CWIRZEN; HABERMEHL-CWIRZEN; PENTTALA,
2008), aumentos de 50% na resisténcia a compressdo foram obtidos com a adicdo de
MWCNTSs funcionalizados a 0,045 % sobre a massa de cimento. Neste estudo, observou-se
que as pastas com elevado teor de nanomaterial obtiveram resisténcias mais baixas,

provavelmente por conta de uma ma dispersdo. Em pesquisa elaborada por (XU; LIU; LI,
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2015), verificou-se que a adi¢do de 0,12 % sobre a massa de cimento de MWCNTS em pastas
cimenticias causou ganhos de 15% na resisténcia a compressao. O método de dispersdo pode
ter influenciado os resultados positivos atingidos.

Em pesquisa realizada por (LV et al., 2014), pastas cimenticias com teores de OG
entre 0,1 e 0,6 % sobre a massa de cimento também obtiveram aumentos na resisténcia a
compresséo. Estudos realizados por (GALAO et al., 2014; LV et al., 2013) constataram que 0
aumento das dosagens de nanomateriais (CNFs e de OG, respectivamente) em argamassas
cimenticias proporcionou aumento na resisténcia a compressédo, sendo os melhores resultados

obtidos com as dosagens de 2% de nanofibras de carbono e de 0,05% de OG.

2.6.4. Porosidade e distribuicdo do tamanho dos poros

Os compdsitos cimenticios sdo materiais que apresentam grande quantidade de poros
capilares e espacOes vazios, podendo diminuir sua resisténcia mecénica e durabilidade. (LI;
WANG; ZHAO, 2005) verificaram que a adicdo de MWCNTs a 2 % sobre a massa de
cimento em pastas cimenticias demonstrou a diminuicdo da porosidade, além da reducdo do
didmetro dos poros. Estudos realizados por (GALAO et al., 2014; XU; LIU; LI, 2015)
também demonstram que a adicdo de MWCNTs e de CNFs promoveu a diminuicdo da
porosidade bem como no didmetro dos poros.

Os resultados obtidos por Lv et al (2013, 2014) demonstram que quanto maiores teores
de OG menores a area total, diametro e porosidade das pastas cimenticias. O OG pode
promover a formagdo de produtos hidratados mais regulares nas zonas dos vazios e nas
fissuras, pois proporcionam espagos para o crescimento dos cristais de hidratagcdo diminuindo
destra forma o tamanho dos poros. A introducdo de nanomateriais em compasitos cimenticios
favorece a ocupacdo dos vazios diminuindo a porosidade, assim como a formacdo de

compostos mais regulares promovendo aumento na resisténcia mecénica e durabilidade.
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3. Otimizacao do processo de mistura de pastas de

cimento com oxido de grafeno

3.1. Introducao

Os nanomateriais apresentam grandes dificuldades de dispersdo em misturas
cimenticias devido as forcas de atracdo de Van der Waals. Portanto, € necessario otimizar o
processo de producdo das misturas, para garantir sua dispersdo eficiente. Nanoparticulas de
oxido de grafeno quando bem dispersas em pastas de cimento podem acelerar a velocidade de
hidratacdo, pois funcionam como pontos de nucleacdo para a formacdo de C-S-H. Tal
processo pode ser avaliado por calorimetria isotérmica, pela reducdo do tempo de inducdo e
pela maior taxa de reacdo no periodo de aceleragéo.

Este capitulo tem como finalidade definir o melhor tempo e a melhor velocidade de
mistura de pastas de cimento produzidas com 6xido de grafeno. A dispersao foi avaliada pela
cinética de hidratacdo de pastas de cimento por calorimetria isotérmica. No final deste
capitulo, foi possivel determinar o0 melhor procedimento de mistura para a obtencdo de pastas
de cimento com dispersdo adequada de nanoparticulas de 6xido de grafeno.

3.2. Metodologia experimental

O esquema do programa experimental conduzido neste capitulo esta na Figura 4.1.
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: Definir variaveis do processo de mistura de pastas de cimento
Objetivo s
com oOxido de grafeno
\. N 7
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Matriz Pasta de cimento
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Relagdo a/c 0.30e045
\ J /)
Y s ~
Velocidade de mistura 1200 e 2200 rpm
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& -~ ~)
Tempo de mistura 60e120s
e - N
Teor de OG 0,06e0,12% smc
. J/
65 ~ ~)
Ensaio Calorimetria isotérmica
. J

Figura 3.1 — Esquema do programa experimental conduzido neste capitulo.

3.2.1. Materiais

Cimento

Foi utilizado o cimento CP V ARI Plus da Lafarge Holcim. A Tabela 3.1 mostra sua
composicdo quimica determinada por espectrometria de fluorescéncia de raios-X (FRX), a
Tabela 3.2 apresenta a composi¢do mineraldgica determinada por difracdo de raios-X (DRX)
com refinamento de Rietveld e as propriedades quimicas e fisicas estdo resumidas na Tabela
3.3.
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Tabela 3.1 — Composi¢do quimica do cimento determinada por FRX.

Composto Quantidade (% em massa)
LOI 3,08
CaOo 64,30
SiO; 19,76

Al,O4 4,68

Fe,O3 3,01

SO, 2,49

MgO 1,33

K0 0,86

Na,O 0,32
Componentes minoritarios 0,17
Total 100,0

Tabela 3.2 — Composi¢do mineraldgica do cimento determinada por DRX.

Composto Quantidade (% em massa)

CsS 66,4

C.,S 8,9
CsAc 3,4
CsAo 0,7
C,AF 10,8
CaO 0,4
CaCOs, 54
CaS0,.2H,0 1,1
CaS0,.0,5H,0 2,9

Total 100,0

Tabela 3.3 — Propriedades quimicas e fisicas do cimento.

Propriedades Resultados

Calor total de hidratacéo (J/g) 451,2
C3;A / SO; razdo molar 0,58
Residuos insolaveis (%) 0,80
Avrea especifica BET (m2/g) 1,39
dio (M) 2,34

dso (Um) 15,71

dgo (Um) 41,49
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Agua

A 4gua utilizada era deionizada (Milli-Q, condutividade igual a 0,055 uS/cm,
resistividade igual a 18,2 MQ.cm e teor de carbono organico a 10 ppb).
Superplastificante

O utilizado foi o0 ADVA 525 da GCP, composto a base de éter de policarboxilato.
Apresenta teor de sélidos igual a 67% e massa especifica igual a 1,05 g/cma.
Oxido de Grafeno

Foi utilizada uma dispersdo aquosa de nanoparticulas de 6xido de grafeno (OG) com
concentracdo igual a 0,40% em massa, cuja morfologia é de flocos de monocamada. A
Tabela 3.4 apresenta a analise quimica elementar do OG e a Tabela 3.5 apresenta as

propriedades quimicas e fisicas da dispersdo aquosa (dados fornecidos pelo fabricante).

Tabela 3.4 — Analise elementar do 6xido de grafeno (GRAPHENEA, 2015).

Elementos Quantidade (% em massa)
Carbono 49 — 56
Hidrogénio 0-1
Nitrogénio 0-1
Enxofre 2-4
Oxigénio 41 -50

Tabela 3.5 — Propriedades da dispersdo aquosa de 6xido de grafeno (GRAPHENEA, 2015).

Propriedades Resultado
Forma Dispersdo de folhas de 6xido de grafeno
Tamanho das particulas <10 um
Coloracéo Amarelo-marrom
Odor Inodoro
Dispersibilidade Solventes polares
Solvente Agua
pH 2,2-25
Concentragdo 0,40 % em massa
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3.2.2. Dosagem e preparacdo de pastas de cimento

Foram elaboradas pastas com cimento CP V ARI, relacdo agua/cimento (a/c) igual a
0,45 e superplastificantes a 0,30 % sobre a massa de cimento (% smc). A dispersdo aquosa de
OG foi adicionada nos teores de 0,06 e 0,12 % smc. O teor de agua de cada aditivo foi
reduzido do teor de agua adicionado a pasta, para manter a relagdo a/c constante. Pastas sem
OG também foram produzidas, denominadas de pastas referéncia (MRef).

200 g de pasta foram produzidos pela adicdo do cimento a 4gua e sua posterior mistura
em um misturador IKA RW 20 acoplado com uma hélice de 4 pas modelo R1342 a 800 rpm
por 30 s. O misturador foi paralisado por 30 s e as paredes do recipiente foram limpas com
uma espatula. A pasta foi novamente misturada a 1200 rpm por 60 s. Entéo, foi adicionado o
superplastificante, homogeneizando a pasta a 1200 rpm por mais 60 s. A Ultima etapa
consistiu na adi¢do e na mistura do OG, cujos teores, velocidade e tempo de mistura estdo
descritos na Tabela 3.6. Apos finalizagdo da fabricacdo, as pastas foram destinadas aos

ensaios imediatamente.

Tabela 3.6 — Teores de 6xido de grafeno, velocidade e tempo de mistura da pasta.

Matriz Teor de OG (% smc)  Velocidade de mistura (rpm)  Tempo de mistura (s)

MRef 0 1200 60
MO06-1200-60 0,06 1200 60
M06-2200-60 0,06 2200 60
M06-1200-120 0,06 1200 120
M12-1200-60 0,12 1200 60
M12-2200-60 0,12 2200 60
M12-1200-120 0,12 1200 120

3.2.3. Ensaios realizados

O unico ensaio realizado nesta campanha foi a calorimetria isotérmica, com a
finalidade de avaliar o comportamento de hidratagdo a curta idade das pastas de cimento e
definir as varidveis otimizadas para a preparagdo das pastas. As pastas foram analisadas por
24 h a 23°C em um calorimetro isotérmico TAMAIr. As curvas de fluxo de calor obtidas
foram analisadas conforme os pardmetros descritos na Tabela 3.7 (SALVADOR et al.,
2016a).
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Tabela 3.7 — Pardmetros de analise das curvas de calor de hidratagdo de pastas de cimento.

Parémetros Método de analise
Periodo de inducéo Tempo entre o inicio da mistura e o inicio do periodo de aceleracéo
Taxa de hidratacdo do cimento Inclinacéo da parte ascendente do periodo de aceleracédo
Energia liberada durante o pico  Area sob a curva entre o final do periodo de indugio e 0 momento em que
principal de hidratacdo o fluxo de calor atinge 1,0 mW/g de cimento no periodo de desaceleracao
Energia liberada até 24 h Area sob acurvaentre 0 e 24 h

3.3. Resultados e discussao

o)

= MRef
—MO06-1200-60
= M06-2200-60
MO06-1200-120
= M12-1200-60
o M12-2200-60
M12-1200-120

N

Fluxo de calor (mW/g cimento)

Tempo (h)

Figura 3.2 — Curvas de fluxo de calor de pastas de cimento produzida com OG e diferentes
velocidades e tempos de mistura.

A Figura 3.2 apresenta as curvas de fluxo de calor obtidas com pastas de cimento
produzidas com OG e misturadas a diferentes tempos e velocidades.

A Tabela 3.8 mostra os pontos caracteristicos dessas curvas, determinados de acordo
com (SALVADOR et al., 2016a). As conclusdes derivadas dessa analise estdo apresentadas

subsequentemente.
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Tabela 3.8 - Resultados dos pardmetros do ensaio de calorimetria.

Matriz Periogo de Ta>§a de hidratacéo F]u_><o de calor Energia liberada
Inducdo (h)  docimento (mW/g.h)  maximo (mW/g) até 24 h (J)

MRef 5,60 0,97 4,91 180,4
M06-1200-60 5,98 0,90 4,74 176,8
MO06-2200-60 5,43 0,98 4,95 193,7
M06-1200-120 577 0,93 4,71 181,5
M12-1200-60 6,17 0,89 4,51 180,9
M12-2200-60 6,12 1,04 4,63 170,7
M12-1200-120 5,64 0,86 4,26 150,2

As pastas produzidas com o teor de OG igual a 0,06% smc apresentaram tempos de
indugcdo mais curtos que as pastas contendo a dosagem de 0,12% smc. Além disso, a taxa de
hidratagdo do cimento, o0 maximo fluxo de calor alcangado no pico principal e a energia
liberada até 24 h também foram maiores. Por esses motivos, o teor de OG de 0,06% smc foi o
selecionado para a avaliacdo das variaveis referentes ao processo de mistura.

No conjunto de pastas preparadas com o teor de OG igual a 0,06% smc, observa-se
que a cinética de hidratacdo € melhorada com o processo de mistura realizado a 2200 rpm por
60 s. Com essas variaveis, foram obtidos tempo de inducdo mais curto, maior taxa de
hidratacdo, maior fluxo de calor e maior energia liberada até 24 h. Portanto, foi estabelecido
que o processo de producdo de pastas para futuros ensaios sera realizado na velocidade de
2200 rpm pelo tempo de 60 s, para a obtencao de misturas mais homogéneas.

3.4. Conclusdes parciais

Com os resultados obtidos nesse capitulo, pode ser concluido que:

e O processo de mistura mecanica com o misturador e pas empregadas foram adequados
para a preparacdo das pastas de cimento com OG.

e A otimizacao da cinética da hidratacdo foi obtida quando o processo de mistura do OG foi
realizado a 2200 rpm por 60 s. Nessas condicdes, a homogeneiza¢do da pasta foi mais
adequada comparando-se aos outros procedimentos de mistura.

e Devido a sua dimensdo e formato o OG apresenta grande dificuldade na dispersdo em
compositos cimenticios. Por este motivo a metodologia elaborada pode ser empregada na
dispersdo de qualquer nanomaterial.
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4. Analise da influéncia do oxido de grafeno nas

propriedades de misturas cimenticias

4.1. Introducao

A elaboracdo de projetos de construcdo arrojados e a necessidade de se utilizar
menores quantidades de materiais visando a preservacdo do meio ambiente gera maior
necessidade de utilizar compositos cimenticios com alta resisténcia mecéanica e excelente
durabilidade. Estudos demonstram que o emprego de nanomateriais contribui para melhorar a
resisténcia e a durabilidade de compositos cimenticios. Para o caso do 6xido de grafeno, é
necessario analisar como esse material influencia a cinética de hidratacdo e o
desenvolvimento de resisténcia mecéanica de misturas cimenticias contendo cimentos
compostos.

Este capitulo trata dessa analise em pastas de cimento e concretos produzidos com
diferentes cimentos e adi¢des. O comportamento quimico foi avaliado em pastas de cimento
pelos ensaios de calorimetria isotérmica, difracdo de raios-X (DRX), termogravimetria (TGA)
e microscopia eletrénica de varredura (MEV). O comportamento mecénico foi avaliado em
concretos por meio da determinacdo da resisténcia a compressdo e da porosidade acessivel a

agua de corpos de prova cilindricos.
4.2. Metodologia experimental

O esquema do programa experimental conduzido neste capitulo esta na Figura 4.1.
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Figura 4.1 — Esquema do programa experimental conduzido neste capitulo.
4.2.1. Materiais

O cimento CP V ARI, &gua, superplastificante e 6xido de grafeno sdo os mesmos
utilizados no capitulo 3, cujas descriches estdo apresentadas no item 3.2.1. Os demais
materiais utilizados nesta campanha experimental estdo descritos subsequentemente.

Filer Calcario

O filer calcério (FC) foi fornecido pela Lafarge-Holcim do Brasil e ja estava pronto
para utilizacdo. Era composto por 96% em massa de CaCOj; e sua area especifica (BET) era
igual a 0,64 m%/g.

Microssilica

A microssilica (MS) foi fornecida pela Tecnosil e ja estava pronta para utilizacdo. Era
composta por 98% em massa de SiO, e sua &rea especifica (BET) era igual a 20 m%/g.
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Agregado miudo

O agregado miudo era composto de areia natural com modulo de finura igual a 2,23.
Sua massa especifica era igual a 2,60 g/cm? e sua massa unitaria igual a 1,42 g/cm3 (ABNT,
2009a). A dimensdo maxima de particula era de 4,75 mm e sua curva granulométrica esta
apresentada na Figura 4.2 (ABNT, 2009D).
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Figura 4.2 — Curva granulométrica do agregado middo.

Agregado graudo

Foi utilizado agregado graudo proveniente de pedra britada. Sua massa especifica era
2,66 g/cm?3 e sua massa unitaria igual a 1,47 g/cm3 (ABNT, 2009c). A dimensdo maxima de

particula era de 9,0 mm e sua curva granulométrica esta na Figura 4.3 (ABNT, 2009b).
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Figura 4.3 — Curva granulométrica do agregado gratdo.
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4.2.2. Dosagem e preparacao de pasta de cimento

As pastas de cimento foram produzidas com cimento CP V ARI e com cimentos
compostos produzidos em laboratério com adi¢cdes de MS e FC nos teores de 15 e 30% em
substituicdo a massa de cimento. As pastas foram produzidas com as relagdes a/c iguais a 0,30
e 0,45. A dosagem de superplastificante foi igual a 0,30% smc nas pastas contendo CP V ARI
e FC e 0,70% nas pastas contendo MS. Os teores de OG foram iguais a 0,05, 0,20 e 0,30%
smc. As pastas foram denominadas pela sigla P_‘cimento, tipo e teor de adicdo’ ‘relacao
a/c’_‘teor de OG’. As pastas sem OG foram denominadas como ‘REF’. As pastas REF foram
produzidas com e sem superplastificante. Quando o superplastificante foi utilizado, o sufixo
‘SP’ foi adicionado a nomenclatura da pasta.

As pastas foram produzidas conforme procedimento descrito no item 3.2.2. A
dispersdo de OG foi adicionada a pasta e misturada a 2200 rpm por 60 s, conforme conclusées
obtidas no capitulo 3 (item 3.4). Apos a finalizacdo, amostras de pastas de cimento foram

preparadas para os ensaios de calorimetria isotérmica, DRX, TGA e MEV.

4.2.3. Dosagem e preparacgdo de concreto

Foram preparados 4 tracos de concreto, cujas composi¢des unitarias estdo na Tabela
4.1. Foi utilizado apenas o cimento CP V ARI nessa avaliacdo. Os tracos foram denominados
como C ‘consumo de cimento’ ‘relagéo a/c’_‘teor de OG’. Os concretos sem OG foram
denominadas como ‘REF’. Todos os concretos apresentaram abatimento igual a (100 = 20)

mm.

Tabela 4.1 — Composi¢do unitéria dos tragos de concreto estudados.

Materiais C 581 035 C. 509 040 C 358 055 C_3330,55
Cimento 1,00 1,00 1,00 1,00
Agregado mitdo 0,94 1,20 2,25 2,50
Agregado graddo 1,67 1,90 2,56 2,84
Agua 0,35 0,40 0,55 0,55
Superplastificante 0,007 0,007 0,007 0,007
Oxido de grafeno 0/0,0020 0/0,0020 0/0,0020 0/0,0020
Consumo de cimento (kg/m®) 581 509 358 333
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Primeiramente, para garantir homogeneizacdo adequada do OG no concreto, este
material foi disperso em uma pasta de cimento antes de ser adicionado ao concreto. A pasta de
cimento foi preparada utilizando 2,0 kg do cimento, relagdo a/c igual a 0,45 e
superplastificante a 0,7% smc. A massa total da dispersdo de OG foi adicionada a essa pasta.
Seu processo de preparacdo seguiu o procedimento descrito no item 4.2.2. E importante
salientar que as quantidades de material utilizadas na preparacdo da pasta foram descontadas
das massas de materiais utilizadas na preparacao do concreto.

O concreto foi produzido em uma betoneira com capacidade de 250 L. O processo
iniciou com a mistura da brita com a adi¢do de 1/3 da agua por 2 min. Em seguida, foram
adicionados o cimento e mais 1/3 da agua, que foram misturados por 2 min. Depois disso,
foram adicionados A o agregado miudo e o restante da agua, que foram misturados por 2 min.
Dai, houve a limpeza das paredes da betoneira, em seguida foi adicionado o
superplastificantes e adigdo da pasta de cimento contendo a disperséo de OG e a mistura final
por 3 min. A.Figura 4.4 — Esquema de mistura do concreto com a adi¢do de oxido de

grafeno..Figura 4.4 apresenta o esquema de mistura do concreto.

'S ) )
[ Concreto J—) Mistura [ Pasta ]—)[ Mistura
\ S J
) y . , v ,
Brita+ 1/3 dgua (2 min) Cimento + agua (30 s)
s 4' N 'S 4' N
Areia + 1/3 agua (2 min) Limpeza das paredes
i ! . ) I g
. Mistura (60 s em 1200
Limpeza das paredes
- A . rpm) J
s J’ \
Ci to+1/3 4 2
tmento . agua ( SP (60 s em 120 rpm)
L min) )

J ‘ y
s R '8
Limpeza das paredes [€ 0G 0,2% smc (60 s em
~ 3 - 2200 rpm)
' 3 \_
Mistura (3 min) I

o S

.Figura 4.4 — Esquema de mistura do concreto com a adi¢do de 6xido de grafeno.

Apos a finalizagdo da preparacdo, o concreto fresco foi utilizado para a moldagem de
corpos de prova cilindricos de 10 cm de didmetro e 20 cm de altura, seguindo 0s
procedimentos da norma (NBR 5738, 2015).
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4.2.4. Ensaios realizados

Foram realizados ensaios para caracterizar 0 comportamento quimico e mecanico de

matrizes cimenticias contendo OG. A Tabela 4.2 apresenta 0s ensaios conduzidos.

Tabela 4.2 — Ensaios realizados em compdsitos cimenticios com dxido de grafeno.

Matriz Ensaio Periodo / idade Referéncia
Calorimetria isotérmica 0-24 h (SALVADOR et al., 2016b)
DRX 24 h (SNELLINGS, 2015)
Pasta TGA 24 h (LOTHE\I/\IVBE,E\ES_;I_I,D%TFE))ZINSKI;
MEV 24 h (SCRIVENER et al., 2015)
Concreto Compresséo 1, 3,7, 28 e 90 dias (NBR 5739, 2011)

Calorimetria

A calorimetria isotérmica foi realizada a 23 °C durante 24 h com 8,0 g de pasta de
cimento, utilizando um calorimetro isotérmico TAMAIr. Esse ensaio foi realizado para
analisar como o OG influencia a cinética de hidratacdo de pastas de cimento produzidas com

diferentes adicdes.

DRX

DRX foi realizada em um difratometro PANalytical X’Pert PRO MPD Alphal em
geometria de reflexdo Bragg-Brentano 6/268 equipado com um detector Pixel (comprimento
ativo de 3,347 °) e uma fenda divergente fixa de 0,5 °. Esse equipamento opera com radiagio
CuKa radiation filtrada por Ni (A = 1,5418 A) na voltagem de 45 kV e corrente de 40 mA. Os
porta-amostras eram cilindricos, com diametro igual a 16 mm e profundidade de 2,5 mm.
Foram carregados por backloading e girados a 2 rps.

Os difratogramas foram obtidos de 5 °20 a 80 °20, com passo de 0,013 °20 e 100
s/passo. Foram analisados quantitativamente pelo meétodo de Rietveld utilizando o programa
X’Pert HighScore Plus com os modelos estruturais apresentados na Tabela 4.3. O conteudo de
fases amorfas foi determinado pelo método do padrdo externo (SNELLINGS, 2015)

utilizando alumina em pé (SRM 676a, NIST) como uma referéncia padrao.
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Tabela 4.3 — Modelos estruturais utilizados para o refinamento de Rietveld.

Fase S!Stema NUmero PDF  Cddigo ICSD Referéncia
cristalino
Alita Monaoclinico 01-070-8632 94742 (DE LA TORRE et al., 2002)
Belita,, Monoclinico 01-083-0460 79550 (T. TSURU%BAX' HIRANO,
Belita, Ortorrdbmbico ~ 01-086-0399 81097 (MUMME et al., 1995)
Aluminato de calcio Cubico 00-038-1429 1841 (MONDAL; JEFFERY, 1975)
Aluminato de calcio Ortorrdbmbico ~ 00-032-0150 1880 (NISHI; Y, 1975)
Fe”oac'glrzi'gato 9 Oromémbico  01-071-0667 9197 (COLVILLE; GELLER, 1971)
Gipsita Monoclinico 00-033-0311 151692 (DE LA TORRE et al., 2004)
Calcita Romboédrico 01-083-0577 79673 (WARTCHOW, 1989)
. . N7E. (EFFENBERGER; KIRFEL;
Dolomita Trigonal 01-075-1761 31335 WILL, 1983)
Oxido de calcio Cubico 00-043-1001 75785 (CHMAISSEM et al., 1993)
Portlandita Romboédrico  01-072-0156 15741 (PETCH, 1961)
o a1 (GOETZ-NEUNHOEFFER;
Etringita Hexagonal 00-041-1451 155395 NEUBAUER, 2006)
Monosulfoaluminato o1 eirico : 24461 (ALLMANN, 2019)
de célcio
Hem'cgg%%?l‘i‘g“”ato Romboédrico  00-041-0221 263124 (RUNCEVSKI et al., 2012)
Alumina (padréo) Romboédrico  01-081-2267 73725 (MASLEN et al., 1993)

O ensaio foi empregado para verificar a evolucdo do consumo e formacdo de fases
durante o processo de hidratacdo de pastas de cimento (SNELLINGS, 2015). A hidratacdo das
pastas foi paralisada 24 h apds sua preparacdo pelo método da troca de solvente. Esse método
foi empregado porque ndo afeta a estabilidade e a cristalinidade de aluminatos hidratados
(MACIEL et al., 2019). O procedimento de troca de solvente consiste em 6 passos:
primeiramente, a pasta foi imersa em isopropanol (razdo solvente/pasta igual a 10) por 1 h a -
4 °C. Em segundo lugar, o solvente foi substituido por um novo volume de isopropanol (razéo
solvente/pasta igual a 10) e a pasta foi mantida imersa por 1 h a -4 °C. Em terceiro lugar, o
solvente foi substituido por um novo volume de isopropanol (razéo solvente/pasta igual a 50)
e a imersdo ocorreu por 24 h a -4 °C. Em quarto lugar, o isopropanol foi substituido por éter
dietilico (razdo solvente/pasta igual a 25) e a pasta foi mantida imersa por 24 h a -4 °C. Em
seguida, o solvente foi removido e a amostra foi seca por 30 min a 40 °C. Finalmente, a pasta

foi triturada e moida até um tamanho méaximo de 63 um em um almofariz de agata.
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TGA

TGA foi realizada para quantificar os hidratos formados em pastas de cimento
produzidas com GO. O ensaio foi conduzido de 25 a 1100 °C com uma velocidade de
aquecimento de 10 °C/min com fluxo de N igual a 60 mL/min utilizando uma termobalanca
Netzsch Libra 209 F1 (LOTHENBACH; DURDZINSKI; WEERDT, 2015). Em cada andlise,
aproximadamente 30 mg de amostra foram ensaiadas em cadinhos de alumina abertos de 90
pL. Ensaios foram realizados com as mesmas amostras que as produzidas para DRX.

A quantidade de portlandita (Ca(OH),) foi determinada por sua desidratagéo,
calculando a perda de massa no intervalo de temperatura de 350 a 500 °C. A quantidade de
agua quimicamente combinada foi calculada de 25 a 1000 °C, corrigindo o valor obtido pela
perda de massa correspondente a desidratacdo da portlandita e a descarbonatacdo da calcita
(PANE; HANSEN, 2005). A perda ao fogo foi determinada pela massa obtida a 1100 °C.

MEV

MEYV foi utilizada para avaliar como o 6xido de grafeno influencia a microestrutura
das pastas de cimento. Os testes foram executados em um microscépio JEOL JSM 7100F na
tensdo de 20 kV, com as mesmas pastas utilizadas para DRX e TGA. A superficie das
amostras foi revestida com carbono. A morfologia dos hidratos precipitados foi avaliada por
imagem eletrénica secundaria de superficies de fratura e sua composi¢do quimica foi avaliada

por andlise de dispersao de raios-X a energia.

Determinacdo da resisténcia a compressao

A resisténcia a compressao foi determinada a partir do ensaio de compressado direta em
corpos de prova cilindricos medindo 100 mm de diametro e 200 mm de comprimento. Os
testes foram realizados em uma maquina de ensaio universal Solotest, com capacidade de 100
t, @ uma velocidade de aplicagcéo de pressao igual a 0,45 MPa/s, de acordo com NBR 5739
(ABNT, 2018). Trés corpos de prova foram ensaiados em cada idade (24 h, 3 dias, 7 dias, 28
dias e 91 dias).
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4.3. Resultados e discussao

4.3.1. Calorimetria

As Figura 4.5 a Figura 4.9 apresentam as curvas de fluxo de calor obtidas com pastas

de cimento produzidas com OG. A Tabela 4.4 a Tabela 4.8 mostram o0s pontos caracteristicos

dessas curvas, determinados de acordo com a Tabela 3.7, do item 3.2.3. As conclusoes

derivadas dessa analise estdo apresentadas subsequentemente.
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Figura 4.5 — Curvas de fluxo de calor de pastas de cimento sem adi¢cdo mineral: (a) a/c 0,30; (b) a/c 0,45.

Tabela 4.4 — Resultados dos pardmetros da calorimetria das pastas de cimento sem adic&o.

Pasta _Periogo de Tgxa de hidratacéo do FJu_xo de calor Energia liberada
inducdo (h)  cimento (ImW/g] *h)  maximo (mW/g) até 24 h (J)

P_CPV_0,30_REF 1,95 1,09 5,15 0,0

P_CPV_0,30_ REF SP 3,20 1,57 6,96 2278
P_CP V_0,30_0,05 3,45 1,49 6,81 226,8
P_CPV_0,30 0,20 2,84 1,69 7,11 2245
P_CPV_ 0,45 REF 1,75 1,01 5,52 218,3
P_CPV_ 0,45 REF_SP 2,86 1,20 6,26 233,4
P_CPV_0,45_0,05 2,91 1,21 6,18 234,3
P_CPV_0,45_0,20 3,87 1,18 6,25 233,0
P_CPV_0,45 0,30 411 1,13 6,19 204,3
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Figura 4.6 — Curvas de fluxo de calor de pastas de cimento com 15% de FC: (a) a/c 0,30; (b) a/c 0,45

Tabela 4.5 — Resultados dos parametros da calorimetria do 6xido de grafeno.

Pasta _Pen'ogo de Tgxa de hidratacéo do FJu_><o de calor Energia liberada
inducdo (h)  cimento ([mW/g] *h)  méaximo (mW/g) até 24 h (J)
P_FC 15% 0,30 _REF 1,58 1,44 6,63 222,2
P_FC 15% 0,30_REF_SP 2,53 1,64 7,38 239,2
P_FC 15%_0,30_0,05 2,48 1,66 7,42 240,4
P_FC 15%_0,30_0,20 2,28 1,66 7,46 236,7
P_FC 15%_ 0,45_REF 1,85 1,12 6,00 2418
P_FC 15% 0,45_REF_SP 3,43 1,16 6,08 2410
P_FC 15%_0,45_0,05 3,56 1,17 6,35 251,4
P_FC 15%_0,45_0,20 3,50 1,15 5,88 237,3
P_FC 15%_ 0,45_0,30 3,86 1,16 7,30 199,1
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Figura 4.7 — Curvas de fluxo de calor de pastas de cimento com 30% de FC: (a) a/c 0,30; (b) a/c 0,45.

Tabela 4.6 — Resultados dos parametros da calorimetria do 6xido de grafeno.

Periodode Taxa de hidratacao do

Fluxo de calor

Energia liberada

Pasta inducdo (h)  cimento ([mW/g] *h)  méximo (MW/g)  até 24 h (J)
P_CPV_0,30_REF 1,95 1,09 5,15 0,0
P_CPV_0,30_REF_SP 3,20 1,57 6,96 2278
P_CPV_0,30_0,05 3,45 1,49 6,81 226,8
P_CPV_0,30_0,20 2,84 1,69 711 2245
P_CPV 0,45 REF 1,75 1,01 5,52 218,3
P_CPV_0,45 REF_SP 2,86 1,20 6,26 233,4
P_CPV_0,45 0,05 2,91 1,21 6,18 234,3
P_CPV_0,45_0,20 3,87 1,18 6,25 233,0
P_CPV_0,45 0,30 4,11 1,13 6,19 204,3
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Figura 4.8 — Curvas de fluxo de calor de pastas de cimento com 15% de MS: (a) a/c 0,30; (b) a/c 0,45.

Tabela 4.7 — Resultados dos parametros da calorimetria do 6xido de grafeno.

Pasta _Perl'ogo de Taxa de hidratacéo do F]u_xo de calor Energia liberada
inducdo (h)  cimento (ImW/g] *h)  maximo (mW/g) até 24 h (J)
P_MS 15%_0,30_REF 1,83 1,44 6,11 2219
P_MS 15% 0,30 REF _SP 2,28 1,38 5,89 199,5
P_MS 15%_0,30_0,05 2,25 1,46 6,24 2114
P_MS 15%_0,30_0,20 2,17 1,54 6,54 218,1
P_MS 15% 0,45 REF 2,15 1,15 5,97 2375
P_MS 15% 0,45 REF_SP 2,92 1,25 6,41 2482
P_MS 15%_0,45 0,05 3,20 1,10 5,58 217,2
P_MS 15%_0,45 0,20 2,78 1,15 6,05 233,8
P_MS 15%_0,45 0,30 2,91 1,25 7,13 198,2
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Figura 4.9 — Curvas de fluxo de calor de pastas de cimento com 30% de MS: (a) a/c 0,30; (b) a/c 0,45.

Tabela 4.8 — Resultados dos parametros da calorimetria do 6xido de grafeno.

Periodode Taxade hidratacdodo  Fluxo de calor  Energia liberada

Pasta inducdo (h)  cimento ([mW/g] *h)  maximo (mW/g) até 24 h (J)
P_MS 30%_0,30_REF 1,67 1,18 4,60 202,3
P_MS 30%_0,30_REF_SP 2,55 1,40 5,84 215,1
P_MS 30%_0,30_0,05 2,32 1,38 5,77 222,0
P_MS 30%_0,30_0,20 2,24 1,43 5,91 239,7
P_MS 30%_0,45 REF 1,12 1,33 6,50 248,43
P_MS 30%_0,45 REF_SP 2,17 1,34 6,51 260,2
P_MS 30%_0,45_0,05 1,90 1,31 6,22 238,0
P_MS 30%_0,45_0,20 2,08 1,22 5,89 237,6
P_MS 30%_0,45 0,30 2,44 1,43 7,84 210,9

De maneira geral, a adicdo de OG apresenta maior efeito na cinética de reacdo de
pastas preparadas com relacdo a/c igual a 0,30. Em todas as pastas com essa relacdo a/c,
observa-se reducdo no periodo de inducdo, aumento da taxa de reacdo do cimento e aumenta
do grau de hidratacdo da pasta, principalmente quando a dosagem de OG é igual a 0,20% smc.
Tal fato pode ser devido as maiores taxas de cisalhamento durante a mistura dessa pasta, ja
que esta contém maior volume de sélidos em relacdo a pasta com relacdo a/c igual a 0,45. A
maior taxa de cisalhamento contribui para melhorar a dispersao e a homogeneizacdo OG na
pasta.

O uso de adigdes de filer calcario e microssilica nas pastas contendo OG contribuem
para acelerar ainda mais a cinética de reagdes. Ocorre um efeito sinérgico entre a adi¢do e o

OG para otimizar o processo de hidratacdo do cimento. Como essas adi¢des apresentam maior
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area superficial que o cimento (principalmente a microssilica), pode adsorver moléculas do
superplastificantes, reduzindo seu efeito retardador. Além disso, essas fases, principalmente o
filer calcario, podem servir como pontos de nucleacéo para a formacao de C-S-H, acelerando
a velocidade de hidratacao do cimento.

As pastas produzidas com relacdo a/c igual a 0,45 também sofrem influéncia do OG.
Observa-se que a adi¢do da dispersdo de OG na dosagem de 0,20% smc é mais efetiva que a
dosagem de 0,05% smc para reduzir o tempo de inducdo, aumentar a taxa de reacéo e o grau
de hidratacéo da pasta. A dosagem mais baixa ndo apresenta resultados significativos, pois as
nanoparticulas podem estar muito diluidas na pasta e ndo formarem pontos de nucleacdo em
grande quantidade. As adi¢des de filer calcario e microssilica contribuem para acelerar a
hidratacdo nas pastas com relacdo a/c 0,45, pois apresentam maior absor¢cdo de agua que o

cimento, deixando a concentracdo de OG no meio liquido mais elevada.

4.3.2. DRX

A figura 4.10 apresenta os resultados da quantificacdo de fases determinada por DRX
em pastas com 24 horas de idade. As pastas ensaiadas foram produzidas com cimento CP V,
30% de filer calcério e 30% de microssilica e relagdo a/c igual a 0,45. Foram preparadas
pastas sem adicdo de OG (REF) e com adicéo de OG na dosagem de 0,20% smc.
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Figura 4.10 — Resultados da quantificagcdo de fases por DRX em pastas de cimento: (a) pasta sem
adicdo mineral; (b) pasta com 30% de filer calcario; e (c) pasta com de 30% microssilica.

A partir dos resultados de DRX das pastas sem adigédo mineral (
Figura 4.10.a), observa-se uma clara influéncia do OG na hidratagdo de alita. O OG
leva a um maior consumo de alita, aumentando o contetdo de portlandita. Como a alita é

consumida em maior extensdo, € obtida uma quantidade maior de fases amorfas em pastas
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produzidas com OG, indicando que a formag&o de C-S-H é aprimorada. O OG ndo apresenta
influéncia significativa na hidratagédo do aluminato, como pode ser observado nas quantidades
de etringita, que foram semelhantes nas pastas com e sem GO.

A pasta contendo 30% de filer calcario (

Figura 4.10.b) apresentou tendéncia oposta ao encontrado na pasta sem adicdes
minerais. Observou-se reducdo no consumo de alita e na precipitagdo de portlandita e de fases
amorfas. Além disso, etringita foi formada em menores quantidades. Portanto, a utilizacdo
conjunta de OG e filer calcario na dosagem de 30% em substituicdo ao cimento conduziu a
uma reducdo na velocidade de hidratagdo do cimento. Tal fato esta de acordo com os
resultados encontrados por calorimetria isotérmica.

A pasta contendo 30% de MS (

Figura 4.10.c) apresentou maior consumo de alita quando OG foi adicionado. Com
isso, foram quantificadas maiores concentracfes de portlandita e fases amorfas. Etringita foi
formada em menores quantidades, pois aumentando a cinética de hidratacdo dos silicatos,
observa-se retardo na hidratagdo dos aluminatos (SALVADOR et al., 2016a). Portanto, existe

um efeito sinérgico entre a MS e 0 OG, acelerando a hidratacdo do cimento.

433. TGA

A figura 4.10 apresenta as curvas de perda de massa das pastas de cimento. A figura
4.11 apresenta as curvas da derivada da perda de massa pela temperatura. A tabela 4.5
apresenta os resultados da quantificacdo de portlandita e da massa total de &gua quimicamente
combinada (massa de agua perdida entre 25 e 1000 °C). As conclusdes derivadas dessa analise

estdo apresentadas subsequentemente.

100 =P CPV_0.45 REF_SP
——P_CPV_045 020
P FC 30% 0.45 REF SP
95 - P_FC 30% 045 020
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Figura 4.11 — Curvas de perda de massa de pastas de cimento com diferentes adi¢cGes minerais e OG.
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Figura 4.12 — Curvas da derivada da perda de massa pela temperatura de pastas de cimento com
diferentes adi¢6es minerais e OG.

Tabela 4.9 — Resultados da anélise de termogravimetria.

Massa de portlandita Massa de agua perdida entre 25 e

Pasta (% em massa) 1000 °C (% em massa)
P_CPV_0,45 REF SP 15,23 12,87
P_CPV_0,45 0,20 15,72 13,15
P_FC 30%_0,45 REF_SP 13,56 14,05
P_FC 30%_0,45_0,20 13,07 13,80
P_MS 30%_0,45 REF SP 12,05 11,62
P_MS 30%_0,45 0,20 12,25 11,91

Os resultados mostrados na tabela 4.5 sdo similares aos obtidos na analise por DRX
(secdo 4.3.2). Na pasta sem adicdo mineral, OG promove maior consumo de alita, que pode
ser observado pelo maior conteido de portlandita. Além disso, a pasta apresenta maior
quantidade de agua quimicamente combinada, que significa que a pasta contém maior
quantidade de C-S-H e outras fases hidratadas.

Com a adicdo de filer calcario, a utilizacdo de OG diminui o grau de hidratagdo da
pasta, visto que uma menor quantidade de portlandita foi determinada. Além disso, a pasta
apresenta menor grau de hidratacdo. J& na pasta contendo microssilica, o efeito sinérgico entre
a adicdo e o OG foi observado. Portlandita foi formada em maior quantidade e o grau de

hidratacdo da pasta aumentou.
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4.3.4. MEV

Os resultados obtidos na analise por MEV com as pastas P_CP V_0,45 REF_SP,
P_CP V_0,45 0,20, P_FC 30%_0,45 0,20 e P_MS 30%_0,45_0,20 na idade de 24 h estdo
apresentados nas figuras 4.12, 4.13, 4.14 e 4.15, respectivamente. As regides analisadas por
EDS estdo indicadas por um asterisco na imagem correspondente. Os resultados obtidos nos

espectros EDS sao as quantidades dos elementos Ca, Si, Al e S em mol na regido analisada.

*Ca:Si:Al1:S=1,26:0,42:0.05:0.,03

(®)
Figura 4.13 — Imagens obtida por MEV da pasta P_CP V_0,45_REF_SP.

*Ca:S1:A1:8S=1,35:0,48:0.07 : 0,04

(®)

Figura 4.14 — Imagens obtida por MEV da pasta P_CP V_0,45_0,20.
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*Ca:Si:Al:8=1,01:0,38:0.06:0.,03

(®)

Figura 4.15 — Imagens obtida por MEV da pasta P_FC 30%_0,45 0,20.

*Ca:S1:Al1:S=1,06:0,43:0.05:0.,04

(®)

Figura 4.16 — Imagens obtida por MEV da pasta P_MS 30% 0,45 0,20.

A pasta P_CP V_0,45 REF _SP (figura 4.12) apresenta microestrutura heterogénea
com precipitacdo de fases hidratadas na superficie das particulas de cimento. Na figura 4.12.a,
podem ser observados cristais com morfologia fibrilar, compostos principalmente pelos
elementos calcio e silicio, sem quantidades significativas de aluminio e enxofre. Portanto,
pode ser concluido que esses cristais sdo formados maioritariamente por C-S-H.

A pasta P_CP V_0,45 0,20 (figura 4.13) apresenta maior progresso da hidratagéo,
qguando comparada a pasta REF. Observa-se maior densidade de C-S-H precipitado na
superficie da particula de cimento, com composicdo quimica bastante similar a dos cristais
encontrados na pasta REF. Além disso, 0s cristais apresentam maior comprimento. Portanto, é
possivel concluir que a adicdo de OG favoreceu a precipitacdo de C-S-H, corroborando os

resultados encontrados na calorimetria isotérmica, DRX e TGA.
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A pasta P_FC 30%_0,45 0,20 (figura 4.14) contém precipitacfes localizadas de fases
C-S-H. Ja a pasta P_MS 30% 0,45 0,20 (figura 4.15) apresenta uma precipitacdo
generalizada de fases hidratadas, compostas principalmente por calcio e silicio. E possivel
observar que a morfologia desses cristais € bastante diferente de cristais fibrilares. Tal fato
pode ser devido a maior superficie especifica da microssilica. A precipitacdo generalizada das
fases hidratadas nessa pasta pode ser devido ao efeito sinergico da microssilica e do OG,
corroborando os resultados de DRX e TGA.

4.3.5. Resisténcia a compressao

Os resultados do ensaio de resisténcia a compressdo dos tracos C 581 0,35 e
C 509 0,40 estdo apresentados na figura 4.16 e os resultados dos tracos C 358 0,55 e
C 333 0,55 estdo na figura 4.17. Em ambas as figuras, os resultados dos concretos sem OG e
com a adi¢do de OG a 0,20% smc estdo apresentados.

80

- 1 dia

A B 3 dias

> R 7 dias

= 60[_] 28 dias

3 [ 91 dias H ==
2] £3
% 40 N

g i

o

Q
-

o]
2 201

=
b4
A7)

w

() A
= 0

Figura 4.17 — Resultados de resisténcia a compressado dos tracos C_581 0,35e C_509_0,40 com e sem
adicéo de OG.

Analisando a figura 4.16, todos os tracos de concreto apresentam evolugéo de
resisténcia a compressdo com o decorrer da idade. Além disso, o tragco C_509 0,40 apresenta
menor resisténcia a compressdo que o traco C_581 0,35 em todas as idades, pois apresenta
maior consumo de cimento e menor relagdo a/c. Tais resultados ocorreram como o esperado.

Um fato importante sdo os valores de resisténcia a compressdao obtidos com 0s concretos
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contendo OG. Observa-se que a resisténcia a compressdo dos concretos com OG é sempre
superior aos valores encontrados nos concretos REF. Ocorre um aumento significativo de
aproximadamente 15% no primeiro dia e de mais de 20% aos 91 dias.

Como observado nos resultados de calorimetria e DRX, o OG aumenta a velocidade
de reacGes do cimento nas idades curtas, promovendo maiores graus de hidratagdo. Com isso,
a resisténcia a compressdo tende a aumentar, pois maiores quantidades de C-S-H sdo
formadas. Isso contribui para aumentar a resisténcia mecanica da matriz a idades avancadas.

Para avaliar as diferencas significativas entre os concretos, foram empregados dois
métodos estatisticos. Os dados da mesma idade foram avaliados pelo método de analise de
variancia (ANOVA) que visa verificar se existe uma diferenca significativa entre as medias e
se os fatores exercem influéncia em alguma variavel dependente. A diferenca entre a amostra
referéncia e a amostra com 0,2% de OG foi observado pelo método de analise Tukey (TUK),
que consiste em comparar todos os possiveis pares de médias e se baseia na diferenca minima
significativa (D.M.S.), considerando os percentis do grupo.

O concreto C 581 0,35 apresentou variancia estatistica significativa conforme a
Tabela 4.10. O resultado da ANOVA observou que “p” é menor que 0,05, significando que
existe variancia relevante para idades superiores a 1 dia. O modelo de TUK aponta variacdo
significativa entre a referéncia e as amostras com 0,2% de OG em idades superiores a 1 dia.

Tabela 4.10 - Resultados da aplicacdo dos métodos da ANOVA e de TUK do concreto C_581 0,35.

ANOVA TUK
Idade Causas da Graus de Soma dos Quadrado 0
(dias) Variagdo liberdade Quadrados Médio F P Amostra Ref. 0,2%0G
Grupos 6,20 1 6,2001 9,198 0,09369 0,09363
. Ref.
1 Residuo 1,34 2 0,67405 0,2%0G 4,29
Total 7,55 3
Grupos 48,34 1 48,34 22,85 0,00877 0,00878
. Ref.
3 Residuo 8,46 4 2,11 0,29%0G 6,76
Total 56,80 5
Grupos 94,96 1 94,96 68,71 0,00115 0,00116
. Ref.
7 Residuo 5,53 4 1,38 0,2%0G 11,72
Total 100,49 5
Grupos 175,18 1 175,18 45,5 0,00252 0,00252
. Ref.
28 Residuo 15,40 4 3,85 0,29%0G 9,54
Total 190,58 5
Grupos 175,83 1 175,83 48,17 0,00226 0,00227
. Ref.
91 Residuo 14,60 4 3,65 0,2%0G 9,815
Total 190,43 5
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Tabela 4.11 — Resultados da aplicagdo dos métodos da ANOVA e de TUK do concreto C_509_0,40.

ANOVA TUK
Idade Causasda  Grausde  Somados  Quadrado 0
(dias) Variagdo liberdade  Quadrados Médio F P Amostra Ref. 0,2%0G
Grupos 29,93 1 29,93 80,26 0,00086 0,00086
1 Residuo 1,49 4 0,37 s 1267
Total 31,42 5 '
Grupos 0,28 1 0,28 0,17 0,69940 0,69940
3 Residuo 6,54 4 1,63 0,;;){5@ 0,59
Total 6,82 5
Grupos 6,59 1 6,59 3,54 0,13300 0,13300
7 Residuo 7,45 4 1,86 0;226 2,66
Total 14,04 5
Grupos 10,19 1 10,19 3,373 0,14020 0,14020
28 Residuo 12,09 4 3,02 o,ngng 2,60
Total 22,28 5
Grupos 27,78 1 27,78 33,33 0,00447 0,00447
91 Residuo 3,33 4 0,83 O,ZF\:’Z]Z.)G 8,16
Total 31,11 5

As amostras do concreto C_509 0,40 apresentaram variancia relevante conforme

Tabela 4.11. O resultado da ANOVA mostrou que “p” é menor que 0,05, apenas nas idades

de 1 e 91 dias, indicando que existe variancia estatistica significativa. O modelo de TUK

indicou que existe variacdo significativa entre a amostra referéncia e a amostras com 0,2% de

OG apenas nas idades de 1 e 91 dias, nos demais ndo houve variancia significativa.

Resisténcia a compressio (MPa)
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Figura 4.18 — Resultados de resisténcia a compressado dos tracos C_385 0,55 e C_333_0,55 com e sem
adicdo de OG.
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Os resultados obtidos com os concretos C_358 0,55 e C_333 0,55 ndo seguiram a
mesma tendéncia. Os resultados de resisténcia a compressao dos concretos contendo OG
foram inferiores aos valores observados com os concretos REF a curtas idades. Entretanto, a
resisténcia a compressdo obtida aos 91 dias com os concretos C_358 0,55 0,20 e
C_333 0,55 0,20 foram aproximadamente 15% superior do que os valores obtidos nos
respectivos concretos REF.

Conforme observado nos resultados de calorimetria isotérmica, as pastas produzidas
com relacdo a/c 0,45 ndo apresentaram aumento na cinética de hidratagdo quando comparadas
as pastas com relacdo a/c 0,30. O mesmo pode ser observado nos concretos com maior relacao
a/lc (C_358 0,55 e C_333_0,55). Como possuem menor contetdo de sélidos e mais &gua, a
energia de cisalhamento durante a mistura € menor e o OG fica mais diluido na fase liquida.

O ponto principal dessa analise ndo é apenas 0 aumento da resisténcia a compressao
ocasionada pelo OG nos tragcos com menor relacdo a/c. A grande vantagem da aplicacdo do
OG pode ser para reduzir o conteudo de cimento do traco de concreto para manter a
resisténcia mecanica. O traco C_509 0,40 0,20 apresenta praticamente a mesma resisténcia
mecanica que o traco C 581 0,35 REF a partir dos 7 dias de idade. Portanto, pode ser

reduzido o consumo de cimento para conseguir a mesma resisténcia mecanica.

Tabela 4.12 — Resultados da aplicacdo dos métodos da ANOVA e de TUK do concreto C_385_0,55.

ANOVA TUK

s e e oomaeewopa. P » | Amowa Rt 000

Grupos 24,85 1 24,85 229,30  0,00011 Ref. 0,00012

Residuo 0,43 4 0,11 0,2%0G 21,41

Total 25,28 5 0,10

Grupos 10,96 1 10,96 23,2 0,00854 Ref. 0,00854

Residuo 1,89 4 0,47 0,2%0G 6,81

Total 12,85 5

Grupos 64,68 1 64,68 269,2 0,00008 Ref. 0,00009

Residuo 0,96 4 0,24 0,2%0G 23,20

Total 65,64 5

Grupos 109,62 1 109,62 184,4 0,00538 Ref. 0,00510
28 Residuo 1,19 2 0,59 0,2%0G 19,20

Total 110,81 3

Grupos 63,36 1 63,36 3749,0  0,00027 Ref. 0,000001
91 Residuo 0,03 2 0,02 0,2%0G 86,59

Total 63,40 3
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As amostras do concreto trago C_385_0,55 apresentou variancia relevante conforme

Tabela 4.12. O resultado da ANOVA indicou que “p” é menor que 0,05, apenas nas idades de

1 e 91 dias, indicando que existe variancia estatistica significativa. O modelo de TUK indicou

que existe variacdo significativa entre a amostra referéncia e a amostras com 0,2% de OG

apenas nas idades de 1 e 91 dias, nos demais ndo houve variancia significativa.

As amostras do concreto tragco C_333 0,55 ndo apresentou variancia relevante

conforme Tabela 4.13. O resultado da ANOVA observou-se que “p” apontado na cor laranja

é maior que 0,05, apontando que nédo existe variancia significativa nos resultados. O modelo

de TUK da mesma forma néo apresentou variancia significante entre a amostra referéncia e a

amostra com 0,2% de OG.

Tabela 4.13 — Resultados da aplicacdo dos métodos da ANOVA e de TUK do concreto C_333_0,55.

ANOVA TUK
G Vargio liberdads Quadrados  Médo P P | Amosta  Ref  02%0G
Grupos 0,08 1 0,08 0,42 0,55060 Ref. 0,551
1 Residuo 0,75 4 0,19 0,2%0G 0,92
Total 0,83 5
Grupos 3,92 1 3,92 11,69 0,01417 Ref. 0,014
3 Residuo 2,01 6 0,34 0,2%0G 4,84
Total 5,93 7
Grupos 12,32 1 12,32 16,60 0,05530 Ref. 0,055
7 Residuo 1,48 2 0,74 0,2%0G 5,76
Total 13,80 3
Grupos 0,40 1 0,40 0,45 0,53970 Ref. 0,540
28 Residuo 3,57 4 0,89 0,2%0G 0,95
Total 3,97 5
Grupos 5,62 1 5,62 8,61 0,09918 Ref. 0,099
91 Residuo 1,31 2 0,65 0,2%0G 4,15
Total 6,92 3

4.4. Conclusbes parciais

concluido que:

Com os resultados obtidos nesse capitulo da campanha experimental, pode ser

A adicdo de OG em pastas de cimento com relagdo a/c 0,30 contribui para aumentar a

cinética de hidratagéo, diminuindo o tempo de inducdo e aumentando o grau de hidratacéo
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das pastas. Tal fato ocorre também quando filer calcario e microssilica sdo utilizados,
devido a sinergia entre as adi¢oes e 0 OG.

A adicdo de OG otimiza os processos de hidratagédo do cimento pela formacéo de pontos
de nucleacdo para a precipitacdo de C-S-H. Observa-se aumento da velocidade de
consumo de alita e de formacdo de portlandita e C-S-H, sem alteracdo significativa da
formacéo de aluminatos hidratados.

A microestrutura das pastas contendo OG apresenta maior densidade de precipitacdo de
fases hidratadas das pastas REF. Além disso, os cristais de C-S-H apresentam maior
comprimento.

A adicdo de OG em concretos contribui para aumentar a resisténcia mecanica da matriz
em todas as idades, principalmente quando baixas relagbes a/c sdo empregadas.

Com o aumento da resisténcia a compressdo ocasionada pelo OG, pode ser reduzido o

consumo de cimento do concreto para manter os valores de resisténcia mecéanica.
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5. Analise da

propriedades de misturas cimenticias

5.1. Introducao

influéncia da silica coloidal

Nnas

Seguindo a mesma vertente do estudo realizado no capitulo anterior, a campanha deste

capitulo teve como finalidade analisar a influéncia da silica coloidal nas propriedades de

matrizes cimenticias abrangendo a cinética de hidratacdo, a microestrutura e as propriedades

mecanicas. Inicialmente, foram analisadas pastas de cimento contento silica coloidal e entéo

concretos com esse aditivo foram caracterizados.

5.2. Metodologia experimental

O esquema do programa experimental conduzido neste capitulo esta na Figura 5.1.

A

e N\
s g Analisar a influéncia da SC nas propriedades quimicas e
Objetivo N - : B
mecanicas de matrizes cimenticias
' B (6
Matriz Pasta de cimento Concreto
. J T J
| !
( N [
Relacdo a/c 0,30e045 0.35e040
T J U T J
N
Adicgdes Filer calcdrio e microssilica Nenhuma
Y € J
| I
y 1 ~ ! 2
Teor de SC 1.0e 2,0% smc 1.0e 2,0% smc
r J U T J
- ] ~ ] ~
: Calorimetria isotérmica e SR o ~
Ensaios Resisténcia a compressdo
DRX
J U

Figura 5.1 — Esquema do programa experimental conduzido neste capitulo.
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5.2.1. Materiais

O cimento CP V ARI, agua, adicOes, superplastificantes e agregados foram sdo o0s
mesmos utilizados no capitulo 4, cujas descri¢ches estdo apresentadas no item 4.2.1. Além
desses materiais, foi empregada a silica coloidal (SC) Levasil CB30, fornecida empresa
Nouryon. O material é uma dispersao aquosa de silica coloidal com 30% de materiais solidos,
densidade igual a 1,2 g/cm®, pH igual a 10,5 e viscosidade de 7 cP (NOBEL, 2019).

5.2.2. Dosagem e preparacéo de pasta de cimento

As pastas de cimento tinham a mesma composicdo e foram produzidas da mesma
maneira que o descrito no item 4.2.2. Foram utilizados cimento CP V ARI e cimentos
compostos produzidos em laboratério com adi¢cdes de microssilica e filer calcario nos teores
de 15 e 30% em substituicdo a massa de cimento. Todas as pastas foram produzidas com as
relacfes a/c iguais a 0,30 e 0,45, com excecdo da pasta contendo 30% de microssilica que foi
apenas produzida com a relacdo a/c 0,45. A dosagem de superplastificante foi igual a 0,30%
smc nas pastas contendo CP V ARI e filer calcéario e 0,70% nas pastas contendo microssilica.
Os teores de SC foram iguais a 1,0 e 2,0% smc.

As pastas foram denominadas pela sigla P_‘cimento, tipo e teor de adi¢do’ ‘relacao
alc’_‘teor de SC’. As pastas sem SC foram denominadas como ‘REF’. As pastas REF foram
produzidas com e sem superplastificante. Quando o superplastificante foi utilizado, o sufixo
‘SP’ foi adicionado a nomenclatura da pasta.

As pastas foram produzidas conforme procedimento descrito no item 3.2.2. A
dispersdo de SC foi adicionada a pasta e misturada a 2200 rpm por 60 s, conforme conclusdes
obtidas no capitulo 3 (item 3.4). Apos a finalizacdo, amostras de pastas de cimento foram

preparadas para os ensaios de calorimetria isotérmica, DRX, TGA e MEV.

5.2.3. Dosagem e preparacgao de concreto

Foram preparados 2 diferentes tragos de concreto, C_581 0,35 e C_509 0,40, cujas
composigdes unitarias estdo na Tabela 5.1. Foi utilizado apenas o cimento CP V ARI nessa
avaliagdo. Os teores de SC foram 1,0 e 2,0% smc. Os tragcos foram denominados como

C ‘consumo de cimento’ ‘relacdo a/c’ ‘teor de SC’. Os concretos sem OS foram
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denominados como ‘REF’. Todos os concretos apresentaram abatimento igual a (100 + 20)
mm.

O processo de producdo seguiu 0s mesmos procedimentos para a preparacdo de
concreto do item 4.2.3. Ap0s a finalizacdo da preparacdo, o concreto fresco foi utilizado para
a moldagem de corpos de prova cilindricos de 10 cm de didmetro e 20 cm de altura, seguindo
0s procedimentos da norma NBR 5738 (ABNT, 2016).

Tabela 5.1 — Tragos de concreto desenvolvidos com silica coloidal.

Materiais C 581035  C_509 0,40
Cimento 1,00 1,00
Areia 0,94 1,20
Brita 1,67 1,90
Agua 0,30 0,40
Aditivo 0,007 0,007
Consumo de cimento (kg/m®) 581 509

5.2.4. Ensaios realizados

Foram realizados ensaios com o objetivo de caracterizar a influéncia da SC nas
propriedades quimicas e mecéanicas de matrizes cimenticias. Os ensaios conduzidos foram
calorimetria isotérmica, DRX e a determinag&do da resisténcia & compressao, assim como para
a caracterizacdo de matrizes com OG Tabela 5.2. As descri¢cbes dos ensaios estdo no item
4.2.4.

Tabela 5.2 — Ensaios realizados em compositos cimenticios com silica coloidal.

Matriz Ensaio Periodo / idade Referéncia
Calorimetria isotérmica 0-24 h (SALVADOR et al., 2016b)
Pasta DRX 24 h (SNELLINGS, 2015)
Concreto Compresséo 1,3,7,28e90dias (NBR 5739, 2011)
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5.3. Resultados e discussoes

5.3.1. Calorimetria isotérmica

As Figura 5.2 a Figura 5.6 apresentam as curvas de fluxo de calor obtidas com pastas
de cimento produzidas com OG. A Figura 5.2 a Figura 5.7 mostram 0s pontos caracteristicos
dessas curvas, determinados de acordo com a Tabela 3.7, do item 3.2.3. As conclusfes

derivadas dessa analise estdo apresentadas subsequentemente.

——P CPV 030 REF =P CPV 045 REF
D _CPV_0.30_REF_SP {\ P CPV_0.45_REF_SP
4 P CPV 030 1.0 | f P CPV 045 1.0

——P CPV 030 20 | ‘N s CPY (6% 2.0

Fluxo de Calor (mW/g cimento)

0 6 12 18 24
Tempo (h) Tempo (h)
(a) (b)

Figura 5.2 — Curvas de fluxo de calor de pastas de cimento sem adicdo mineral: (a) a/c 0,30; (b) a/c
0,45.

Tabela 5.3 — Resultados dos pardmetros da calorimetria da silica coloidal.

Periodode Taxade hidratacdo do  Fluxo de calor  Energia liberada

Pasta inducdo (h)  cimento (mW/g.h)  méaximo (MW/g)  até 24 h (J)
P_CPV_0,30_REF 1,95 1,09 5,15 0,01
P_CPV_0,30_REF_SP 3,20 1,57 6,96 227,78
P CPV_0,30_1,0 2,45 1,75 7,81 219,08
P CPV_ 0,30 2,0 2,15 1,56 6,94 196,09
P_CPV_0,45_REF 1,75 1,01 5,52 218,26
P_CPV_0,45 REF_SP 2,86 1,20 6,26 233,36
P CPV_045 1,0 2,40 2,22 9,88 276,87
P CPV_ 0,45 2,0 2,17 1,72 7,75 219,08
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Figura 5.3 — Curvas de fluxo de calor de pastas de cimento com 15% de FC: (a) a/c 0,30; (b) a/c 0,45.

Tabela 5.4 — Resultados dos parametros da calorimetria da silica coloidal.

Periodode Taxade hidratacdo do  Fluxo de calor  Energia liberada

Pasta inducdo (h)  cimento (MW/g.h)  maximo (mW/g)  até 24 h (J)
P_FC 15%_0,30_REF 1,58 1,44 6,63 222,16
P_FC 15% 0,30_REF_SP 2,53 1,64 7,38 239,17
P_FC 15%_0,30_1,0 2,27 1,56 7,64 213,63
P_FC 15%_0,30_2,0 1,88 1,34 6,79 183,72
P_FC 15%_0,45_REF 1,85 1,12 6,00 241,76
P_FC 15%_0,45_REF_SP 3,43 1,16 6,08 241,04
P_FC 15%_0,45_1,0 2,82 1,28 7,74 266,16
P_FC 15%_0,45_2,0 2,87 1,07 6,96 243,26

’§ 10 P FC 30% 0.30 REF P FC 30% 0.45 REF
= P_FC 30% 0,30 REF_SP P_FC 30%_0.45_REF_SP
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Tempo (h) Tempo (h)
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Figura 5.4 — Curvas de fluxo de calor de pastas de cimento com 30% de FC: (a) a/c 0,30; (b) a/c 0,45.
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Tabela 5.5 — Resultados dos pardmetros da calorimetria da silica coloidal.

Periodode Taxade hidratacdo do  Fluxo de calor  Energia liberada

Pasta inducéo (h) cimento (mW/g.h) méaximo (mW/g) até 24 h (J)
P_FC 15%_0,30_REF 1,58 1,44 6,63 222,16
P_FC 15%_0,30_REF_SP 2,53 1,64 7,38 239,17
P_FC 15%_0,30_1,0 2,27 1,56 7,64 213,63
P_FC 15%_0,30_2,0 1,88 1,34 6,79 183,72
P_FC 15%_0,45_REF 1,85 1,12 6,00 241,76
P_FC 15%_ 0,45 REF_SP 3,43 1,16 6,08 241,04
P_FC 15%_0,45_1,0 2,82 1,28 7,74 266,16
P_FC 15%_0,45_2,0 2,87 1,07 6,96 243,26
10 5 \ TR
P MS 15% 0.30 REF rpg\/{s 15% 0.45 REF
P MS 15%_0.30_REF_SP hl’:\ds 15%_0.45_REF_SP|
8 P MS 15% 0.30 1.0 | P MS 15% 045 1.0
| =P MS 15% 0.30 2.0 T {——P_MS 15% 0.45 2.0
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Figura 5.5 — Curvas de fluxo de calor de pastas de cimento com 15% de MS: (a) a/c 0,30; (b) a/c 0,45.

Tabela 5.6 — Resultados dos pardmetros da calorimetria da silica coloidal.

Periodode Taxade hidratacdo do  Fluxo de calor  Energia liberada

Pasta inducdo (h)  cimento (mW/g.h)  méaximo (MW/g)  até 24 h (J)
P_MS 15%_0,30_REF 1,83 1,44 6,11 221,86
P_MS 15%_0,30_REF_SP 2,28 1,38 5,89 199,51
P_MS 15%_0,30_1,0 2,27 1,22 6,31 211,75
P_MS 15%_0,30_2,0 2,32 1,24 6,31 211,75
P_MS 15%_0,45_REF 2,15 1,15 5,97 237,50
P_MS 15%_0,45_REF_SP 2,92 1,25 6,41 248,21
P_MS 15% 0,45 1,0 2,40 1,47 6,81 247,25
P_MS 15% 0,45 2,0 2,25 1,37 7,19 251,27
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Figura 5.6 — Curvas defluxo de calor de pastas de cimento com 30% de MS e a/c 0,45.

Tabela 5.7 — Resultados dos parametros da calorimetria da silica coloidal.

Periodode Taxade hidratacdodo  Fluxo de calor  Energia liberada

Pasta inducdo (h)  cimento (MW/g.h)  maximo (mW/g)  até 24 h (J)
P_MS 30%_0,45_REF 1,12 1,33 6,50 24843
P_MS 30%_0,45 REF_SP 2,17 1,34 6,51 260,20
P_MS 30%_0,45 1,0 2,52 1,11 6,70 255,70
P_MS 30%_0,45 2,0 2,58 1,09 6,49 247,62

De maneira geral, a adicdo de SC OG acelera os processos de hidratacdo do cimento
nas pastas com as relagdes a/c 0,30 e 0,45, independentemente do tipo de adigdo utilizada.
Observa-se reducao no periodo de inducdo, aumento da taxa de reacdo do cimento e aumento
do grau de hidratacdo da pasta, principalmente quando a dosagem de SC é igual a 1,0% smc.
Tal fato pode ser devido a criacdo de pontos de nucleacdo para a precipitacdo de cristais de C-
S-H. Além disso, a SC apresenta atividade pozolanica, convertendo a portlandita em C-S-H.
O consumo de portlandita contribui para o0 aumento da velocidade de reacdo do cimento.

O efeito da aceleracdo do processo de hidratacdo ocorre principalmente quando o
cimento ndo contém adi¢Ges. Como a SC consome portlandita, quanto maior o teor de adicdo
que substitui o cimento, menor a quantidade dessa base que é gerada pelo processo de
hidratacdo a curtas idades. Portanto, embora a SC otimize os processos de hidratacdo dos
cimentos compostos, tal otimizacdo ocorre em menor extensdo que em cimentos sem adicao.

Quando é empregado o teor de SC igual a 1,0% smc, as velocidades de reacéo e o0 grau
de hidratacdo sdo maiores que nas pastas produzidas com SC a 2,0% smc. Com 0 maior teor
de SC, é necessario maior quantidade de portlandita para que a reagdo pozolanica ocorra por
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completo, consumindo todas as nanoparticulas de SC. Como a geracdo de portlandita é
limitada pela hidratacdo do cimento, aumentar o teor de SC com o objetivo de promover a

atividade pozolanica pode néo ser viavel.

5.3.2. DRX

A Figura 5.7 apresenta os resultados da quantificacdo de fases determinada por DRX
em pastas com 24 h de idade. As pastas ensaiadas foram produzidas com cimento CP V, 30%

de filer calcario e 30% de microssilica e relacdo a/c igual a 0,45. Foram preparadas pastas sem
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adicdo de SC (REF) e com adicédo de SC na dosagem de 1,0% smc.
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Figura 5.7 — Resultados da quantificacdo de fases por DRX em pastas de cimento: (a) pasta sem adi¢éo
mineral; (b) pasta com 30% de filer calcario; e (c) pasta com de 30% microssilica.

Observa-se uma influéncia significativa da SC na evolucdo do consumo e de producao
de fases do cimento. Na pasta sem adi¢fes minerais (figura 5.5.a), verifica-se que a SC
diminui a velocidade de hidratacdo da alita, consequentemente reduzindo o teor de portlandita
da pasta. Além disso, a SC pode apresentar atividade pozolanica, convertendo a portlandita
em C-S-H. Portanto, a adi¢do de SC contribui para a reducgéo do teor de portlandita e para o
aumento da quantidade de C-S-H presente na pasta, que € verificado pelo maior teor de fases
amorfas na pasta contendo SC.

A SC também apresenta influéncia na hidratacdo dos aluminatos. Como a hidratacéo
da alita é inibida, os aluminatos presentes no cimento tendem a apresentar maior velocidade
de reacdo. Isso pode ser observado pela maior concentragéo de etringita quantificada na pasta
com SC. Tal fato pode ser correlacionado com a maior intensidade do ombro ap6s o periodo

de aceleracdo nas curvas de calor de hidratagédo das pastas de cimento contendo SC.
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A influéncia da SC na hidratagdo da alita e dos aluminatos também é observada nas
pastas contendo filer calcario (figura 5.5.b) e microssilica (figura 5.5.c). Nessas pastas, como
o cimento é diluido pelas adi¢cdes minerais, existem menores quantidades de alita, portlandita
e etringita. Além disso, a diferenca nos teores dessas fases em relagcdo as respectivas pastas

REF também é menor quando comparada a pasta sem adi¢es minerais.

5.3.3. Resisténcia a compressao

Os resultados do ensaio de resisténcia a compressdao dos tracos C 581 0,35 e
C_509 0,40 estdo apresentados na figura 5.6. Nessa figura, os resultados dos concretos sem

SC e com a adicéo de SC nos teores de 1,0 e 2,0% smc estdo apresentados.
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Figura 5.8 — Resultados de resisténcia a compressdo dos tragos C_581 0,35 e C_509 0,40 com e sem
adicdo de SC.

Conforme observado nos resultados de resisténcia a compressdo de concretos com
OG, ocorre uma evolugdo crescente de resisténcia a compressdo com o decorrer da idade. O
concreto com maior consumo de cimento e menor relagdo a/c (C_581_0,35) apresenta maior
resisténcia a compressao que o concreto C 509 0,40 em todas as idades. Tais resultados
ocorreram como o esperado.

Os dois concretos contendo SC na dosagem de 1,0% smc apresentam maiores valores

de resisténcia a compressao que os concretos REF. Tal fato € devido a atividade pozolanica da
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SC, que converte a portlandita em C-S-H. Além disso, a SC contribui para melhorar a
trabalhabilidade do concreto fresco, facilitando as operagdes de moldagem e compactagéo dos
corpos de prova, diminuindo a quantidade de vazios da matriz.

O concreto C 581 0,35 2,0 apresenta menor resisténcia a compressdo que Seu
respectivo traco REF com 1 dia de idade. Como a reacdo pozolanica depende da quantidade
de portlandita formada pela hidratacdo do cimento, com 1 dia pode sobrar silica coloidal sem
reagir. Com o decorrer do processo de hidratacéo, a atividade pozoléanica evolui, promovendo
aumentos significativos na resisténcia a compressao a partir dos 7 dias.

Os resultados obtidos com o concreto C_509 0,40 2,0 ndo seguiram a mesma
tendéncia. Os valores de resisténcia a compressdo desse concreto foram inferiores aos valores
observados com o concreto C 509 0,40 REF em todas as idades. Como esse traco de
concreto contém maior relacdo a/c, é possivel que a SC tenha se disperso na fase liquida e
perdido sua estabilidade devido ao alto pH da matriz. Com isso, podem ter sido formados
aglomerados amorfos de SC que ndo apresentam atividade pozolanica e contribuem para o
aumento do numero de vazios da matriz, ocasionando reducdo de sua resisténcia mecanica.

Para avaliar as diferencas significativas entre as amostras, foram empregados os testes
de ANOVA e TUK, conforme discutido na sec¢do 4.3.5. A Tabela 5.8 apresenta os resultados
obtidos empregando os dois métodos estatisticos.

Tabela 5.8 — Resultados da aplicagdo dos métodos estatisticos da ANOVA e de TUK.

ANOVA TUK

@9 Vargio lboade _quarados Mg F P | Amos  Reft  1%SC 265G

Grupos 250,05 2 125,03 195,2  0,00067 Ref. 0,0091 0,00267
1 Residuo 1,92 3 0,64 1%SC 10,98 0,00065

Total 251,98 5 2%SC 16,76 27,74

Grupos 69,74 2 34,87 45,4 0,00024 Ref. 0,000192  0,01612
3 Residuo 4,61 6 0,77 1%SC 13,43 0,003792

Total 74,35 8 2%SC 571 7,721

Grupos 75,76 2 37,88 86,62  0,00004 Ref. 0,00003  0,00136
7 Residuo 2,62 6 0,44 1%SC 18,61 0,00151

Total 78,38 8 2%SC 9,394 9,22

Grupos 125,49 2 62,75 28,9 0,00083 Ref. 0,00151  0,00136
28 Residuo 13,02 6 2,17 1%SC 9,22 0,99030

Total 138,52 8 2%SC 9,41 0,1881

Grupos 195,96 2 97,98 36,6 0,00043 Ref. 0,00077  0,00075
91 Residuo 16,05 6 2,68 1%SC 10,46 0,9996

Total 212,01 8 2%SC 10,50 0,03883
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Conforme o resultado da ANOVA observou-se que “p” apontado na cor laranja é

menor que 0,05, significando que existe variancia relevante. O modelo de TUK apontado na

cor amarela demonstra que existi variacdo significativa entre a amostra referéncia e as

amostras com 1% e 2% de SC em todas as idades. Os resultados ainda demonstram que existe

variagéo significativa entre as amostras com 1% e 2% de SC, entretanto apenas nas primeiras

idades, nas idades finais ndo ouve diferenga significativa.

5.4. Conclusdes parciais

Com os resultados obtidos nesse capitulo da campanha experimental, pode ser

concluido que:

A adigdo de SC em pastas de cimento contribui para aumentar a cinética de hidratacéo,
diminuindo o tempo de inducdo e aumentando o grau de hidratacdo das pastas. Esse efeito
ocorre para as pastas com ambas relacBes a/c e mesmo quando sdo empregadas adi¢des.

O uso de adic¢des diminui a quantidade de portlandita gerada pelo processo de hidratacao a
curtas idades. Portanto, a atividade pozolanica da SC é diminuida quando sdo empregados
filer calcério ou microssilica.

A adicdo de SC influencia tanto a hidratacdo da alita quanto a hidratacdo dos aluminatos.
A adicdo de SC a 1,0% smc em concretos contribui para aumentar a resisténcia mecéanica
da matriz em todas as idades. Tal fato é devido a atividade pozolénica da SC, que converte
a portlandita em C-S-H. Além disso, a SC contribui para melhorar a trabalhabilidade do
concreto fresco, reduzindo o indice de vazios da matriz.

A adicdo de SC a 2,0% smc em concretos ndo contribui para aumentar a resisténcia a
compressdo a curtas idades, pois a atividade pozolanica é limitada pela quantidade de
portlandita formada pelo processo de hidratacdo. Com o decorrer do tempo de hidratacéo,
mais portlandita ¢ formada, contribuindo para a maior geracdo de C-S-H pela atividade

pozolénica, levando a aumentos na resisténcia a compressao a partir dos 7 dias.
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6. Comentarios finais e perspectivas futuras

6.1. Comentarios finais

Neste trabalho, foi analisada a influéncia do 6xido de grafeno e da silica coloidal nas
propriedades quimicas e mecéanicas de compositos cimenticios. A campanha experimental
desenvolvida nesta dissertacdo foi separada em 3 fases. A primeira fase consistiu na definicdo
dos parametros do processo de mistura para a producdo de pastas de cimento com o6xido de
grafeno. Foram desenvolvidas pastas com teores de 0,06 e 1,2% smc de éxido de grafeno,
empregando velocidade de mistura de 1200 e 200 rpm e tempo de mistura de 60 e 12 s em um
misturador mecanico de bancada. Foi constatado que o processo de mistura das pastas
influenciou a dispersdo do 6xido de grafeno. A pasta produzida com mistura em velocidade de
2200 rpm e 60 s apresentou melhores resultados em relacdo a cinética de hidratacéo.

A segunda fase da campanha experimental compreendeu a analise da acdo do 6xido de
grafeno e da silica coloidal por meio de ensaios de calorimetria isotérmica, MEV, DRX e
TGA. Ainda foi avaliado o comportamento destes nanomateriais com o emprego de filer
calcario e microssilica em substituicdo de 15 e 30% de cimento e relacdo a/c iguais a 0,30 e
0,45. As pastas com OG foram elaboradas com teores de 0,05, 0,20 e 0,30% smc e as pastas
com silica coloidal foram elaboradas com teores de 1 e 2% smc.

A adicdo de OG nas pastas com relacdo a/c 0,30 proporcionou a aceleragdo da
hidratacdo, diminuicdo do tempo de inducdo e aumento do grau de hidratacdo das pastas,
compreendendo as pastas com filer calcario e microssilica. O OG contribuiu para o0 processo
de hidratagdo do cimento pelo desenvolvimento de pontos de nucleacdo, favorecendo a
precipitacdo de C-S-H. As pastas com OG proporcionaram maior densidade de precipitacéo
das fases hidratadas.

A adicdo de SC proporcionou a aceleracdo de hidratagdo, diminui¢do do tempo de
inducdo e aumento do grau de hidratacdo das pastas, incluindo as pastas com adic¢des de filer
calcario e microssilica, além das duas relacdes a/c. O emprego de adigdes diminui a
guantidade de portlandita, diminuindo a atividade pozolanica da SC quando sdo utilizados

filer calcéario e microssilica.
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A terceira fase da campanha experimental consistiu no emprego do OG e de SC em
concretos. A adi¢do de OG contribuiu para 0 aumento da resisténcia mecanica da matriz em
todas as idades, especialmente em relacGes a/c mais baixas. Com o ganho de resisténcia €
possivel reduzir em 14% o consumo de cimento para manter o mesmo valor de resisténcia.

A adicdo de SC a 1% smc em concretos proporcionou aumento na resisténcia
mecanica em todas as idades, devido a sua a¢do pozolanica e na reducdo de vazios da matriz,
além de melhorar a trabalhabilidade no estado fresco. A adi¢cdo de SC a 2% smc ndo
contribuiu para aumentar a resisténcia mecanica a curtas idades, pois sua acdo pozolanica
depende da quantidade de portlandita formada pelo processo de hidratagdo do cimento.

A adicéo de OG e SC proporcionaram melhora na microestrutura da matriz, por meio
de pontos de nucleacdo, que proporcionaram uma hidratacdo mais eficiente do cimento. A
adicdo destes nanomateriais em concretos ainda promoveram ganhos de resisténcia mecanica.
Os resultados dos ensaios mostram que 0s nanomateriais podem proporcionar efeitos

positivos ndo apenas em pastas e argamassas, mas também em concretos.

6.2. Perspectivas futuras

Os resultados obtidos neste trabalho foram promissores, demonstrando que a a¢do do
Oxido de grafeno e silica coloidal séo eficientes. Deste modo, serd importante dar
continuidade a investigacdo do comportamento do OG e da SC em concretos, pois € 0
material mais empregado na construcdo de estruturas. Sdo sugeridos 0s seguintes topicos para
trabalhos futuros:
e Avaliar a elaboracédo de tracos para concretos de alto desempenho com menor quantidade

de cimento empregando OG e SC.

e Analisar a acdo de nanomateriais em concretos com fibras.
¢ Avaliar a acdo de agentes agressivos em concretos produzidos com OG e SC.

e Avaliar a resisténcia a flexao de concretos com o emprego de OG e da SC.
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