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RESUMO

O uso de nanomateriais em sistemas cimenticios tem crescido na Ultima
década, com objetivo de melhorar as propriedades dos mesmos. A nanossilica € o
nanomaterial mais utilizado em ambito internacional, porém, por ser relativamente
novo, ainda existem divergéncias na literatura cientifica quanto a sua dosagem e
seus efeitos em sistemas cimenticios. Este trabalho utiliza nanossilica estabilizada
dispersa em um aditivo superplastificante a base de policarboxilato. Como se trata
de um produto comercial que ja esta sendo usado no Brasil, um estudo da influéncia
gue este material vai causar nas propriedades das formulacdes cimenticias se faz
importante. Essa influéncia foi avaliada tanto em tracos contendo a nanossilica
estabilizada isolada, quanto em tragcos contendo também silica ativa. As
propriedades estudadas sao consisténcia no estado fresco e resisténcias a tracédo
por compresséo diametral e compresséo no estado endurecido. Para melhor avaliar
os efeitos do aditivo, foram feitos 0s seguintes ensaios de caracterizagéo:
determinacdo do teor de sdlidos disperso no aditivo, potencial Zeta, microscopia
eletrbnica de transmissdo (MET) e difracdo de Raios-X (DRX). Os ensaios de
caracterizacdo mostraram, quanto a forma de funcionamento do superplastificante,
gue o efeito dispersivo ndo €& causado por forcas eletrostaticas, indicando
provavelmente a predominancia de efeito estérico. Aléem disso, constatou-se que a
nanossilica presente é amorfa e forma aglomerados em escala micrométrica, 0s
guais estdo bem dispersos no aditivo. Os ensaios com formulacbes cimenticias
mostraram uma melhoria significativa da trabalhabilidade no estado fresco, aumento
do ganho de resisténcia até 7 dias para tracos contendo aditivo e aumento da
resisténcia a compressao e tracdo quando do uso da silica ativa. Constatou-se
também que o teor ideal deste produto para argamassas se aproxima de 0,5% em
adicdo ao cimento.

Palavras-chave: Nanossilica; Silica Ativa; Argamassas de cimento Portland;
Resisténcias mecéanicas.






ABSTRACT

The use of nanomaterials in cementitious materials has increased in the last
decade, aiming to improve their properties. Nanosilica is the nanomaterial used more
frequently worldwide, however, as it is a rather new material, there are still
divergences in the scientific literature regarding the ideal dosage and its effects on
cementitious materials. The nanosilica used in this work is dispersed in a
polycarboxylate plasticizer modified with nanosilica. Since this is a commercial
product already used in Brazil, a study on the influence that this material has on the
properties of cementitious materials is relevant. This influence will be analyzed for
mixtures containing stabilized nanosilica isolated and mixtures containing both
nanosilica and silica fume. The properties studied were consistency in the fresh state
and compressive and tensile strength in the hardened state. In order to properly
analyze the effects of this admixture, the following characterization tests were done:
determination of solid content, Zeta potential, transmission electron microscopy and
X-Ray Diffraction. Regarding the superplastisizer part of the product, characterization
tests showed that the dispersive effect of the admixture isn’t based on electrostatic
forces, indicating that steric effects are probably responsible for dispersion. Also, it
was observed that the nanosilica present in the admixture is amorphous and forms
micro-sized agglomerates, which are well dispersed in the admixture. Tests done
with the mortars showed significant improvement in workability, improve in resistance
gain in the first 7 days of hydration for mortars containing the admixture and increase
in both compressive and tensile strength when silica fume was added. Furthermore,
it was concluded that the ideal admixture content is close to 0,5% in addition to
cement mass.

Keywords: Nanosilica; Silica Fume; Portland Cement Mortars; Mechanical Strength.
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11

1 INTRODUCAO

1.1 IMPORTANCIA DO TEMA

7

O concreto € o material mais utilizado na concepcao de estruturas na
construcao civil mundial e brasileira, devido a facilidade de moldagem em diversas
formas, disponibilidade de seus componentes, possibilidade de alcancar resisténcias
mecanicas elevadas e relativo baixo custo. Por ser um material tdo vastamente
utilizado, existe uma procura constante por melhorias, seja para alcancar novos
niveis de desempenho, reduzir o custo ou buscar mais sustentabilidade para o
material. Uma das formas mais promissoras encontradas para chegar a esses
objetivos é o uso de nanotecnologia, ciéncia que lida com elementos em escala
nanometrica.

Nanotecnologia € uma area cada vez mais pesquisada, possuindo potencial
de causar impacto em todos os dominios de ciéncia e tecnologia. Em termos gerais,
pode ser definida como o entendimento, controle e producédo de matéria com menos
de 100nm para criar materiais com propriedades e funcdes fundamentalmente
novas. Para a construcdo civil, a nanotecnologia tem por objetivo melhorar as
propriedades dos materiais, tais como aco, concreto e argamassa, alterando sua
estrutura em escala nanométrica.

Em concretos, 0 uso de nanotecnologia se faz pela adicdo de nanomateriais
em sua composicao, tais como nanossilica, fibras e nanotubos de carbono, nano-
TiO2, nano-Fe;Oz; e nano-AL;Os;. Essas adicOes alteram propriedades como
resisténcias mecanicas, condutividade elétrica, médulo de elasticidade e porosidade.
Por possuirem uma dimensdo muito pequena, esses nanomateriais tém uma area
superficial especifica muito elevada, o que melhora sua reatividade dentro da matriz
de cimento, abrindo novas possibilidades no controle da microestrutura de
formulacbes cimenticias. Dentre esses nanomateriais, o mais utilizado é a
nanossilica.

A adicdo de nanossilica em formulacfes cimenticias vem sendo estudada
por diversos pesquisadores em ambito internacional. Porém, como a nanossilica
pode ser obtida por diferentes métodos e com areas superficiais muito distintas
(entre 50 e 1000m?/g), seus efeitos em formulagBes cimenticias apresentam uma
grande variabilidade. Algumas observacdes se repetem na maioria dos estudos,

como a alta reatividade pozolanica da nanossilica, seu efeito filer preenchendo
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vazios na matriz cimenticia e o efeito de nucleacdo que acelera o processo de
hidratagdo do cimento Portland. Entretanto, outras observagdes como resisténcias
mecanicas, principalmente em idades mais elevadas, e teores ideais de adicao
ainda apresentam pontos de divergéncia.

Conforme mencionado acima, a nanossilica é produzida e comercializada
em diversas formas. Nesta pesquisa, foi utilizada a nanossilica estabilizada dispersa
em aditivo superplastificante a base de policarboxilato. Por unir a nanossilica ao
aditivo superplastificante, que é usado na maioria dos concretos de alto
desempenho, tem-se uma maneira pratica de adicionar o material ao concreto. Esta
forma, diferente das mais tradicionais, como em po, visa uma dispersdo mais
uniforme na massa do concreto, semelhante a nanossilica coloidal dispersa em
agua. Por sua praticidade e potencial de melhora das propriedades de concretos e
argamassas, 0 uso de nanossilica estabilizada tem potencial para se difundir na

construcéo civil brasileira, o que justifica a importancia do tema.

1.2 MOTIVACAO PARA A REALIZACAO DA PESQUISA

Enquanto adi¢cdes minerais mais tradicionais como a silica ativa ja foram
amplamente pesquisadas e possuem uma vasta literatura cientifica, tanto nacional
guanto internacional, a nanossilica, por ser mais recente, ainda carece de mais
pesquisas. Em ambito internacional, ja existe um bom numero de trabalhos sobre
nanossilicas fabricadas pelos métodos mais comuns, porém ainda ha pouco sobre o
uso da nanossilica estabilizada, tanto isolada, quanto misturada a outras adicoes,
formando misturas ternarias. Ja& em um contexto nacional, sdo escassos estudos
sobre nanossilicas produzidas por qualquer um dos métodos.

Outro fator que aumenta a demanda por pesquisas € a grande variabilidade
dos efeitos da nanossilica de acordo com o método de producéo e a area superficial
especifica. Essa variabilidade gera parte das divergéncias encontradas pelos
autores, de tal modo que conclusdes obtidas para nanossilica em p6 ou coloidal, por
exemplo, podem néo valer para a nanossilica estabilizada. O presente trabalho entra
nesse contexto, com o objetivo de obter dados para melhorar o conhecimento da
nanossilica estabilizada em particular.

O uso da nanossilica estabilizada vem crescendo nos ultimos cinco anos no

Brasil. Destacam-se as obras: reforma no Barra Shopping - RJ, Cervejaria Petrépolis
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— BA e Ferrovia Norte — Sul em 2012; Edificio Madeira — Barueri — SP em 2013;
Porto de Acu — RJ em 2014. Vale ressaltar que as tipologias de obras atendidas pela
nanossilica estabilizada séo diversas, o que facilita a sua difusdo no mercado. Para
tanto, porém, é necesséario que haja uma boa base de dados na literatura nacional,
levando a conclusbes mais consolidadas sobre como utilizar a nanossilica
estabilizada e o que esperar dos concretos e argamassas resultantes.

O Departamento de Engenharia Civil e Ambiental da Universidade de
Brasilia ja realizou pesquisas sobre a utlizacdo da nanossilica em materiais
cimenticios (ANDRADE, 2015; SANTOS, 2016). Além disso, existe uma pesquisa
concluida sobre a nanossilica estabilizada (CASTRO e SOUZA, 2016). A presente
pesquisa se encaixa neste cenario, utilizando outro produto do mesmo fabricante
contendo nanossilica estabilizada, comparando os resultados com aqueles obtidos
para o produto anterior. Desse modo, tem-se 0 objetivo de dar continuidade ao
trabalho do grupo de pesquisa, proporcionando resultados sobre outro produto
contendo nanossilica estabilizada, visando aumentar a base de dados sobre o

assunto, levando a um conhecimento mais completo sobre este produto.

1.3 OBJETIVOS
1.3.1 Objetivos gerais

Estudar o efeito de nanossilica estabilizada em argamassas de sistemas

cimenticios binarios e ternarios.

1.3.2 Objetivos Especificos

Como objetivos especificos, podem-se citar;

e Caracterizacdo da nanossilica estabilizada a ser incorporada nas
argamassas;

e Avaliar a influéncia das adi¢cdes de nanossilica e silica ativa nas argamassas
nos estados fresco e endurecido.

e Comparacédo dos resultados com aqueles encontrados por outra pesquisa de
projeto final realizada na UnB, que utilizou outro produto com nanossilica
estabilizada (CASTRO e SOUZA, 2016).
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1.4 ESTRUTURA DO TRABALHO

Primeiramente, na parte de Introdugdo, sdo mostradas a importancia do
tema a ser estudado, a motivacdo para a pesquisa e os objetivos do trabalho, de
forma mais geral e com uma lista especifica.

Em seguida, é feita uma Revisao Bibliografica sobre os assuntos pertinentes
a andlise, abordando quatro temas principais. Primeiramente, é feita uma revisdo
sobre a silica ativa, que foi utilizada junto com a nanossilica em parte das
argamassas. No proceder, foi feita uma breve revisdo sobre aditivos
superplastificante, visto que este foi adicionado em conjunto com a nanossilica
estabilizada. A revisdo sobre a nanossilica é feita em seguida, contendo informacdes
sobre nanotecnologia aplicada em formulacbes cimenticias e revisdes sobre
diversos trabalhos que estudaram, a fim de se obter uma base para os resultados
gue foram obtidos. Finalizando a revisao bibliografica, tem-se uma analise sobre
misturas ternarias, que em nossa pesquisa foi de nanossilica combinada com silica
ativa.

A terceira parte contempla o Programa Experimental utilizado no trabalho,
abordando todos o0s experimentos a serem utilizados na caracterizagcdo dos
materiais e as analises que foram realizadas nas argamassar, a partir das adicdes
de nanossilica e silica ativa.

A quarta parte apresenta 0s resultados experimentais encontrados nos
ensaios e observacdes feitas durante os mesmos. Além disso, os resultados e
observacdes sdo analisados a fim de tecer conclusdes sobre o a influéncia do aditivo
modificado com nanossilica.

Por fim, a quinta parte contém a conclusdo, destacando os pontos mais

importantes observados na pesquisa, e sugestdes para trabalhos futuros.



15

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Para melhor compreender os resultados encontrados na pesquisa, foi feita
uma revisdo bibliogréfica abordando silica ativa, nanossilica, aditivos

superplastificantes e misturas ternarias contendo silica ativa e nanossilica.

2.1 SILICA ATIVA

A silica ativa é um residuo oriundo das industrias de ferro-ligas e silicio
metalico, usado inicialmente como pozolana em adi¢des minerais. No entanto, com
o decorrer do tempo percebeu-se que a sua utilizacdo no concreto ndo € apenas
como pozolana, mas também proporciona outros beneficios. (DE MILITO, 2007)

A primeira utilizagdo pratica da silica ativa foi relatada em 1952 por um
pesquisador noruegués, mas somente ao final dos anos 1970 na Escandinavia, e no
inicio dos anos 1980, na América do Norte, € que a silica ativa comecou a ser
utilizada como material cimentante suplementar no concreto (AITCIN, 2000). Por
varios anos os produtores de silicio e de ferro-silicio eliminavam o subproduto silica
ativa na atmosfera, comecando a coleta-la quando foram submetidos as
regulamentacdes ambientais. O manuseio de um pé tdo fino era dificil e
problematico. Os produtores de silicio ndo sabiam como poderiam utiliza-lo. As
pesquisas no inicio dos anos 1980, em diversos paises, levaram a uma rapida
aceitacdo em quase toda a parte do mundo em menos de cinco anos (AITCIN,
2000).

A silica ativa constitui-se no subproduto do processo de producéo do silicio
metélico e ferro-silicio. A obtencdo dessas ligas é realizada em grandes fornos
elétricos de fusdo, tipo arco-voltaico, onde ocorre a reducao do quartzo pelo carbono
a temperaturas acima de 2000 °C. As matérias primas utilizadas no processo de
transformacéo sao o quartzo de alta pureza, o carvao ou coque (fonte de carbono),
cavacos de madeira e, eventualmente, minério de ferro no caso da producdo de
ferro-silicio. Essas industrias, por requererem enormes consumos de energia,
normalmente residem em regides com alta disponibilidade de energia proveniente de
hidroelétricas (MALHOTRA,1993).

De acordo com MEHTA(1986), as reagbes quimicas no forno sdo muito
complexas, mas uma delas gera a forma¢édo de um vapor de 6xido de silicio que ao

ser transportado para a zona superior do forno, onde entram em contato com o ar,
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oxida e condensa na forma de esferas extremamente finas (¢méd < 1um), contendo
teores de silicio na fase vitrea superiores a 80%. A retirada da silica ativa dos gases
de exaustdo se da por meio de filtros de tecidos denominados de filtros de manga, e
em seguida, armazena e embalada para venda. Na figura 2-1 a seguir, esta
esquematizado o processo de obtencédo da silica ativa.

Processo de Fabricacao Pré-Separador e

Quartzo {(Si0;) ==
Redutores (C) — Silos
- Carvéo F s
- Cavaco .

Sisterma de :\ ’

Densificacdo ’

SILMEX

Figura 2-1: Esquematizagdo da producéo de silica ativa (TECNOSIL, 2004).

Ha diferentes tipos de silica ativa com relacdo a composicdo quimica, cor,
distribuicdo granulométrica e outras caracteristicas. Esta variacdo existe em funcéao
do tipo de liga produzida, tipo de forno, composicdo quimica e dosagem das
matérias-primas (FONSECA, 2010). Afirma-se que o conteudo de SiO; na silica ativa
depende do tipo de liga que esta sendo produzido. A Tabela 2-1 a seguir mostra os

elementos constituintes da silica ativa de acordo com sua producéo.

Tabela 2-1: Composi¢do quimica tipica de algumas silicas ativas (AITCIN, 2000).

Componentes Silicio cinza Ferro-silicio Ferro-silicio
cinza branco

Si0k 93,7 ar.3 20,0
Al 06 1,0 1,0
Cal 0.2 0,4 0.1
Fe.0sq 03 4.4 2.9
MgO 02 0,3 0,2
Naz0 0,2 0,2 0,9

Kz0 05 0,6 1,3

Perda na calcinagao 29 0.6 1.2
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A maioria das particulas da silica ativa encontra-se na faixa de 0,01 um a 0,3

pum, sendo o didmetro médio na ordem de 0,1 pum a 0,2 um, cerca de cem vezes
inferior a particula de cimento (¢médio = 10 um ) (MEHTA & MONTEIRO, 2014).

A -

Figura 2-2: Micrografia Eletronica de Transmisséo da silica ativa (MEHTA & MONTEIRO, 2014).

Sendo a silica ativa um material tdo fino e de massa unitaria tdo baixa, da
ordem de 200 kg/m3 a 300 kg/m3, o manuseio deste material € muito dificil. Por este
motivo, a silica ativa € comercializada das seguintes formas: ndo densificada, como
€ produzida, pode apresentar dificuldades no transporte e manuseio, devido a sua
extrema finura e baixa massa especifica, cerca de 192 kg/m3 a 300 kg/m?, porém
possui a vantagem da facilidade de mistura e dispersao das particulas no concreto;
densificada, isto é, aglomerados de particulas, com uma massa unitaria de 500
kg/m3 a 700 kg/m3; e na forma de calda, com partes iguais de silica ativa e agua,
com uma massa especifica de cerca de 1300 kg/m® a 1400 kg/m®. Cada forma
apresenta sua vantagem do ponto de vista operacional, mas todas elas podem ser
usadas com bom resultado. Nao se confirma que uma ou outra forma tenha
produzido melhorias mais significativas no concreto (NEVILLE, 2016).

A acdo da silica ativa é primeiramente baseada em suas propriedades
guimicas, como o efeito pozolanico, em que a silica ativa reage com o0s ions de
hidroxido de célcio da solucao alcalina que a envolve, formando como produto desta
reacdo estruturas C-S-H semelhante as resultantes da hidratacdo dos silicatos
presentes no clinquer de cimento. Essa reacdo proporciona grande aumento da
resisténcia, impermeabilidade e durabilidade do material (MORAES & LOPES,
2010).
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Em segundo lugar, € também baseada na propriedade fisica do efeito
microfiler, onde as particulas da silica ativa introduzem-se facilmente, devido ao seu
tamanho, quando bem defloculadas pelo superplastificante, nos espagos entre 0s
graos de cimento, mostrado na figura a seguir. Isto faz com que gere uma
microestrutura mais densa e homogénea no material, reduzindo o espaco disponivel
para a 4gua atuando como pontos de nucleacdo de produtos da hidratacdo do
cimento. O efeito microfiler também é o responsavel pela reducdo da fluidez em

concretos com baixa relagdo agua/aglomerante (AITCIN, 2000).

Silica ativa

-

Figura 2-3: Efeito filer da silica ativa (AITCIN, 2000).

Estas propriedades resultam nas seguintes consequéncias sobre as
caracteristicas do concreto fresco ou endurecido, de acordo com (MEHTA &
MONTEIRO,1994):

e Aumento da resisténcia a compressao e a tracao;

e Aumento da coesdo com menor segregacao e exsudacao;
e Reducao da permeabilidade e da porosidade;

e Aumento da resisténcia a abraséo;

e Aumento da durabilidade do concreto;

e Diminuicdo do calor de hidratacdo do cimento.

Uma das maiores diferencas entre argamassas e concretos convencionais e
os que fazem uso da silica ativa é perceptivel na zona de transicdo. Geralmente, no
entorno dos agregados e armaduras, forma-se um filme de agua que concentra
grande quantidade de sais em suspensao, dentre eles o hidréxido de célcio. Quando
a silica ativa é adicionada a mistura, ela reage com hidroxido de calcio formando
assim pacotes e redes de C-S-H, mostrado nas figuras 2-4 e 2-5 a seguir. A

consequéncia desse fendmeno € sentida nas propriedades mecéanicas (que em geral
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apresentam melhor desempenho) e no plano de fratura de concreto e argamassa
(ALMEIDA, 2007).

Figura 2-4: Zona de transigdo de concreto convencional (& esquerda) e estruturas de C-S-H denso
num concreto com silica ativa em torno do agregado (a direita) (AITCIN, 2000).

Figura 2-5: Zonas de transicéo, concreto convencional (a esquerda), com adicéo de silica ativa (a
direita) (BENTUR & COHEN, 1987).

Outro beneficio do uso da silica ativa no concreto que deve ser ressaltado é
a diminuicdo do calor de hidratacdo do concreto. A reagdo pozolanica entre silica
ativa, hidroxido de calcio e agua também libera calor, portanto, a simples adicao de
silica ativa podera significar um pequeno aumento no calor de hidratagdo. No
entanto, para producédo de um concreto de mesma resisténcia que um convencional,
de forma que uma parte do cimento € substituida pela silica ativa, sera desenvolvida
uma quantidade menor de calor que na produgdo do material sem silica ativa. Desta
forma, diminuem-se os efeitos térmicos, prejudiciais ao concreto (ALVES &
CAMPOS & NETTO, 1994).
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A densificagdo de C-S-H na microestrutura, principalmente nas zonas de
transicdo, interrompe o0s canais de percolacdo da agua na pasta de cimento,
diminuindo a exsudacdo e a segregacdo, causas primarias da falta de
homogeneidade microestrutural no concreto, causando uma diminuicdo da sua
porosidade (MORAES & LOPES, 2010). A reducdo da porosidade esta também
relacionada com a durabilidade do material, onde em ambientes mais agressivos
(presenca de gas carbbnico, oxigénio e agua com ou sem cloretos e sulfatos), essa
diminuicdo da penetrabilidade do concreto ou argamassas tem como resultado um
material mais resistente e consequentemente duravel (MEHTA, 1989). Na figura 2 -
6 mostrada a seguir se percebe como o diametro dos poros da microestrutura

diminui de tamanho com a adic¢ao de silica ativa.

E -

7 | ——1 (Ref)

;- —o— 2 (5%EA)
—5— 3 (10%SA4)

—— 4 (15%5A)

Volume de Poros (%)

0,001 0,01 0,1 1
Didgmetro do Poro {pmyj

Figura 2-6: Distribuicdo do diametro dos poros de acordo com cada trago (ROSSIGNOLO, 2005).

Um dos principais inconvenientes quando da utilizacdo da silica ativa é a
finura. No momento que substitui parte do cimento por silica acontece um aumento
na relacdo agua/cimento (maior utilizacdo de agua) para que se possa manter uma
pasta com as mesmas propriedades reolégicas e de trabalhabilidade se comparada
com uma pasta de cimento sem silica ativa, isto €, produz um concreto com relagéo
a/c mais elevada (NEVILLE, 2016). A utilizacdo de aditivos superplastificantes e
redutores de agua de alta eficiéncia, que dispersam e minimizam o atrito interno
entre as particulas de cimento e silica ativa, se torna quase obrigatéria para a
diminuicdo de agua na mistura, o que permite um lancamento do concreto com
abatimentos razoaveis na obra. (MEHTA e MONTEIRO, 2014; NEVILLE, 2016). Na
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figura 2- 7 a seguir percebe-se como o abatimento do concreto é afetado pela
guantidade de silica ativa.

TESTE DE ABATIMENTO DO CONCRETO

50

I
(=]

]
(=]

20

Abatimento (mm)

16

0 5 10 15 20
Silica Ativa (%)

Figura 2-7: Resultado do teste de abatimento (AMARKHAIL, 2015 - modificado).

O uso de silica ativa resulta em significativos aumentos na resisténcia a
tracdo do concreto conjuntamente com o aumento da resisténcia a compressao,
também se observa aumentos consideraveis na resisténcia a flexdo (BHANJA &
SENGUPTA, 2004). A eficacia da silica ativa no desenvolvimento da resisténcia a
compressao do concreto ou argamassa depende de varios fatores, como seu teor e
forma de incorporacdo (adicio ou substituicho do cimento), da relagéo
agua/aglomerante, do conteido do material cimenticio, da composicdo do cimento,
do tipo e dosagem de superplastificante e das condi¢des de cura e do tempo (ISAIA,
1995).

De acordo com Malhotra e Mehta (1996) um teor 6timo de substituicdo de
silica ativa entre 7% e 10%, no entanto, pesquisas mostram resultados positivos
com substituicdbes de até 20%, como a pesquisa de Andrade (2015), citada
anteriormente. No grafico apresentado na figura 2 - 8 nota-se o resultado de uma
pesquisa realizada por Amarkhail (2015), onde os teores de porcentagens 6timos de
silica ativa na mistura variam de 5% a 10%. Vale destacar nessa pesquisa que, com

teor de silica ativa de 15 %, houve diminuicao da resisténcia do concreto.
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TESTE DE COMPRESSAO SIMPLES

Resisténcia a compressao (MPa)

R —

7 dias
Referéncia 38,0
SA 5% 41,2
H SA 10% 44,8
B SA 15% 45,3

Figura 2-8: Teste de resisténcia a compressao de acordo com os dias e teor de silica ativa (SA)
(AMARKHAIL,2015 - modificado).

2.2 NANOSSILICA
2.2.1 Caracteristicas da Nanossilica

Nanotecnologia envolve a producdo e aplicacdo de sistemas fisicos,
guimicos e biologicos em escala nanométrica. Também é responsavel pela
integracdo das nanoestruturas resultantes em sistemas maiores (SOBOLEV et al.,
2009). Para o setor da construcdo civil, nanotecnologia pode ser definida como o
controle das propriedades em uma escala nanométrica com o objetivo de fazer
mudancas significativas nas propriedades do material como um todo (SINGH et al.,
2013).

Uma das propriedades dos nanomateriais mais desejadas no setor da
construcdo civil € a capacidade de proporcionar reforco mecanico em elementos
estruturais a base de cimento. Trés objetivos principais sdo considerados nesse
aspecto. Primeiramente, podem ser confeccionados concretos com resisténcias
muito elevadas para aplicacbes especificas. Além disso, é possivel reduzir a
guantidade de cimento necessaria para atingir a mesma resisténcia, diminuindo o
custo e o impacto ambiental dos materiais de construcéo civil. Por fim, as adi¢des de
varios tipos de nanomateriais permite obter concretos se alta resisténcia em
periodos mais curtos, o que pode diminuir o tempo de obra (VERA-AGULLO et al.,
2009).

Dentre os diversos nanomateriais, a nanossilica (nano SiO,;) é o material
mais usado em cimentos e concretos para melhora de desempenho. Devido ao

rapido desenvolvimento de infraestruturas, é necessario desenvolver formulacdes
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cimenticias com alta resisténcia, duraveis e sustentaveis. A aplicacdo de nanossilica
ao concreto tem atendido razoavelmente bem a essas necessidades (SINGH, 2013).

As propriedades da nanossilica estdo intimamente ligadas ao tamanho
médio das particulas e, consequentemente, a area superficial especifica. Esses
materiais podem ser produzidos com areas superficiais especificas variando entre
50 e 1000m?/g. Em razdo disso, as pesquisas feitas sobre o assunto utilizaram
nanossilicas com areas superficiais muito distintas, o que pode justificar alguns dos
resultados divergentes encontrados pelos pesquisadores (MADANI et al. 2012).

O objetivo da aplicacdo de adi¢cdes ultrafinas como nanossilica em
formulacfes cimenticias € melhorar as propriedades do material no estado fresco e
endurecido. Particulas de silica, tanto na escala micro (silica ativa), quanto na escala
nano (nanossilica) tem um efeito filer, preenchendo os vazios entre os grédos de
cimento. Com uma composicdo adequada, pode ocorrer um aumento da resisténcia
mecanica pela reducdo da porosidade. Além desse efeito fisico, nanossilica possui
uma alta reatividade pozolanica, muita maior do que a da silica ativa. Desse modo,
esses dois efeitos sdo muito importantes no desenvolvimento de alto desempenho
(HOU et al., 2013).

A reacdo pozolanica consiste na reacao entre a nanossilica e o hidroxido de
célcio proveniente da hidratacdo do cimento para formar C —S — H, conforme
mostrado a seqguir:

Nano- SiO; + H,0 — H,Si0s”

Ca(OH); + H,0 — Ca?" + OH"

H.Si0,* + Ca2* — C — S — H adicional

A nanossilica pode ser produzida por diversos métodos. Os tipos principais
mais utilizados em formulacfes cimenticias pelos pesquisadores sdo a nanossilica
vaporizada, precipitada, coloidal e estabilizada. Cada método de producédo gera um
material com propriedades diferentes das outras nanossilicas. Nanossilicas
vaporizadas e precipitadas geralmente estdo na forma de aglomerados
relativamente grandes de particulas esféricas, cuja dispersdo em agua € mais dificil,
enquanto a nanossilica coloidal é encontrada monodispersa em particulas de agua
(MADANI et al. 2012).

Nanossilica coloidal é uma suspensdo de aglomerados amorfos de
particulas de diéxido de silicio dispersos em fase liquida. A dispersdo de particulas

coloidais é considerada estavel quando as particulas sdlidas ndo sofrem



24

sedimentacao significativa e ndo se aglomeram (BERGNA E ROBERTS, 2006).
Seguindo 0 mesmo conceito da nanossilica coloidal, sdo produzidas as nanossilicas

estabilizadas, porém estas sao dispersas em aditivos quimicos.

2.2.2 Influéncia da nanossilica em formula¢fes cimenticias

O efeito da adicdo de nanossilica em concretos, argamassas e pastas de
cimento vem sendo estudado a partir da avaliagcdo de caracteristicas do estado
fresco, estado endurecido, reologia e durabilidade, comparando estas com
caracteristicas de formulagBes convencionais e formula¢des contendo silica ativa.
Alguns autores (SADRMOMTAZI et al., 2009; GAITERO et al., 2008; MADANI et al.,
2012; DANTAS, 2013; SENFF, 2009; STEFANIDOU; PAPAYIANNI, 2012; JI, 2005;
DU et al., 2014; QING et al., 2005; HOU et al., 2013) investigaram esses efeitos.

Sadrmomtazi et al. (2009) investigaram a influéncia de nanossilica em
diferentes propriedades de argamassas, em comparacdo com a silica ativa.
Quantidades diferentes de nanossilica (1, 3, 4, 7 e 9%) foram incorporadas a
argamassa em substituicdo a massa de cimento. As amostras foram entdo testadas
para determinar propriedades mecanicas, retracdo e absorcdo de agua. Eles
observaram que a resisténcia a compressado das amostras com nanossilica foi maior
do que a amostra de controle e foi aumentando gradativamente com teores maiores
de nanossilica. As amostras com 5, 7 e 9% de nanossilica foram superiores também
a amostra com 10% de silica ativa, porém, vale ressaltar que ndo houve diferencas
significativas entre as argamassas com 7 e 9% de nanossilica. Quanto a resisténcia
a tracdo, foi constatado que a nanossilica foi mais efetiva que a silica ativa no
desenvolvimento da resisténcia. Porém, foi observado que em grandes quantidades,
a nanossilica pode piorar o desempenho a tracdo, portanto, concluiu-se que o teor
otimo de adicdo para a resisténcia a tracdo esta entre 5 e 7%. Esse aumento da
resisténcia a tracdo foi justificado pelos autores pela melhoria da densidade da
matriz de cimento e da zona de transicdo pelo efeito filer e pela reducdo da
guantidade de Ca(OH), pela reacdo pozolanica. A figura 2— 9 mostra as

caracteristicas mecanicas das argamassas para todos os teores em diversas idades.
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Figura 2-9: Evolugéo das resisténcias mecanicas de diferentes tragos (SADRMOMTAZI et al. 2009).

Quanto a absorcao de 4gua, Sadrmomtazi et al. (2009) observaram que as

argamassas com silica ativa e nanossilica foram superiores a argamassa de

controle, apresentando valores menores de absorcdo. Esse resultado indica que

essas argamassas tem uma porosidade menor, com a nanossilica sendo superior

BN

também a silica ativa. Por fim, eles avaliaram a retracdo por secagem das

argamassas, constatando que a adicdo de nanossilica, especialmente em grandes

teores, causa um aumento significativo na retragcdo por secagem. A figura 2— 10

mostra o comportamento de retracdo para as amostras em diversas idades.
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Figura 2-10: Evolucéo da retracio de diferentes tracos (SADRMOMTAZI et al. 2009).

Gaitero et al. (2008) estudaram os efeitos da adicdo de nanossilica na

reducdo da lixiviacdo de célcio em pastas de cimento. Eles constataram que a

introducdo da nanossilica nas pastas de cimento reduziu a porosidade, transformou

Ca(OH), em C-S-H pela reagdo pozolanica e modificou a estrutura interna do C-S-H

100
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aumentando o comprimento médio das cadeias de silicato. A combinacdo desses
trés efeitos proporcionou uma reduc¢do significativa da lixiviagdo de célcio.

Madani et al. (2012) avaliaram a reatividade pozolanica de nanossilica
coloidal e sua influéncia no processo de hidratacdo do cimento Portland. Para tanto,
eles utilizaram trés dispersdes coloidais distintas, com areas superficiais de 100, 200
e 300 m?/g, sendo adicionados em teores variando entre 1 e 7,5% em substituicao
da massa de cimento. Foi constatada uma diminuicdo do tempo de pega inicial e
uma aproximacgao dos tempos inicial e final de pega nas pastas com adicdo de
nanossilica, quando comparadas a pasta de controle. Houve também uma
diminuicdo da trabalhabilidade nas pastas contendo nanossilica. Quanto ao
processo de hidratacdo do cimento, foi observada uma aceleracdo na hidratacéo
inicial do cimento no primeiro dia. Porém, com a progresséo da hidratacéo, a partir
dos 7 dias, foi encontrado um grau de hidratacdo nas pastas de nanossilica inferior

ao encontrado na pasta de controle, conforme mostrado na figura 2- 11.
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Figura 2-11: Grau de hidratacéo em diversas idades (MADANI et al., 2012).

Dantas (2013) estudou pastas de cimento com adicdo de nanossilica em po
e em estado coloidal em percentuais de 0,25%, 0,50% e 1,0% em substituicdo a
massa de cimento. Foram avaliadas as alteracdes no estado fresco pela viscosidade
cinematica e tempo de pega, e no estado endurecido pela resisténcia a compressao.
Houve um aumento da viscosidade cineméatica das amostras, em especial para a
formulacdo contendo 1,0% de nanossilica coloidal. Quanto a resisténcia a
compresséo, ndo se verificou nenhuma influéncia da adicdo da nanossilica, tanto em
po quanto coloidal. Foi constatado também que, com excecdo do tempo de inicio de

pega da pasta com 0,25% de nanossilica coloidal, houve uma diminuicdo do tempo
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de pega, justificada pela aceleragéo das reagfes de hidratagcdo com o aumento da

porcentagem de nanossilica, conforme mostrado na figura 2 -12.
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Figura 2-12: Tempos de pega para nanossilica em p6 (NSP) e coloidal (NSC) (DANTAS, 2013).
Senff (2009) adicionou teores entre 1 e 2,5% de nanossilica em substituicdo

a massa do cimento em pastas de cimento e argamassas para avaliar seu efeito nas
propriedades no estado fresco. Ele observou que para tracos com mesma
guantidade de agua e aditivo superplastificante, aqueles contendo nanossilica
possuiam menor quantidade de agua de lubrificacdo na mistura. Foi constatado que
a tensado de escoamento foi o parametro reoldgico mais afetado pela incorporacéo
da nanossilica, aumentando consideravelmente e que as mudancas na viscosidade
plastica, por outro lado, foram menos acentuadas. O diametro do espalhamento das
argamassas diminuiu com a adicdo da nanossilica, pelo ganho de coesao da pasta.
Outros efeitos da adicdo da nanossilica observados pelo autor foram uma reducao
do tempo de inicio de pega, um aumento da producdo de hidroxido de célcio em
idades iniciais quando comparado ao traco de referéncia e um aumento da
guantidade de ar das amostras, resultando em uma diminuicdo da densidade

aparente, conforme é mostrado na figura 2- 13.
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Figura 2-13: Quantidade de ar e densidade aparente para diversos teores de nanossilica
(SENFF, 2009).

Stefanidou e Papayianni (2012) adicionaram particulas de nanossilica com
area superficial especifica de 200m?/g em diferentes porcentagens a pastas de
cimento de alta resisténcia, variando a relacdo agua cimento e adicionando aditivo
superplastificante para manter a trabalhabilidade. Houve mudanca nas propriedades
mecanicas e na microestrutura das pastas de cimento, mesmo para concentracdes
baixas de nanossilica. Para os corpos de prova sem aditivo superplastificante, dois
efeitos contrarios influenciaram na resposta mecanica, a adicdo de agua diminuindo
a resisténcia e a nanossilica a aumentando. Foi constatado que acréscimos entre
0,5 e 2% em porcentagem de massa de cimento aumentaram entre 20 e 25% na
resisténcia, mesmo com o aumento da relacdo agua-cimento. Os corpos de prova
com adicdo de aditivo superplastificante na concentracdo de 1% em relacdo a
massa do cimento restringiu o problema de demanda de agua, resultando em
aumentos de resisténcia entre 30 e 35%. Quanto a microestrutura da pasta, foi
constatado que nos corpos de prova com adicdo de nanossilica houve um aumento
no tamanho dos cristais de C-S-H e um aumento da densidade da microestrutura,
guando comparados a pasta de referéncia. A figura 2— 14 mostra os resultados para

as caracteristicas mecéanicas.
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Figura 2-14: Evolucéo das resisténcias mecanicas com e sem adicédo de superplastificante
(STEFANIDOU E PAPAYIANNI, 2012).

Ji (2005) estudou a permeabilidade e a microestrutura de concretos com

cinza volante com a incorporacdo de nanossilica. Ele constatou que a adicdo de

nanossilica diminui a permeabilidade e melhora a microestrutura. Esse efeito foi

justificado pela reacdo pozolanica, em especial na zona de transicdo na interface

agregado-pasta de cimento, proporcionando um aumento de densidade na mesma,

e pelo efeito filer, onde particulas de nanossilica preenchem os vazios da estrutura

do gel C-S-H, melhorando a densidade da pasta de cimento. A figura 2-15 mostra as

fotografias de microscopia eletrénica para os concretos normal e com adicdo de

nanossilica, aos 28 e 180 dias.
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Figura 2-15: Microestrutura de concretos com e sem nanossilica (J1, 2005).

Du et al. (2014) investigaram propriedades de durabilidade de concretos
contendo nanossilica com adicdo de 0,3 e 0,9% em relacdo a massa do cimento
Portland. Para tanto, eles avaliaram o teor de hidréxido de calcio, distribuicdo do
tamanho de poros, morfologia da microestrutura, resisténcia a compressao,
profundidade de penetracdo de agua, absorcdo de agua, coeficiente de migracéo de
cloretos e difusividade de cloretos. Em comparacdo com o concreto de referéncia, o
estudo mostrou que a nanossilica apresentou elevada reacdo pozolanica, mesmo
em idades iniciais. Isso foi verificado pela reducdo da quantidade de hidroxido de
célcio e aumento da resisténcia a compressdo na idade de 1 dia. A reacdo
pozolanica e a o efeito filer da nanossilica aumentou a densidade da microestrutura
da pasta, particularmente na zona de transicdo interfacial. Observacfes feitas com
microscopia eletrénica de varredura constataram que a morfologia da pasta foi mais
homogénea em concretos contendo nanossilica. Resultados da porosimetria por
intrusdo de mercurio revelaram que a distribuicdo do tamanho de poros ficou mais

refinada, o que reduziu a taxa de infiltracAo de &gua e de cloretos. Essas
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modificagbes melhoraram a resisténcia & compressao e resisténcia contra agua e
cloretos em concretos com adi¢do de nanossilica, mesmo para a pequena dosagem
de 0,3%. Nessa dosagem, uma dispersdo uniforme de particulas de nanossilica
pode ser obtida. Desse modo, uma reducao de 45%, 28,7% e 31% foi observada
para profundidade de penetracdo de &gua, coeficiente de migracdo de cloretos e
difusividade de cloretos, respectivamente. A absor¢cdo de agua e a porosidade
acessivel pela agua foram pouco influenciadas pela adicdo de nanossilica.

Qing et al. (2005) avaliaram a influéncia de nanossilica nas propriedades da
pasta de cimento endurecido, comparando esta com a influéncia da silica ativa pela
resisténcia a compressao e resisténcia da zona de transi¢cdo da interface agregado
pasta. Foi constatado que a resisténcia a compressao aumentou com o aumento do
teor de nanossilica, variando de 1 a 5% em substituicdo a massa do cimento. A
resisténcia da zona de transicdo para amostras contendo nanossilica foram
superiores tanto a amostra de controle quanto as amostras com silica ativa. Foi
observado ainda que a adicdo de nanossilica aumentou a consisténcia das pastas
no estado fresco e acelerou o processo de hidratacdo, além de proporcionar uma
atividade pozolanica muito mais acentuada que a silica ativa.

Hou et al. (2013) investigaram os efeitos da nanossilica coloidal na
hidratacdo do cimento, calor de hidratacdo, quantidade de hidroxido de calcio,
morfologia do célcio, e propriedades mecanicas em escala nanométrica. Foram
estudados tracos com teores de nanossilica de 2,5 e 5%, e, para fins comparativos,
tracos com teores similares de silica ativa. Eles constataram que a atividade
pozolanica da nanossilica foi superior a da silica ativa nas primeiras idades, mas se
aproximaram em idades mais avancadas. Observaram também que pastas com
nanossilica apresentaram uma aceleracdo do processo de hidratacdo e maturacéo
da estrutura do gel de C-S-H, causada pelo efeito de nucleacdo por parte das
particulas de nanossilica. A resisténcia a compressdo das amostras com nanossilica
apresentou um incremento na idade de 7 dias de 20 e 40% para os teores de 2,5 e
5%, respectivamente. Porém, aos 84 dias, a amostra de 2,5% de nanossilica
apresentou uma resisténcia semelhante ao traco de referéncia e a de 5% foi inferior
a referéncia. Com uma analise estatistica, os autores concluiram que houve uma
reducéo de gel de C-S-H de baixa rigidez e um aumento em gel de C-S-H de alta

rigidez com a adicdo de nanossilica. A figura 2-16 mostra os resultados de
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resisténcia a compressdo e de médulo de elasticidade para a amostra com 5% de

nanossilica encontrados por Hou et al. (2013).
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Figura 2-16: Médulo de elasticidade e resisténcia a compressédo (CNS — nanossilica coloidal; SF —
Silica ativa) (HOU et al., 2013).

A partir da analise desses estudos, conclui-se que alguns dos efeitos da
adicdo da nanossilica foram observados pela maioria dos autores, como alta
reatividade pozolanica e aumento de resisténcia em idades iniciais. Porém, para
outros efeitos ndo houve a mesma consisténcia. Sadrmomtazi et al. (2009)
encontrou resisténcias mecanicas em idades elevadas superiores para formulaces
contendo nanossilica, enquanto Hou et al. (2013) encontrou valores inferiores. Além
disso, outro ponto de divergéncia € o teor ideal de adicdo da nanossilica. Enquanto
alguns autores (STEFANIDOU; PAPAYIANNI, 2012; HOU et al., 2013; DU et al.,
2014) encontraram teores ideais inferiores a 3%, Sadrmomtazi et al. (2009)
encontrou um teor ideal na faixa de 7%. Isso mostra a necessidade de continuar a

pesquisar os efeitos desse nanomaterial.

2.3 ADITIVOS SUPERPLASTIFICANTES

A relacao a/c produz efeitos opostos na trabalhabilidade e na resisténcia de
materiais cimenticios. Uma das formas de compatibilizar esses efeitos € o uso de
aditivos  superplastificante.  Superplastificantes sdo polimeros organicos
hidrossolluveis obtidos de forma sintética, por processos complexos de polimerizacao
para obtencdo de moléculas longas. Devido a sua alta complexidade produtiva,

esses aditivos sao relativamente caros, entretanto, como sao produzidos para um
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fim especifico, suas caracteristicas podem ser otimizadas. Tais materiais possuem
também um baixo teor de impurezas, impedindo que ocorram efeitos colaterais,
mesmo em altas dosagens (DANTAS, 2013).

De modo geral os superplastificantes podem ser utilizados com dois intuitos
diferentes. Primeiramente, eles podem aumentar a trabalhabilidade de argamassas
e concretos com mesma relacado agua cimento e mesmo teor de 4gua na mistura. A
mistura resultante ndo sofre exsudagdo ou segregacdo excessiva e pode ser
langada com pouco ou nenhum adensamento (NEVILLE, 2016).

Por outro lado, eles podem ser utilizados para produzir concretos com
trabalhabilidade normal, porém com uma relacdo agua/cimento significativamente
reduzida, o que aumenta substancialmente a resisténcia. Para uma mesma
trabalhabilidade, os superplastificantes podem reduzir o teor de agua de 25 a 30%,
bem como aumentar a resisténcia as 24 horas de 50 a 75% (NEVILLE, 2016).

Os superplastificantes usados em formulagdes cimenticias séo classificados
em 3 grupos principais: lignossulfonato modificados, policondensados de
formaldeido e melanina/naftaleno sulfonados, e policarboxilatos. A nanossilica
estabilizada é usualmente dispersa em aditivo superplastificantes policarboxilatos.

Aditivos superplastificantes policarboxilatos aumentam a dispersdo em
formulacdes cimenticias devido a sua capacidade superior de dispersar particulas de
cimento em pequenas dosagens mantendo a trabalhabilidade sem aumentar os
tempos de pega (XU e BEAUDOIN, 2000). Além disso, tais aditivos ndo tem
influéncia direta sobre retracdo, fluéncia, moédulo de elasticidade, resisténcia ao
congelamento e degelo ou durabilidade do material (NEVILLE, 2016).

O método de funcionamento do aditivo superplastificante policarboxilato é
por forcas de repulsao, eletrostaticas e estéricas. O efeito de repulséo eletrostéatica é
alcancado pelo carregamento das particulas de cimento através dos grupos
carboxilicos (COQOY), que conferem carga negativa. Essa carga faz com que as
particulas de cimento passem a se repelir, 0 que aumenta a dispersdo. A repulséo
estérica ocorre a partir de cadeias moleculares que se projetam sobre a superficie
do cimento. Tais cadeias forma uma camada adsortiva que contém trechos com
elevada densidade sobre a superficie das particulas do cimento. Foi observado que
o efeito estérico tem mais influéncia sobre a dispersédo do que o efeito eletrostatico
(HEIKAL et al. 2006).
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Castro e Souza (2016) utilizaram em sua pesquisa um produto parecido ao
utilizado nesta (aditivo superplastificante modificado com nanossilica estabilizada).
Um ponto de andlise feito por eles foi quanto ao efeito na consisténcia,
primariamente causado pela parte de aditivo presente no produto. Perceberam que
com o aumento do teor de aditivo nos tracos, houve também um aumento do
espalhamento, destacando-se que todos os tracos possuiam a mesma relacdo a/c
de 0,48. Vale destacar que com a adicao de silica ativa em substituicdo ao cimento
Portland, houve uma diminuicdo do espalhamento, atribuida a finura da silica ativa.
Por fim, notaram que tragos terndrios de nanossilica e silica ativa em
superplastificante apresentam um aspecto mais coeso, com melhor trabalhabilidade
em relacdo aos outros tracos. A figura 2-17 contém um grafico mostrando
consisténcia de cada traco ensaiado.
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Figura 2-17: Espalhamento para cada traco ensaiado ( Castro e Souza, 2016)

2.4 MISTURAS TERNARIAS COM CIMENTO PORTLAND, SILICA ATIVA E
NANOSSILICA ESTABILIZADA

Um dos principais objetivos da industria da construcdo civil aliada ao
desenvolvimento sustentavel é aumentar a durabilidade dos materiais. Geralmente,
em materiais a base de cimento Portland isso pode ser alcangado com a adi¢cdo ou
substituicdo parcial do clinquer Portland por adigbes minerais. Dentre essas adic¢des,
pode-se citar as misturas ternarias, em que dois tipos de adicdo sdo adicionadas ao
cimento. (ANDRADE, 2015)
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As caracteristicas microestruturais da pasta e as propriedades dos materiais
no estado fresco e endurecido sdo modificadas com a mistura dessas adi¢coes. As
reacdes pozolanicas e acgles fisicas que sucedem o processo de hidratacdo dos
aglomerantes diminuem a porosidade e a permeabilidade do concreto. (ANDRADE,
2015).

Vale ressaltar que o desempenho de um material cimenticio esta
intimamente ligado com as interacdes das adicbes com o clinquer, sendo assim, a
selecdo criteriosa dos materiais disponiveis e as proporc¢des dos constituintes para
sua composicao, sdo atividades que devem ser realizadas com bastante critério e
prévia analise. (SENFF et al., 2010).

O uso de misturas ternarias, cimento e adicdes pozolanicas, em concreto de
alto desempenho apresenta interessantes vantagens. Utilizando essa técnica, é
possivel produzir estruturas duraveis com menor custo, geralmente, com concreto
de alto desempenho, no qual se adiciona uma quantidade menor de cimento em que
ainda assim mantem uma boa durabilidade. (HOPPE FILHO, 2008).

Nota-se que as maiores resisténcias obtidas com misturas ternarias em
relacdo as binarias sdo resultados do efeito fisico potencializado pela presenca de
finas particulas, com diferentes granulometrias, particulas de tamanho micro e
nanometrico, capazes de acelerar o efeito filer e a criacdo de novos locais de
nucleacao para a efetivacdo das reacoes de hidratacdo. (ANDRADE, 2015). Ocorre
também uma melhoria no fator de empacotamento das particulas, contribuindo para
a diminuicdo da porosidade do concreto, e melhorando, assim, suas propriedades
mecanicas. Além disso, a atividade pozolanica dos materiais contribui para a
melhora dessas propriedades. (ABREU et al., 2015)

Héa de ser destacado o inconveniente que misturas com adi¢des pozolanicas,
como as ternarias, estdo mais propicias a sofrer carbonatacédo. Isso é explicado pelo
fato de que guanto mais adicbes minerais, menor o teor de cimento e de hidroxido
de célcio remanescente. Porém, as adicbes minerais auxiliam bastante na
diminuicdo da porosidade, com isso as entradas de agentes agressores no interior
da argamassa, como agua e gases, sao bloqueadas. (ISAIA,2005).

Na pesquisa de Nolli Filho (2015) foram avaliadas as propriedades do
concreto no estado endurecido por ensaios de médulo de elasticidade e resisténcia
a compressdo, com a combinagdo de nanossilica estabilizada e silica ativa. Foram

ensaiados trés tracos nos quais se mantiveram a relacdo agua/cimento constante



36

com o valor de 0,41 utilizando o mesmo clinquer Portland CP V ARI PLUS. No traco
de nanossilica, foi adicionado 0,39 % aditivo Silicon NS AD 200 com relagédo a
massa de cimento. J& no traco contendo nanossilica e silica ativa, adicionaram a
mesma quantidade de nanossilica que no traco anterior mais 3,5 % de silica ativa,
correspondendo a 7% em suspenséo. Os resultados encontrados sdo mostrados em

seguida:
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Figura 2-18: Média dos resultados do ensaio de resisténcia a compressdo (MPa) (NOLLI FILHO,
2015 - modificado).

Percebe-se com relacéo a resisténcia a compressao dos tracos analisados,
gue o concreto com nanossilica estabilizada apresentou um acréscimo na
resisténcia de 12,6% aos 7 dias; 13,3% aos 14 dias e 11,9% aos 28 dias, em relacéo
ao traco de referéncia. Ja o concreto contendo a mistura de nanossilica e Silica
Ativa apresentou resultados superiores aos demais tracos para todas as idades.
Esse concreto apresentou um acréscimo na resisténcia de 21,6% aos 7 dias; 19,8%
aos 14 dias e 19,3% aos 28 dias, em relacdo ao traco de referéncia. Ja em relacéo
ao concreto contendo somente a nanossilica, o concreto com a mistura de
nanossilica e Silica Ativa obteve um acréscimo na resisténcia de 7,9% aos 7 dias;
5,7% aos 14 dias e 6,7% aos 28 dias. Analisando os resultados nota-se que ha um
efeito sinérgico entre a nanossilica e a Silica Ativa, tendo que a resisténcia a
compressao dos tragos com as duas adi¢des foram superiores em todas as idades.
(NOLLI FILHO, 2015).
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Em testes semelhantes, Abreu et al. (2015), ensaiaram trés tracos de
concreto. Em todos os tracos foi mantida a relacdo de agua/cimento como 0,41.
Para o de nanossilica adicionou-se 0,70% com relacdo a massa de cimento. J4 na
mistura ternaria com Silica ativa, adicionou-se 0,52 % de nanossilica e 7,00% de

silica em suspenséo. Os resultados encontrados sdo mostrados a seguir.
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Figura 2-19: Resisténcia a compressédo (ABREU et al., 2015 - modificado)

Em relacdo a resisténcia a compressao dos concretos, o tragco somente com
nanossilica obteve um acréscimo na resisténcia de 29% aos 3 dias, 20% aos 7 dias
e 9% aos 28 dias, em relacdo ao traco de referéncia. Ja o traco com a mistura de
nanossilica e silica ativa obteve um aumento de 30% aos 3 dias, 37% aos 7 dias e
24% aos 28 dias. Vale ressaltar também que com 3 dias de idade, as resisténcias do
traco de nanossilica foram semelhantes a da mistura ternaria. Isso pode ser
explicado pelo fato de que nessas primeiras idades a atividade pozolanica € quase
exclusiva da nanossilica, devido a sua alta superficie de contato.

Em relacdo ao médulo de elasticidade inicial, Nolli Filho (2015), encontrou
resultados de acordo com o grafico a seguir. Nota-se nele que para todos os tracos
de concreto ensaiados 0 modulo de elasticidade aumentou no decorrer dos dias. E
importante destacar o traco com adicdo de nanossilica estabilizada que apresentou
um acréscimo no moédulo de elasticidade de 21,3% aos 7 dias; 19,0% aos 14 dias e
19,2% aos 28 dias, em relacdo ao traco de referéncia. Ja o traco com mistura
ternaria apresentou um acréscimo no médulo de elasticidade de 35,7% aos 7 dias;
31,8% aos 14 dias e 30,0% aos 28 dias em relacdo ao trago de referéncia. Essa
grande melhora do modulo de elasticidade com a mistura ternaria pode ser

explicada pelo fato de que a o efeito da Silica Ativa foi potencializado com a
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nanossilica com relacdo a uma maior densificacdo de C-S-H na zona de transi¢ao
entre a pasta e o agregado. O aumento do modulo de elasticidade € algo bastante
interessante, no ponto de vista do design de projeto, pois essa estrutura ira ter uma
menor deformacao quando solicitada.

MODULO DE ELASTICIDADE INICIAL
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Figura 2-20: Média dos resultados dos ensaios de médulo de elasticidade inicial (GPa) (NOLLI
FILHO, 2015 - modificado).

O estudo de Nolli Filho (2015), além das propriedades mecanicas, engloba
uma analise da viabilidade econémica de se utilizar as misturas binarias e ternarias.
Foram cotados os precos de cada material constituinte da pesquisa seguindo a
tabela de preco vigente em Belo Horizonte - MG. Na tabela 2- 2 a seguir, 0s custos e

as relacfes de economia entre os tracos estdo demonstradas.
Tabela 2-2: Comparativo do custo por m3 dos trés tragos analisados. (NOLLI FILHO, 2015).

TRACO R$/m? ECONOMIA
Referéncia 334 34 -
Manosilica Estabilizada 315,26 5 7%
Manosilica Estabilizada + Silica Ativa 345,01 -3,2%

Assim, o custo do traco com adicdo de nanossilica apresentou uma
economia de 5,7% em relacéo ao traco de referéncia, enquanto o de mistura ternaria
apresentou um acréscimo de 3,2% em relacdo a referéncia. Nolli Filho (2015)
destaca que apesar do maior custo, o traco contendo nanossilica estabilizada e
silica ativa pode ser mais viavel economicamente, considerando-se a possibilidade
de maior esbeltez das pecas de concreto, devido ao acréscimo gerado na
resisténcia e no médulo de elasticidade inicial.

Em uma pesquisa realizada por Andrade (2015), foram caracterizadas

amostras de nanossilica coloidal e silica ativa em conjunto ao concreto. Nas
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misturas ternérias de cimento, silica ativa e nanossilica coloidal, foram feitos tracos
com teores de 5%,10% e 15%, em que para cada um variou-se o teor de nanossilica
de 0% a 3%. Na figura 2 - 20 a seguir sdo mostrados os indices de desempenho

alcancados para cada traco.
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Figura 2-21: indice de desempenho com cimento Portland de misturas ternarias com silica ativa e
nanossilica coloidal (ANDRADE, 2015 - modificado).

Nota-se que nol dia, todos indices de desempenho estdo abaixo de 100.
Isso tem relacdo com natureza dos dois minerais, pois a hidratacdo do cimento esta
ocorrendo e ainda ndo existe hidroxido de calcio suficiente para que a reacao
pozolanica deles. Nos ensaios com 7 dias de cura, todos os tracos de misturas
ternarias apresentaram indice de desempenho maior que 100, sendo que quanto
maior o teor de nanossilica, maiores os indices de desempenho. Dentre os tracos
realizados, o com 10% de silica ativa e 3% de nanossilica coloidal apresentou os
melhores resultados de resisténcia. Por fim, nos ensaios com 28 dias de cura, todos
0s tracos continuaram a apresentar um indice maior que o traco de referéncia. Os
tracos com 5% e 10% de silica ativa apresentaram um maior valor a medida que se
aumentou a quantidade de nanossilica coloidal. Por outro lado, o trago contendo
15% de nanossilica apresentou um decréscimo de resisténcia a medida que se

aumentou o teor de nanossilica coloidal. Esse fenbmeno pode ser explicado pelo
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fato de que com um elevado teor de substituicdes minerais, a quantidade disponivel
de hidroxido de caélcio fica menor, pois h4 menos cimento. Assim, a atividade
pozolanica ndo acontece da mesma forma que em teores menores de minerais
adicionados.

Nessa mesma pesquisa de Andrade (2015), analisou-se como reage o
concreto aumentando o teor de nanossilica coloidal nas misturas ternarias. Foram
ensaiados tracos com 10% de silica ativa com 0%,1%,2%,3%,5% e 10% de

nanossilica coloidal. Os resultados estéo no grafico a seguir.
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Figura 2-22: indices de desempenho com cimento Portland de misturas ternarias com elevados

teores de nanossilica coloidal e silica ativa (ANDRADE, 2015 - modificado)

Nota-se que quanto maior a quantidade de nanossilica no concreto, maior o
seu indice de desempenho. Vale destacar que a mistura com 10% de silica ativa e
5% de nanossilica apresentou o maior resultados de indice de desempenho aos 7
dias (I=152,63). A mistura com 10% de nanossilica coloidal e 10% de silica ativa
apresentou o maior resultado de indice de desempenho aos 28 dias. No entanto, ha
de se relatar que as misturas constituintes por 5% e 10% de nanossilica coloidal
com 10% de silica ativa precisaram de um alto teor de aditivo superplastificante para
manter a consisténcia de + ou — 10 mm do trago de referéncia, o que de certa

maneira, inviabiliza economicamente os tragos ensaiados. (ANDRADE, 2015).
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Castro e Souza (2016) utilizaram um aditivo superplastificante modificado
com nanossilica em formula¢gdes cimenticias. Quanto a resisténcia a compressao,
eles observaram que ndo houve melhoria de resisténcia com relagdo a referéncia
para aplicacdo do produto de forma isolada. Houve melhoria apenas quando foi
utiizada a silica ativa. Por outro lado, houve uma melhoria consideravel na
trabalhabilidade. Os autores concluiram que, provavelmente, o aditivo funciona
melhor com concretos de alto desempenho, fazendo uso da melhoria na
trabalhabilidade para usar teores de dgua menores. A figura 2-23 contém os indices

de desempenho em relacao a referéncia encontrados por eles.
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Figura 2-23: indice de desempenho para compressdo em todas as idades (CASTRO E SOUZA,
2016).

Ainda na pesquisa de Castro e Souza (2016), quanto a resisténcia a tracao
por compressao diametral, foram encontrados resultados melhores para tracos
contendo nanossilica e silica ativa, em relacdo a referéncia. Para tracos contendo
somente nanossilica estabilizada em superplastificante, o melhor resultado foi o do
traco contendo 0,5 % de nanossilica estabilizada, ja o pior foi contendo 3% do
aditivo. Nos tracos de misturas ternarias, foi constatado que o melhor resultado foi o
traco contendo 0,5% de nanossilica estabilizada e 10% de silica ativa, tendo o pior

desempenho o de 1,5% de nanossilica estabilizada com 10% de silica ativa. Vale
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destacar que os tracos com misturas ternarias tiveram melhores resultados

comparados com 0s contendo nanossilica estabilizada de forma isolada. A seguir,

na figura 2-24, estéo os resultados.
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3 PROGRAMA EXPERIMENTAL

Neste capitulo sdo apresentados 0s materiais, equipamentos e processos
experimentais, em detalhes, que foram utilizados neste projeto. Os procedimentos
executados visam caracterizar os materiais utilizados analisando o comportamento
das argamassas de cimento Portland com adicdo de nanossilica estabilizada e
nanossilica estabilizada mais silica ativa (mistura ternaria). Tal comportamento é
estudado em relacdo a consisténcia no estado fresco, resisténcia a compressao

axial simples e resisténcia a tracdo por compressao diametral.

3.1 MATERIAIS

Foram utilizados na pesquisa 0s seguintes materiais:

e Aditivo superplastificante: Silicon ns High 200; Solucdo aquosa de
polimeros acrilicos modificados com nanossilica;

e Cimento Portland CPII-F40;

e Areia normal brasileira, definida de acordo com a NBR 7214 (ABNT,
2012);

e Adicao mineral: Silica ativa ndo-densificada.

3.2 PROCEDIMENTOS

Os procedimentos experimentais dessa pesquisa estdo divididos em trés
partes: obtencdo dos materiais, caracterizacdo dos materiais e caracterizacdo da
resisténcia mecanica da argamassa. Na figura 2 - 1 a seguir, 0 organograma

representa as acdes que foram realizadas para a conclusao deste projeto.
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PROCEDIMENTOS

ANALISE DAS
ARGAMASSAS

OBTENCAO DOS CARACTERIZACAO DOS
MATERIAIS MATERIAIS

, DETERMINACAO DO TEOR DE
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RESISTENCIA A
— POTENCIAL ZETA TRACAO POR

COMPRESSAO
DIAMETRAL
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- INDICE DE FINURA PELA PENEIRA N2
200

Figura 3-1: Organograma do programa experimental (Autor).

BRASILEIRA

3.2.1 Obtenc¢édo dos materiais

e Nanossilica estabilizada
O aditivo superplastificante, contendo nanossilica estabilizada em sua

composicao, utilizado na pesquisa (Silicon ns high 200), foi doado pela empresa
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TECNOSIL, fabricante do produto. O fabricante recomenda que, para concretos, se

utilize o produto com teores variando entre 0,3 e 2,2% da massa do cimento.

e Cimento Portland
O cimento Portland CP-Il F 40 utilizado nos ensaios foi adquirido em
Goiania. A norma NBR 13956-3 (ABNT, 2012) determina que para comparagao de
formulacfes utilizando silica ativa, deve ser utilizado o cimento CP-Il F 32. Como
este trabalho tem por objetivo avaliar nanossilica e silica ativa, a ideia inicial seria
adotar o cimento CP II-F 32. Porém, como nado foi encontrado o CPII-F 32 para
compra, foi feita a op¢éo pelo CPII-F 40, disponivel no mercado.

e Areia normal brasileira
A areia normal brasileira, utilizada na pesquisa, foi adquirida junto ao
Instituto de Pesquisas Tecnoldgicas, disposta em 4 sacos de 25 Kg cada, divididas
pelas seguintes granulometrias: grossa (1,2mm), média grossa (0,6mm), média fina
(0,3mm) e fina (0,15mm).

e Silica ativa
A silica ativa utilizada, como o cimento Portland, foi adquirida em Goiaina.
Essa silica ativa é do tipo ndo densificada, que facilita o processo de mistura com o

cimento, mitigando possiveis variacdes entre os corpos de prova.

3.2.2 Caracterizacdo dos materiais

Nessa parte da pesquisa foram caracterizados os materiais utilizados.
Assim, foram feitos varios ensaios para a nanossilica, cimento CP Il F-40 e silica
ativa.

e Cimento Portland

Para que o Cimento Portland, do tipo CP Il F-40, fosse utilizado era
necessario fazer ensaios de caracterizacdo nos quais se referem ao controle de
recebimento do cimento para o prosseguimento da pesquisa. A seguir, estdo listados
0s ensaios que foram realizados:

e Determinacdo da massa especifica;

e Determinagéo do tempo de pega;
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e Determinacédo do indice de finura pela peneira 75 um (n°® 200).
e Silica ativa
A silica ativa utilizada foi do tipo ndo densificada para facilitar a mistura com
0 cimento. Para sua caracterizacao foram feitos 0s seguintes ensaios:
e Difracdo de Raios-X;
e Massa especifica.
e Nanossilica estabilizada
Para a caracterizacdo da nanossilica estabilizada foi importante realizar-se
ensaios que definem varios aspectos do material como: composi¢cdo quimica,
dispersédo da nanossilica no aditivo, tipo de superplastificante, nivel de cristalizacdo
no nanomaterial, reatividade da nanossilica. Assim, a seguir estdo listados os
ensaios que foram realizados nesse processo de caracterizacao:
e Determinacéo do teor de solidos disperso no aditivo;
e Potencial Zeta;
e Microscopia Eletrénica de Transmissao (MET);
e Difracdo de Raios-X (DRX);

3.2.2.1. Ensaios de caracterizagcdo dos materiais
3.2.2.1.1 Determinagéo do teor de sélidos no aditivo

A nanossilica utilizada nessa pesquisa se encontrava dispersa em um aditivo
superplastificante a base de polimeros acrilicos. Por se tratar de uma mistura, foi
necessario determinar a teor de solidos para, posteriormente, determinar a
guantidade de nanossilica presente na parte soélida com outros ensaios de
caracterizacao, e finalmente obter o teor de nanossilica no aditivo.

Foram preparadas trés amostras, de aproximadamente 40g, seguindo
metodologia semelhante a Castro e Souza (2016), posteriormente deixadas dentro
da estufa por aproximadamente 24 horas a 100°C. ApGs isso, aferiu-se a quantidade
de materiais restante de cada amostra, em gramas. O teor de sélidos é calculado
pela equacéo 1, a sequir:

m2

%S = — x 100% (Equacéo 1)

Onde:
%S é o teor de sblidos em massa na amostra, em porcentagem;

m2 é a massa da amostra ap0s a secagem, em gramas;
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ml é a massa da amostra antes da secagem, em gramas.

O teor de 4gua da amostra foi util para efetuar a correcdo dos tracos que
foram ensaiados. Nesta pesquisa o0 teor de agua foi considerado, de forma
simplificada, como a massa perdida na secagem, sendo calculado pela da equagéo
2, a seqguir:

%A = 100% — %S5 (Equacéo 2)

Onde:

%A é o teor de agua em massa na amostra, em porcentagem;

%S € o teor de solidos em massa na amostra, em porcentagem.

O ensaio foi realizado no Laboratério de Ensaio de Materiais da
Universidade de Brasilia (LEM/UnB).

3.2.2.1.2 Potencial Zeta

Para verificar a presenca de cargas elétricas, nas particulas do aditivo
superplastificante com nanossilica, foi realizado um ensaio de determinacdo do
Potencial Zeta. Trata-se de uma medida da magnitude da repulsdo ou da atracao
eletrostatica ou das cargas entre particulas, sendo um dos parametros fundamentais
gue afetam a estabilidade coloidal. Quanto maior o Potencial Zeta, mais provavel
gue a suspensao seja estavel, pois as particulas carregadas se repelem e essa forca
supera a tendéncia natural a agregacao.

Existem diversos métodos para a determinacdo do Potencial Zeta de uma
amostra, partindo de diferentes medicdes indiretas para o célculo do valor. Nesta
pesquisa, foi utilizado um aparelho que utiliza a técnica de espalhamento dindmico
de luz com laser modulado, aferindo o deslocamento Doppler na luz espalhada pelas
particulas do produto.

O ensaio foi feito colocando a amostra do aditivo em uma célula com dois
eletrodos, posicionando ela adequadamente no aparelho. Esse aparelho submete a
célula a corridas de um laser até obter uma determinacdo satisfatoria para o
Potencial Zeta.

O ensaio foi realizado no Laboratério de Anélise de Aguas da Universidade

de Brasilia.
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3.2.2.1.3 Microscopia eletronica de transmissao (MET)

Para caracterizar em detalhe a nanossilica presente no aditivo foi utilizada
microscopia eletrénica de transmissdo (MET). O objetivo foi obter imagens que
mostrem o tamanho, aglomeracdo, dispersdo e morfologia das particulas de
nanossilica.

A MET é feita incidindo um feixe de elétrons produzido e acelerado por um
canhao eletrénico em uma amostra, passando por um sistema de lentes e aberturas.
Um conjunto de lentes magnéticas objetivas captura o feixe espalhado que
atravessou a amostra, e trabalha-o para conseguir a formacdo de uma imagem
nitida e ampliada sob uma tela fosforescente, podendo gerar imagens em escala
nanometrica.

Complementando as imagens geradas com a MET, a técnica de
espectroscopia de energia dispersiva (EDS) foi utilizada para detalhar
gualitativamente a morfologia da amostra.

O ensaio de microscopia eletrénica de transmisséo foi realizado no Instituto

de Fisica da Universidade Federal de Goias.

3.2.2.1.4 Difracédo de Raios-X

A difracdo de raios x € uma técnica versatil e ndo destrutiva que apresenta
informacdes sobre a estrutura cristalografica de materiais naturais e sintéticos. O
nivel de cristalizacdo do material € analisado qualitativamente, ndo sendo possivel
gualquer quantificacdo de material amorfo e cristalino.

A analise qualitativa é feita com base no difratograma da amostra.
Representacfes com picos indicam uma amostra com boa cristalizacdo. Ja
difratogramas sem picos e com uma espécie de “ruidos” no grafico retratam uma
amostra com material mais amorfo do que cristalino, com maior reatividade.

O equipamento utilizado possui fonte de raios-x, analisador de energia
fotoelétrica e um detector de raios-x. Esse ensaio foi realizado no Instituto de
Geologia da Universidade de Brasilia, sendo empregado na caracterizacdo do
aditivo com nanossilica e a silica ativa. A amostra do aditivo com nasossilica &
proveniente do ensaio de teor de sélidos moido em almofariz, enquanto a amostra

de silica ativa foi retirada de forma pura do material. Ambas as amostras foram
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peneiradas com a peneira n°200, visto que o equipamento sé funciona com materiais

muito finos.

3.2.2.1.5 Determinacdo da massa especifica

O ensaio de determinacdo da massa especifica foi realizado tanto para o
cimento Portland como para a silica ativa, definido pela norma NBR NM 23 (ABNT,
2001). Para o cimento Portland, no primeiro momento foi separada e pesada uma
guantidade de material. Com uma quantidade de querosene medida dentro do
Frasco de Le Chatelier, foi adicionado o cimento, tomando cuidado para que o
material ndo fiqgue aderido nas paredes do recipiente acima do nivel de querosene.
Misturou-se suavemente o frasco, com pequenos giros, até o aborbulhamento da
mistura. Com a silica ativa, houve uma diferenca no procedimento. Foi fixada uma
guantidade de querosene dentro do frasco, adicionando o material até a quantidade
desejada.

No inicio do ensaio, preparou um ambiente para que os frascos
permanecessem em banho-maria por toda a duracdo do ensaio, e pelos trinta
minutos que o precedem, a fim de manter a temperatura constante durante o
procedimento. Se utilizou um liguido que ndo reage com 0 cimento, no caso da
pesquisa, querosene com densidade de 0,731 g/cm3.

Para melhor analise de resultados, foram ensaiadas duas amostras de CP II-
F 40 e de silica ativa, onde a massa especifica é a média dos dois resultados
encontrados, na condicao de que eles ndo difiram entre si em mais de 0,01 g/cm3.

O valor da massa especifica dos materiais foi calculado pela equacdo 3 a
seqguir:

p=miV (Equacéo 3)

Onde:
P ¢é a massa especifica do cimento Portland/silica ativa (g/cm?3)

M & a massa do cimento Portland/silica ativa adicionada no frasco de Le Chatelier

9

V' ¢ o volume de liquido deslocado pela massa de material ensaiado (cm?)
O ensaio foi realizado no Laboratério de Ensaio de Materiais da

Universidade de Brasilia
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3.2.2.1.6 Determinagédo do tempo de pega

O ensaio de determinacdo do tempo de pega do cimento Portland, utilizando
o aparelho de Vicat, € definido pela NBR NM 65 (ABNT, 2003). O ensaio de
determinacdo do tempo de pega foi feito para trés formulagbes distintas: a de
referéncia, a SA (com 10% de adi¢cdo de silica ativa em substituicdo ao cimento) e a
0,5%NS (com adicéo de 0,5% do aditivo contendo nanossilica). Inicialmente, a ideia
era realizar o ensaio para todos os tracos, porém, como sera explicado no item
4.1.6, o resultado do ensaio com o tragco 0,5%NS mostrou que ensaios com 0S
outros tracos ndo proporcionariam informagdes interessantes.

O tempo de inicio de pega da pasta € o intervalo passado desde a mistura
da agua com o cimento, até o0 momento em que a agulha de Vicat, correspondente
ao inicio de pega, penetra na pasta até uma distancia de 4* 1 mm da placa base.

O tempo final de pega € o intervalo transcorrido desde a mistura de agua
com o cimento até o momento em que a agulha de Vicat, correspondente ao final de
pega, penetra 0,5 mm na pasta.

Héa de se observar que para cada uma das duas etapas do ensaio usam-se
agulhas diferentes. A precisdo do tempo de inicio de pega € de 5 minutos, e seu
valor é encontrado fazendo interpolacdo dos valores de penetracdo no tempo,
geralmente de 10 em 10 minutos que foram coletados. Para determinar o tempo de
fim de pega, a penetracdo na pasta é feita com o mesmo molde da primeira parte
com o lado invertido, sua precisdo € de 5 minutos e seu valor encontrado fazendo a
interpolacdo dos valores de penetracdo no tempo, que séo coletados de 30 em 30
minutos. Os valores finais encontrados foram as médias dos tempos de inicio e fim
de pega de duas amostras, desde que eles ndo difiram entre si em 30 minutos.

Inicialmente foi preparada a pasta de consisténcia normal, definida pela NBR
NM 43 (ABNT,2003). Nessa pasta, a sonda de Tetmajer, presente no aparelho de
Vicat, penetra na amostra uma distancia de 6= 1 mm na placa base. Foi utilizado
cerca de 500 g de cimento Portland, enquanto a quantidade de agua foi estipulada
por tentativas. Apds conseguir achar a pasta de consisténcia normal, foi calculada a
porcentagem de agua presente na mistura, fazendo a relacdo entre a quantidade de
agua utilizada e a massa de cimento Portland adicionada a mistura. O mesmo teor
de agua foi repetido em todas as formulacdes.

O ensaio foi feito no Laboratério de Ensaio de Materiais da Universidade de

Brasilia.
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3.2.2.1.7 Determinacgéo do indice de finura por meio da peneira 75 um (n°200
mm)

O ensaio de determinagao do indice de finura por meio da peneira 75um é
definido pela NBR 11579 (ABNT, 2012), sendo realizado para o cimento Portland.
Foram colocadas, cerca de 50+ 0,5 g, de cimento Portland sobre a peneira de n°200
mm, encaixada em um fundo. Em seguida, 0 conjunto passou por trés etapas de
peneiramento: eliminagdo de finos, etapa intermediaria e peneiramento final.

Logo apos os procedimentos citados acima, foi medida a massa de material
passante, ou seja, de granulometria menor que 75um. Se essa massa fosse maior
que 0,5 g, tinha que despreza-la. Repetiu-se a Ultima etapa do peneiramento até que
a quantidade de material passante fosse inferior a 1% da massa inicial, ou seja, 0,5
g.

O calculo do indice de finura € dado pela equacao 4 a seguir:

_Fexr

If %100

m (Equacéo 4)
Onde:

If € o indice de finura (%);

FC ¢ o fator de correcdo da peneira n°200 mm, determinado de acordo com o
disposto na ANBT NBR NM I1SO 3310-1 (ABNT,2010);
I' € a massa de material retida na peneira n°200 mm (g);
M é a massa inicial de material ensaia (g).

Foram ensaiadas duas amostras, sendo o valor final do indice de finura a
média dos dois valores encontrados. O ensaio foi feito no Laboratério de Ensaio de

Materiais da Universidade de Brasilia.

3.2.3 Analise das Argamassas

Um dos objetivos da pesquisa € avaliar a influéncia que a adicdo da
nanossilica estabilizada tem nas argamassas, tanto isoladamente quanto em
conjunto com a silica ativa. O estudo dessa influéncia foi feito comparando oito
tracos de argamassa, todos com a mesma relacao a/c, descritos a seguir:

e Um traco de referéncia contendo cimento Portland, areia normal e agua,;

e Trés tracos com incorporacéo de nanossilica estabilizada com 0,5%, 1,0%

e 1,5% em relacdo a massa de cimento. A massa de nanossilica
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incorporada a argamassa foi em adicdo ao cimento. Estes teores foram
adotados porque estdo bem distribuidos no intervalo 0,3% - 2,2%,
recomendado pelo fabricante e permitem uma comparacdo mais direta
com o trabalho de Castro e Souza (2016);

e Um traco com substituicdo, em massa, do cimento por silica ativa
somente, na proporcdo de 10%, bastante usual para trabalhos com silica
ativa. Foi adicionado também um aditivo superplastificante em quantidade
suficiente para igualar a consisténcia do trago com o de referéncia,;

e Trés tracos com incorporacdo de nanossilica estabilizada e silica ativa a
argamassa. Foram misturados 0,5%, 1,0% e 1,5% de nanossilica
estabilizada em adicdo, em massa, ao cimento Portland, enquanto a silica
ativa foi adicionada em substituicdo, em massa, ao cimento Portland na
proporcao de 10%.

Vale notar que as adi¢des de nanossilica estabilizada descritas se referem a
guantidades do aditivo, ndo de nanossilica pura. O produto contém agua, aditivo
superplastificante e nanossilica. De forma quantitativa, so foi possivel determinar o
teor de agua, ndo se tendo um valor exato para a nanossilica estabilizada. Porém,
de forma qualitativa, os outros ensaios de caracterizacdo, em especial o MET,
proporcionam mais informacdes sobre a presenca de nanossilica.

Destaca-se também que enquanto a relacdo a/c foi fixada, a consisténcia
nao foi. Isto ocorreu porque, pela premissa da pesquisa, foram utilizados teores
diferentes do aditivo superplastificante modificado com nanossilica. Desse modo,
essa diferenca de teor ja proporciona diferencas na consisténcia.

A determinacdo da relacdo agua/material cimentante levou em conta uma
série de fatores. Inicialmente, um valor parametro foi o0 da NBR 13956-3 (ABNT
2012), que regula o estudo de adicdes de silica ativa em argamassas. Porém,
Castro e Souza (2016), que utilizaram relacdo a/c de 0,48 e um produto semelhante
ao utilizado neste trabalho, observaram um aumento muito substancial na
trabalhabilidade das argamassas, com valores de espalhamento chegando a 30 cm
para a relacdo a/c, sem melhora na resisténcia. Desse modo, foram investigados
valores mais baixos de relacéo a/c e entdo, a partir de uma analise, descrita no item
4.2.1, foi adotado o valor de 0,35 para esta pesquisa.

Essa distribuicdo de tragcos tem como objetivo analisar a influéncia da

nanossilica isolada e sua a¢éo conjunta com a silica ativa, além de avaliar como os
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diferentes teores de adicdo afetam as caracteristicas mecéanicas e de consisténcia
das argamassas.

A sequéncia de ensaios, com objetivo de determinar a resisténcia a
compressdo axial simples, resisténcia a tracdo por compressdo diametral e
consisténcia das argamassas, é apresentada a seguir:

Para cada traco de argamassa foram moldados vinte e quatro corpos de
prova para serem ensaiados em diferentes idades. Os corpos de prova séo
cilindricos de didametro 50 mm e altura 100 mm, como indicado pela NBR 7215
(ABNT, 1996);

Para cada traco, foram ensaiados, nos dias 1, 3, 7, 28, quatro corpos de
prova quanto a sua resisténcia a compressao. Também foram ensaiados para cada
traco, aos 28 dias, quatro corpos de prova quanto a sua resisténcia a tracdo por
compressao diametral. No total, s&o moldados 24 (vinte e quatro) corpos de prova
para cada traco;

A relacdo material cimenticio/areia foi constante de 1:3, conforme
preconizado pela NBR13956-3 (ABNT 2012).

A Figura 3-2 apresenta um organograma explicativo dos tracos utilizados.

1 T
1. Referéncia Silica Silica Ativa e
Ativa

Nanossilica

100% CP

6. 90% CP + 10%S
+ 0.5%NS

7.90%CP +10%SA
+ 1,0%NS

8. 90%CP +10%SA +
1,5%NS

Figura 3-2: Tracos ensaiados (Autor).

Sendo:
CP = Cimento Portland;
SA = Silica ativa;

NS = Nanossilica estabilizada;
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AS = Aditivo superplastificante.

Para o céalculo dos tracos, foram seguidas as diretrizes da NBR 13956-3
(ABNT 2012). Vale notar que depois da realizagdo do ensaio de teor de sdélidos no
aditivo, ficou conhecido o teor de 4gua no mesmo, valor que foi utilizado para ajustar

as quantidades de 4gua no traco. A tabela 3-1 apresenta os tracos.

Tabela 3-1: Tracos ensaiados

NANOSSILICA .
NOMENCLATURA DO CIMENTO AREIA ) SiLICA
Ne AGUA (g) | ESTABILIZADA
TRACO CPII-F 40 (g) | NORMAL (g) @ ATIVA (g)
g

1 | REF 624,00 1872,00 218,40 0,00 0,00
2 | 0,5% NS 624,00 1872,00 218,40 3,12 0,00
3 | 1,0% NS 624,00 1872,00 218,40 6,24 0,00
4 | 1,5% NS 624,00 1872,00 218,40 9,36 0,00
5 | SA 561,60 1872,00 218,40 0,00 62,40
6 | SA0,5% NS 561,60 1872,00 218,40 3,12 62,40
7 | SA1,0% NS 561,60 1872,00 218,40 6,24 62,40
8 | SA1,5%NS 561,60 1872,00 218,40 9,36 62,40

Os ensaios de espalhamento, resisténcia a compresséo axial e resisténcia a
tracdo por compressao diametral foram utilizados para analisar as argamassas. Tais
ensaios sdo apresentados nos itens a seguir.
3.2.3.1 Determinacao da resisténcia a compresséo do cimento Portland

O ensaio para determinacdo da resisténcia a compressao axial simples de
argamassas de cimento Portland é regido pela NBR 7215 (ABNT, 1996). O método
compreende a determinacdo da resisténcia a compressdo de corpos de prova
cilindricos de 50 mm de diametro e 100 mm de altura. Os corpos-de-prova séo
elaborados com argamassa composta de uma parte de cimento CP-II F 40, trés de
areia normalizada pela NBR 7214 (ABNT, 2012), em massa, e com relacao
agual/cimento de 0,35.

A argamassa € preparada por meio de um misturador mecéanico e
compactada manualmente em um molde, por um procedimento normalizado. Podem
ser empregados equipamentos de compactacdo mecanica, com a condi¢cdo de que,
ao serem utilizados, os resultados de resisténcia mecanica ndo difiram de forma

significativa dos obtidos usando-se a compactacdo manual.
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Os moldes que contém os corpos-de-prova sao conservados em atmosfera
Umida para cura inicial; em seguida os corpos de prova sdo desmoldados e
submetidos a cura em agua saturada de cal até a data de ruptura. Na data prevista,
0s corpos-de-prova sao retirados do meio de conservacao, retificados, de acordo
com procedimento normalizado, e rompidos para determinacdo da resisténcia a
compressao.

A NBR 7215 (ABNT 1996) ainda estabelece as diretrizes quanto aos
materiais utilizados (item 3.2), aparelhagem (item 3.3), condicdes ambientais do
laboratdrio (item 3.4), procedimento (item 3.5) e resultados (item 3.6).

A resisténcia a compressao, em megapascals, € calculada dividindo a carga
de ruptura pela area da secdo do corpo de prova. A resisténcia média de cada
idade, em megapascals, € calculada pela média aritmética da resisténcia dos quatro
corpos de prova, com arredondamento do resultado para o décimo mais proximo. A
NBR 7215 ainda estabelece os critérios de aceitabilidade dos resultados do ensaio.

Foram ensaiadas argamassas nas idades de 1, 3, 7, 28 dias, conforme
indicado na norma em questdo. Os tracos das argamassas ensaiadas sao
mostrados na Tabela 3-1.

Os ensaios de determinacéo da resisténcia a compressao foram realizados

no Laboratério de Ensaio de Materiais da Universidade de Brasilia.

3.2.3.2 Determinacao daresisténcia a tracao por compresséao diametral

A NBR 7222 (ABNT, 2011) prescreve o0 método para determinacdo da
resisténcia a tracdo por compressao diametral de corpos de prova e testemunhos
cilindricos de concreto armado e argamassa. As condicbes de moldagem e a
aparelhagem necessaria ao ensaio sao as mesmas definidas pela NBR 7215 (ABNT,
1996). Os corpos de prova a serem ensaiados séo cilindricos com 50 mm de
didmetro e 100 mm de altura.

O corpo de prova é submetido a carga disposto na horizontal. A resisténcia a
tracdo por compressao diametral deve ser calculada pela equacéo 5, a seguir.

2xF

madxl (Equacio 5)

Sendo:
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fct,sp € a resisténcia a tracdo por compressdo diametral, expressa com trés
algarismos significativos, em Megapascals (MPa);

F é a carga maxima obtida no ensaio, em Newtons (N);

d é o diametro do corpo de prova, em milimetros (mm);

| € o comprimento do corpo de prova, em milimetros (mm).

Como a NBR 7222 (ABNT 2011) ndo estabelece datas e quantidades de
corpos de prova, optou-se por ensaiar quatro corpos de prova para cada traco, na
idade de 28 dias, adotando a média dos resultados como a resisténcia a tracao.

Os ensaios de determinacdo da resisténcia a tracdo por compressao
diametral foram realizados no Laboratério de Ensaio de Materiais da Universidade
de Brasilia.

3.2.3.3 Ensaio de espalhamento

Regido pela NBR 13276 (ABNT,2016) o ensaio de espalhamento mostra em
termos gerais, a fluidez de uma argamassa. O ensaio consiste em moldar um tronco
de cone de argamassa usando um molde metalico e aplicar 30 golpes utilizando a
mesa para indice de consisténcia. O diametro da argamassa espalhada é entéo

medida em trés linhas diferentes, e o espalhamento é calculado como a média.
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4 RESULTADOS E ANALISE

Neste capitulo sdo apresentados os resultados encontrados nos ensaios
realizados no programa experimental, as observacdes feitas durante os mesmos e a
analise desses resultados e observacoes.

4.1 CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS
4.1.1 Determinacgao do teor de solidos no aditivo

O teor de sdlidos no aditivo foi determinado fazendo a secagem em estufa
de trés amostras do aditivo com nanossilica. A porcentagem de sélidos foi calculada
pela férmula 1 e a porcentagem de agua pela féormula 2, ambas apresentadas no
item 3.2.2.1.1. A tabela 4-1 contém os as massas aferidas antes e depois da
secagem, além dos teores de sélidos e agua calculados.

Tabela 4-1: Resultados Teor de Sélidos.

Teor de
Massa Aditivo apds secagem | Solidos
Amostra | Massa Aditivo (m1) (g) |(m2) (g) (S%)

1 44,56 21,80 48,92%
2 45,82 22,41 48,91%
3 41,29 19,89 48,17%
Média 48,67%
Teor de agua (A%) 51,33%

Vale destacar que este teor de agua foi levado em consideracao no calculo
dos tracos, reduzindo a massa de agua em tracos contendo o aditivo.

4.1.2 Potencial Zeta

O ensaio de potencial Zeta foi feito para uma amostra do aditivo
superplastificante com nanossilica estabilizada. O aparelho é ligado a um programa
gue determina automaticamente o valor do potencial Zeta da amostra, mostrando
este em um quadro sumario, apresentado na figura 4-1. O valor encontrado foi de
0,0424mV.

Zeta potertial:

00424 mV
Std. Deviation: 3,

4
1mV

(2= 1]

Conductivity: 1,2 mS/em
Effective voltage: 1512V

Court Rate: 6053 kops

Peak / Area
Pesk 1: 00424 mV # 100.0%

Figura 4-1: Tabela-resumo gerada pelo programa de analise de Potencial Zeta.
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Além do valor global de potencial Zeta para a amostra, 0 programa também
produz um grafico mostrando a contagem total de particulas para cada valor de
potencial Zeta. Este grafico permite avaliar a uniformidade do potencial Zeta das
particulas presentes na amostra. O gréfico produzido para a amostra de aditivo é
mostrado na figura 4-2.

Zeta Potential Distribution

(Distribuicdo de Potencial Zeta)

22e+05
2e+05 1
1.8e+05 A
1,6e+05 - R
1,4e+05 | |
1.2e+05

1e+05 ‘ ‘

(Contagem Total)
Total Counts

Be+04 - [

4e+0d J |
|| |
2404 1 / !
[\
T - T T T T T T T T 1
-20 0 20 40 60 80 100 120 140 160
Zeta Potential (mV) (Potencial Zeta

Figura 4-2: Grafico da distribuicdo de Potencial Zeta das particulas do aditivo superplastificante com

nanossilica estabilizada.

O programa informou também que a amostra utilizada foi suficiente para
uma boa analise, avaliando a qualidade da distribuicdo de dados.

Os resultados encontrados neste ensaio indicam que o aditivo ndo possui
um carregamento eletrostatico predominante, nem positivo nem negativo.
Observando o gréfico, pode-se observar que a distribuicdo de valores de potencial
Zeta oscila em torno de zero, com um sutil desvio para cargas positivas, 0 que
resultou no valor positivo 0,0424mV.

Isso indica que este aditivo ndo se utiliza de forma significativa de cargas
eletrostaticas para gerar forcas de repulsdo. Levando isto em consideracao,
juntamente com as observacdes feitas por Heikal (2006), € provavel que este aditivo
proporcione dispersdo através do efeito estérico. O efeito estérico consiste de
repulsdo através de cadeias moleculares que se projetam sobre a superficie das
particulas de cimento, sem depender de cargas eletrostaticas.

4.1.3 Microscopia Eletrénica de Transmisséao (MET)

O ensaio de microscopia eletrénica de transmissdo foi realizado em uma
amostra do aditivo com nanossilica, seca em estufa e moida em almofariz. A analise
do microscopio gera dois produtos. O primeiro sdo as fotos de alta resolucéo,
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atingindo a escala nanométrica. O segundo séo informacdes de composicédo
quimica, obtidas através da técnica de energia dispersiva (EDS). Na andlise feita
para esta amostra, foram geradas 12 imagens, com escalas variando entre 100nm e
1um. Para trés dessas imagens, foram analisados pontos de interesse com a técnica
de EDS. A seguir, sdo mostradas essas imagens e as composi¢cées quimicas dos
pontos de interesse.

Figura 4-3: Microscopia Eletrénica de Transmissdo (MET) — Imagem 1 — Destaca-se 0 meio

homogéneo e aglomerados dispersos do aditivo com nanossilica — Foram inspecionados trés pontos

com o EDS.
Contegem Maximal614) Composicdo quimica EDS
Imagem 1 - Ponto de Interesse 1
c
600 -
mﬂ_
400 Si
o
m_
200 -
100+
Ha 5
0 T T T T

T Ll T
0 2 4 [ 8 10 12 14 16 18 20
keV/

Figura 4-4: Técnica de Energia Dispersiva realizada no MET — Imagem 1 — Ponto de inspe¢éo 1 —
Presenca de compostos de C (carbono), Si (silicio) e O (oxigénio).
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Contagem Mdxima (1560) Composigio quimica EDS

Imagem 1 - Ponto de Interesse 2
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Figura 4-5: Técnica de Energia Dispersiva realizada no MET — Imagem 1 — Ponto de inspegéo 2 —

Presenca de compostos de C (carbono), Si (silicio) e O (oxigénio).

Contagem Méxima [154) Composigdo quimica EDS
Imagem 1 - Ponto de Interesse 3

¢
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Figura 4-6: Técnica de Energia Dispersiva realizada no MET — Imagem 1 — Ponto de inspecéo 3 —

Presenca predominante do composto de C (carbono).

A primeira imagem, mostrada na figura 4-3, estd na escala de 1um. Nela, é
possivel identificar um meio homogéneo e aglomerados dispersos, com tamanho na
ordem de 1lum. A partir da andlise das composicfes quimicas, observa-se a
presenca predominante de trés elementos, Carbono, Silicio e Oxigénio. De acordo
com o fabricante, o produto contém polimeros policarboxilato (que possuem
Carbono e Oxigénio em sua composi¢cdo) e nanossilica (SiOz. Sendo assim, é
provavel que a presenca de Si e O indiquem a presenca de nanossilica, enquanto
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teores elevados de carbono indiguem a presenc¢a do aditivo. Os graficos nas figuras
4-4 e 4-5 sdo anadlises feitas nos aglomerados, e ambas contém teores
consideraveis de Si e O, enquanto o grafico da figura 4-6, que representa a regiao
homogénea, possui uma predominancia de carbono, indicando que esta regido &€,
basicamente, o aditivo.

Figura 4-7: Microscopia Eletrénica de Transmissdo (MET) — Imagem 2 — Destaca-se 0 meio

homogéneo, as manchas claras referentes as particulas de nanossilica e aglomerados dispersos do

aditivo— Foram inspecionados trés pontos.
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Contagem Madxima (316) Composigio quimica EDS
Imagem 2 - Ponto de Interesse 1
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Figura 4-8: Técnica de Energia Dispersiva realizada no MET — Imagem 1 — Ponto de inspegéo 1 —

Presenca de compostos de C (carbono), Si (silicio) e O (oxigénio).

Contagem Maxima [673) Composi¢do guimica EDS
Imagem 2 - Ponto de Interesse 2
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Figura 4-9: Técnica de Energia Dispersiva realizada no MET — Imagem 2 — Ponto de inspecéo 2 —
Presenca de compostos de C (carbono), Si (silicio), O (oxigénio), K (potéssio) e Cu (cobre).
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Contagem Maxima (257) Composicio gquimica EDS
Imagem 2 - Ponto de Interesse 3
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Figura 4-10: Técnica de Energia Dispersiva realizada no MET — Imagem 2 — Ponto de inspecdo 3 —

Presenca de compostos de C (carbono), O (oxigénio), Na (sédio), S (enxofre) e Ca (célcio).

A segunda imagem, mostrada na figura 4-7, esta na escala de 0,5um. Nessa
escala, ja é possivel distinguir dois tipos de aglomerados. O ponto de analise 1
contém parte do primeiro tipo de aglomerado, mais claro na foto. Os pontos de
interesse 2 e 3 contém aglomerados mais escuros. A andlise da composicao
guimica mostra que o primeiro tipo de aglomerado, analisado no ponto 1, figura 4-8,
€ correspondente aos visualizados de forma mais ampla na foto anterior, com teores
de Si e O compativeis com a nanossilica. Os outros pontos de analise mostram
graficos que fogem dos padrbes encontrados na analise mais ampla, indicando,
possivelmente, outros compostos dispersos pontualmente no produto (Figuras 4-9 e
4-10). Uma hipotese que surgiu apos a verificacdo dos corpos de prova € que esses
compostos podem ser agentes surfactantes, responsaveis por incorporacao de ar.
Tal possibilidade é explorada em mais detalhe no item 4.2.3.3.
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Figura 4-11: Microscopia Eletrénica de Transmissdo (MET) — Imagem 3 — Destaca-se 0 meio

homogéneo, as manchas claras referentes as particulas de nanossilica e um aglomerado disperso no

aditivo— Foram inspecionados dois pontos.

Contagem Maxima [366) Composigdo quimica EDS
Imagem 3 - Ponto de Interesse 1
C
m-
200 -
Si
100 -
5 Cu
n "h..ﬂ-ﬂ-
T T T T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20

Figura 4-12: Técnica de Energia Dispersiva realizada no MET — Imagem 3 — Ponto de inspecéo 1 —
Presenca de compostos de C (carbono), O (oxigénio) e Si (silicio).
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Contagem Maxima (520) Composicio quimica EDS
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Figura 4-13: Técnica de Energia Dispersiva realizada no MET — Imagem 3 — Ponto de inspecéo 2 —
Presenca de compostos de C (carbono), O (oxigénio), Na (s6dio), S (enxofre), Ca (célcio) e Cu
(cobre).

A terceira imagem, mostrada na figura, esta na escala de 200nm. Para esta
foto, foi observado o mesmo padrédo da segunda foto. O aglomerado mais claro,
identificado pelo ponto 1 e analisado na figura 4-12, mostra uma composi¢cao
consistente com a nanossilica, enquanto o ponto mais escuro tem uma composicao
gue foge do padrao da analise mais ampla (Figura 4-13).

Por fim, na figura 4-14 a seguir € mostrada a foto com maior ampliacédo
obtida pelo ensaio, com escala de 100nm. A imagem mostra com mais aproximagao
a regido que contém as particulas de nanossilica.

Figura 4-14: Microscopia Eletronica de Transmissdo (MET) — Imagem 4 — Detalhe das particulas de

nanossilica menores que 100 nm.



66

4.1.4 Difracao de Raios-X

O ensaio de difracéo de raios-x foi realizado para dois materiais. Primeiro, foi
feito sobre uma amostra do aditivo superplastificante contendo nanossilica seco em
estufa, moido em almofariz e peneirado com a peneira n°200. Segundo, para uma
amostra de silica ativa ndo densificada, peneirada com a peneira n°200. Este ensaio
produz um difratograma que permite analisar de forma qualitativa os componentes
presentes na amostra, fazendo comparacées com dados presentes no banco de
dados do laboratério, no caso o laboratério do instituto de Geologia. A figura 4-15 a
seguir mostra o difratograma encontrado para a amostra do aditivo. Em termos de
escala, o eixo das ordenadas contém a raiz quadrada da intensidade. Portanto, a
contagem méxima esta na ordem de 45000.

2504
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100 Quartzo
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10 20 30 40 50 60 70
2-Theta (Graus)

Campus Univ Darby Ribeiro [RAIO-XIIG] Friday, February 17, 2017 06:56p (MDIAJADES)

Figura 4-15: Difratograma — Aditivo Superplastificante modificado com NS — Presenca de dois
grandes picos, sem nenhuma correspondéncia no banco de dados do laboratério e um pequeno pico

de cristais de quartzo no halo amorfo.

Ao submeter a amostra para analise no laboratério, foi pedido para que se
procurasse por identificacdes relativas a presenca de silica. Para os dois picos
principais ndo foram encontradas correspondéncias no banco de dados. Por néo
constar no banco de dados, esses picos podem estar relacionados aos polimeros
presentes no aditivo. A direita deles, existe um pequeno pico que indica a presenca

de quartzo (SiO; cristalizado).

Enquanto a analise dos picos indica material cristalizado, a tendéncia curva
abaixo desses picos indica a presenca de material amorfo, com halo localizado entre
10 e 30° N&o se pode, no entanto, afirmar o teor de nanossilica neste material
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amorfo. A indicacdo que o difratograma traz € que, pela presenca do pico de
guartzo, existe uma quantidade de SiO; presente neste material amorfo.

O difratograma encontrado para a silica ativa € mostrado na figura 4-16 a
seguir:
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Figura 4-16: Difratograma- Silica Ativa — Presenca de dois cristais compostos por SiO2 no halo

amorfo, a cristobalita e o quartzo — Indicativo de um alto teor de silica reativa.

No difratograma, pode se observar que no halo amorfo, compreendido entre
15 e 30° foram identificados trés picos cristalinos indicando a presenca de
cristobalita e quartzo, ambos cristais compostos de SiO,. O pico de cristobalita € o
maior do difratograma, e por estar localizado na parte central do halo amorfo, indica
uma presenca elevada de silica amorfa. Em concluséo, o difratograma indica uma
presenca elevada de silica amorfa, que é a silica reativa, considerando a reacao
pozolanica.

4.1.5 Determinacdo da massa especifica

Para determinar a massa especifica do cimento Portland e da Silica ativa, foi
feita uma média de duas amostras, conforme previsto no item 3.2.2.1.5. O liquido
utilizado no ensaio foi querosene. A tabela 4-2 a seguir mostra os valores aferidos
no ensaio e a massa especifica calculada pelo cimento Portland.



68

Tabela 4-2: Massa especifica: Cimento.

Amostra 1 Amostra 2
Massa cimento (Q) 60,00 60,00
V1(cm3) -0,10 0,30
V2(cm3) 20,00 20,20
Massa especifica (g/cm?3) 2,99 3,02
Média (g/cmd) 3,00

O valor encontrado foi proximo ao esperado para cimentos desse tipo
(3,10g/cm?), e as amostras apresentaram pouca diferenca entre si, portanto, o valor
tem uma confiabilidade aceitavel.

Enquanto a massa de cimento utilizada no ensaio foi fixada em 60g, a
massa de silica ndo foi previamente fixada. Como a massa especifica da silica é
menor do que a do cimento, esta foi sendo adicionada gradualmente para evitar que
o liquido do ensaio superasse o volume maximo, caso a massa especifica fosse
muito baixa. O liquido utilizado foi a querosene. Os valores aferidos no ensaio para a
silica ativa e a massa especifica calculada sdo apresentados na tabela 4-3.

Tabela 4-3: Massa Especifica: Silica Ativa.

Amostra 1 Amostra 2
Massa Silica Ativa (Q) 36,13 36,14
V1(cm?) 0,20 0,30
V2(cm?) 18,00 18,00
Massa especifica (g/cm3) 2,03 2,04
Média 2,04

As medidas para as amostras foram muito préximas e o valor esta
relativamente proximo de valores encontrados para a silica ativa, como 2,2g/cm3
(HOLLAND, 2005). Desse modo, a massa especifica encontrada € representativa
para o produto utilizado.

4.1.6 Determinacédo do tempo de pega

O ensaio de determinacédo do tempo de pega foi feito para trés formulaces
distintas: a de referéncia, a SA (com 10% de adicdo de silica ativa em substituicédo
ao cimento) e a 0,5%NS (com adi¢céo de 0,5% do aditivo contendo nanossilica).

Conforme previsto no item 3.2.2.1.6, primeiramente, foi encontrada a pasta
de consisténcia normal, com 169g de agua para 500g de cimento, resultando em
uma porcentagem de agua de 33,8%. A partir desse valor, 0s seguintes tracos foram
calculados para as trés formulacbes mencionadas, levando em conta, para a
formulacéo 0,5%NS o teor de agua no aditivo:
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Tabela 4-4: Formulagbes para o ensaio de tempos de pega.

; SiLIC
NANOSSILICA

% ~ | CIMENTO CPII- A A

N° | FORMULACAO F 40 (q) AGUA (g) ESTABILIZAD | o1y
A(9)

(9)

REF 500,00 169,00 0,00 0,00

0,5%NS 500,00 167,72 2,50 0,00
5 AS 450,00 169,00 0,00 50,00

A tabela 4-5 a seguir apresenta os resultados encontrados para os tempos
de inicio e fim de pega:

Tabela 4-5: Resultados de tempo de pega.

TEMPO DE PEGA
FORMULACAO | INICIO FIM
REF 2hr 15min 4 hr 5 min
SA 1hr 50min 4 hr 55min
0,5%NS Na&o foi possivel N&o foi possivel

A figura 4-17 mostra o aparelho de Vicat sendo utilizado na determinacéo da
pasta de consisténcia normal e tempo de fim de pega.

Figura 4-17: Determinacdo do tempo de pega- inicio (& esquerda) e fim (a direita).

Pode ser observado que a inclusédo da silica ativa, no teor de 10% do total
de material cimentante, acelerou a reacdo da pasta, diminuindo o tempo de inicio de
pega. Isto pode ser explicado pelo efeito de nucleacdo das particulas de SiO, o que
acelera a reacdo de hidratagdo. Porém, ao mesmo tempo, houve um retardo do fim
da pega. Uma hipétese para explicar este efeito é que, devido a quantidade de
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cimento na formulacéo 5 ser menor do que na referéncia, levou mais tempo para
gue esta formulacgéo atingisse a resisténcia a penetracdo observada no tempo de fim
de pega.

Outra observacdo importante feita neste ensaio foi quanto a formulacéo
contendo o aditivo estudado na pesquisa. A pasta referente a esta formulagao
apresentou um fendmeno que impossibilitou a realizacdo das medidas com o
aparelho de Vicat. A figura 4-18 apresenta a pasta obtida, dentro da bacia metélica
onde é efetuada a mistura, ap6s duas horas de mistura:

R

"W&a:;wqu«' wF

Figura 4-18: Pasta de cimento, dentro da cuba de mistura (formulac@o 0,5%NS), 2 horas ap6s o inicio
do ensaio — No canto esquerdo a fase aquosa, ja no direito, o cimento hidratado.
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Foi observada uma separacédo de fases na pasta. Uma fase, do lado direito
da figura, se tratava do cimento hidratado, bastante denso e de dificil manuseio. A
outra fase, a esquerda na figura, era basicamente agua. Durante o periodo de
observacéao, as duas fases foram misturadas diversas vezes, porém, com o tempo,
elas se separavam novamente. Logo ap6s a mistura de fases, a pasta ficava
homogénea. Porém, mesmo estando homogénea, a pasta tinha fluidez muito
elevada, impossibilitando a leitura com o aparelho de Vicat. Isso se repetiu ao longo
de cinco horas, tempo suficiente para que as outras amostras atingissem o fim de
pega. Concluindo, o cimento na formulagdo 0,5%NS atingiu o inicio de pega, mas,
pelo excesso de agua, nao foi possivel determinar o tempo com o aparelho de Vicat.

Essas observacdes feitas na formulagdo 0,5%NS mostraram a forma de
funcionamento do aditivo em questéo, afinal, a pasta contém apenas cimento, aditivo
e agua. Pelo que foi observado, o aditivo, quando ligado ao cimento, forma uma fase
gue repele o excesso de agua. No contexto das argamassas, este efeito em
particular teve grande impacto na escolha da relagcdo agua/material cimentante. Para
teores de aditivo mais elevados e relacao a/c superior a 0,35, foi observado um alto
teor de exsudacao. A concluséo obtida disto € que até certo ponto, a quantidade de
areia presente na mistura € capaz de acomodar o0 excesso de agua, resultando em
uma mistura sem separacao de fases, sem exsudacao.

4.1.7 Determinacédo do indice de finura por meio da peneira 75um (n°200)

Conforme descrito no item 3.2.2.1.7, o ensaio de indice de finura foi feito
para o cimento Portland. Por ndo haver informacdes sobre a peneira utilizada no
ensaio, foi adotado o valor critico de 1,2 previsto na NBR 11579 (ABNT, 1991).

Tabela 4-6 — Resultado indice de finura.

Massa inicial de cimento(g) 50,01
Massa retida na peneira (Q) 1,26
Fator de correcao 1,2
indice de Finura 3,02%

O resultado atende as exigéncias da NBR 11578 (ABNT, 1997), que para a
classe de resisténcia de 40 MPa, define o indice de finura maximo como 10%.

4.2 ANALISE DAS ARGAMASSAS
4.2.1 Selecdo darelacdo agua/materiais cimentantes

Pela metodologia de ensaio adotada para esta pesquisa, todas as
formulacbes devem possuir a mesma relacdo &agua/materiais cimentantes,
possibilitando uma comparac¢do mais embasada das resisténcias mecanicas. Desse
modo, a escolha do valor é um dos pontos chave da pesquisa, visto que este afetara
todos os resultados tanto para o estado fresco, quanto para o estado endurecido.
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A primeira possibilidade seria uma relagdo a/c de 0,48, conforme a NBR
13956-3 (ABNT, 2012), definida para o indice de desempenho com silica ativa. Este
valor de 0,48 foi utilizado por Castro e Souza (2016), que fizeram um trabalho na
mesma linha de pesquisa deste, utilizando outro aditivo com nanossilica estabilizada
da mesma marca. Eles observaram que, para esta relacdo, as argamassas
resultantes ficaram consideravelmente fluidas, com espalhamentos chegando a
279mm para 1,5% de aditivo. Porém, Castro e Souza (2016) verificaram uma
diminuicdo na resisténcia a compresséao de forma geral com o uso do aditivo, que os
levou a sugerir em seu trabalho que fossem utilizadas relacbes a/c menores, se
aproveitando da melhoria obtida na trabalhabilidade para fazer argamassas de alto
desempenho.

Considerando a ideia de fazer argamassas com teores menores de agua, a
pesquisa iniciou com uma relacéao a/c de 0,40, inferior aos 0,48 previstos em norma.
O primeiro trago misturado foi o 0,5%NS, contendo 0,5% de aditivo em adicdo ao
cimento. Porém, conforme foi mencionado no item 4.1.6, a presenca de aditivo leva
a uma repulsdo da agua, o que gerou, para este traco, um efeito de exsudacao
elevado, conforme mostrado na figura 4-19:

Figura 4-19: Argamassa no estado fresco (Formulagdo 0,5%NS com relacéo a/c de 0,40).

Pode se notar na figura 4-19 uma parte mais liquida, no canto inferior direito.
Esta parte mais liquida € a agua exsudada, acumulada nessa regido pela inclinacéo
da bacia.

O fendbmeno de exsudagéo traz um problema critico para uma pesquisa
desse tipo, que € a variabilidade na relagéo a/c. Como parte da 4gua se separa da
mistura, ndo se pode garantir que a mesma relacdo a/c foi mantida para todos os
tracos, impossibilitando uma comparacdo adequada entre estes.

Levando o problema da exsudagdo em consideracgdo, foi testado entdo um
teor ainda menor de agua, resultando em uma relagdo a/c de 0,35. Com esta
relacdo, foi observado que o 1,5%NS, contendo 1,5% de aditivo, apresentou
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exsudacdo, mas com uma quantidade muito reduzida de a4gua exsudada. Desse
modo, como era esperado que esse fosse o traco mais fluido dos 8 (maior teor de
aditivo sem conter silica ativa), foi considerado que 0,35 era o limite. Para teores
maiores do que esse se esperava exsudacao significativa. Portanto, a relagéao
agua/materiais cimentantes definida para a pesquisa foi de 0,35.

4.2.2 Consisténcia no estado fresco

A consisténcia das argamassas no estado fresco foi avaliada,
guantitativamente, pelo ensaio de espalhamento. A tabela 4-7 a seguir mostra os
valores de espalhamento encontrados:

Tabela 4-7: Resultados ensaio de espalhamento.

N° ARGAMASSA Espalhamento
1 REF 150mm
2 0,5% NS 162mm
3 1,0% NS 173mm
4 1,5% NS 190mm
5 SA 150mm
6 SA 0,5% NS 150mm
7 SA 1,0% NS 165mm
8 SA 1,5% NS 171mm

A andlise dos valores encontrados mostra que os espalhamentos foram
baixos, se aproximando e em alguns casos se igualando ao minimo possivel, 0s
150mm da base do molde. Isso se deve a relacdo a/c de 0,35, muito inferior ao
normal. Outro ponto que os resultados numéricos confirmam € o efeito negativo que
a silica ativa traz para a trabalhabilidade, evidenciado comparando os pares de
tracos2e6,3e7,4e8.

No entanto, para esta pesquisa, devido a baixa relacdo a/c e a presenca do
aditivo em alguns tracos, uma andlise mais qualitativa se faz necessaria. Quanto ao
aspecto geral, as argamassas se separaram em dois grupos completamente
distintos, diferenciados pelo uso ou ndo do aditivo. A figura 4-20 a seguir mostra as
argamassas das formulacbes REF e SA-1,0%NS, que exemplificam esses dois
grupos, logo apods o ensaio de espalhamento:
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Figura 4-20: Argamassas logo ap0s o ensaio de espalhamento. A esquerda, traco REF, a direita traco
SA-1,0%NS.

A andlise das imagens traz informacfes tdo relevantes quanto o valor do
espalhamento. Primeiramente, as formulacdes sem presenca do aditivo (REF e SA)
mantiveram o formato do molde, indicando que, mesmo com os 30 golpes, néo
houve movimento do conjunto, indicando a auséncia de qualquer fluidez. O aspecto
desses dois tracos se assemelha a uma farinha, muito seca, sem coesédo. Enquanto
iSso, para os tracos restantes, todos contendo o aditivo, nota-se uma diferenca tanto
de aspecto quanto na fluidez. Para todos eles houve mudanca do formato, indicando
fluidez, inclusive para o traco SA-0,5%NS, que teve espalhamento de 150mm. Além
disso, 0 aspecto da argamassa € completamente diferente, se tratando de uma
mistura coesa e trabalhavel. Vale destacar que, dentre os tracos contendo aditivo,
um aumento do teor deste levou a uma melhoria na fluidez, constatada pela maior
trabalhabilidade na etapa de moldagem e pelo resultado numérico do ensaio.

Essa diferenca entre os tracos com e sem aditivo ficou evidenciada na etapa
de moldagem. Os tracos com aditivo se acomodaram com mais facilidade a forma, e
pela maior fluidez, a etapa de adensamento pode ser feita com mais facilidade e
eficiéncia. Por outro lado, os tragcos sem aditivo, por ter trabalhabilidade
praticamente nula, apresentaram grande dificuldade para o adensamento, o0 que
resultou em corpos de prova com adensamento muito inferior aos corpos obtidos
para formulagées com o aditivo.

4.2.3 Resisténcia a compressao

Os corpos de prova foram ensaiados a compressao axial para as idades de
1, 3, 7 e 28 dias. A tabela 4-8 a sequir traz os valores calculados de acordo com a
NBR 7215 (ABNT, 1996).
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Tabela 4-8: Média de resisténcia a compressao.

Resisténcias (MPa)
N° ARGAMASSA 1 dia 3 dias 7 dias 28 dias
1 REF 12,32 16,51 19,60 22,87
2 0,5% NS 27,80 32,00 43,23 45,17
3 1,0% NS 14,47 21,40 39,93 42,07
4 1,5% NS 2,72 24,41 34,02 37,66
5 SA 16,01 37,89 29,03 32,29
6 SA 0,5% NS 21,59 45,32 55,88 61,25
7 SA 1,0% NS 14,10 33,17 49,29 51,32
8 SA 1,5% NS 13,67 27,50 50,07 50,23

Primeiramente, é necessario pontuar que os resultados de resisténcia a
compressao evidenciaram um problema com a escolha da relacdo a/c. Conforme
mencionado no item 4.2.2, os tracos REF e SA, que ndo contém aditivo,
apresentaram trabalhabilidade muito reduzida. Isso impactou de forma significativa a
resisténcia a compressao desses dois tracos. Aos 28 dias, o traco de referéncia teve
resisténcia de 22,87MPa e o traco SA de 32,29Mpa. Considerando que o cimento é
CPII-F 40, espera-se uma resisténcia pelo menos superior 40MPa, porém, a
referéncia apresentou praticamente metade deste valor, enquanto o tragco SA foi
também consideravelmente inferior. Desse modo, uma comparacdo quantitativa
entre a resisténcia dos tracos contendo aditivo com a referéncia nao tem sentido,
visto que o problema na referéncia € mais significativo do que os possiveis ganhos
relativos ao aditivo. Porém, € possivel comparar os tracos com aditivo e sem aditivo,
separando em dois grupos. Tracos REF e SA, e os demais tracos. Dentro de cada
grupo, a trabalhabilidade n&do apresenta grande variagcdo, 0 que permite uma
comparacao mais embasada.

Levando o exposto em consideracédo, a analise da resisténcia a compressao
foi feita com base em comparacfes mais plausiveis, tendo como foco os seguintes
pontos:

e Andlise do efeito do aditivo no ganho de resisténcia ao longo do tempo;
e Analise do efeito da silica ativa;

e Analise do teor de aditivo.

4.2.3.1 Analise do efeito do aditivo no ganho de resisténcia ao longo do tempo

A figura 4-21 a seguir contém os graficos que mostram o ganho de
resisténcia ao longo do tempo, com as idades de 1,3,7 e 28 dias:
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Figura 4-21: Evolucédo da resisténcia & compresséo.

Analisando os graficos, algumas tendéncias podem ser observadas.
Primeiramente, para os tracos contendo aditivo, houve pouca variacdo de resisténcia
entre os 7 e 28 dias. Isso indica que a presenc¢a do aditivo proporciona um ganho
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elevado de resisténcia até os 7 dias, atingindo praticamente a resisténcia de 28 dias.
Esse ganho de resisténcia em idades iniciais € um dos efeitos esperados da
aplicacdo de nanossilica.

Outra tendéncia que se observa é que, quanto maior o teor de aditivo, maior
€ a variagdo entre 1 dia e 7 dias, com valores de resisténcia progressivamente
menores para 1 dia (comparando os tragcos 0,5%NS e 1,5%NS, essa variagao passa
de 15,43MPa para 31,30MPa). Este efeito também ocorre para corpos com silica
ativa, mas com menor amplitude. Para explicar esse efeito, é destacada uma
observagéao feita por Castro e Souza (2016). Eles ensaiaram misturas com 3,0% de
adicdo do produto, e, para este teor, ndo conseguiram desmoldar no segundo dia,
pois os corpos de prova ndo estavam rigidos o suficiente, o que indica que tais
amostras ainda nao tinham atingido o fim de pega. Desse modo, as resisténcias
encontradas para 1 dia foram mais baixas para tragcos com teor mais elevado de
aditivo. Isso foi mais critico para o traco 1,5%NS, no qual, com 1 dia, a mistura teve
tempo apenas para atingir o fim de pega, sem desenvolver a resisténcia mecéanica,
resultando em uma resisténcia de 2,72MPa.

Quanto aos tracos sem aditivo, foram observados dois comportamentos
distintos. O traco de referéncia teve resisténcias baixas em todas as idades, mas o
ganho ao longo do tempo foi gradual, mais proximo de um comportamento
convencional. O tragco SA, com adicdo de silica ativa apresentou um ponto fora da
curva, na idade de 3 dias, com resisténcia significativamente superior a de 28 dias
para 0 mesmo tracgo, e superior a quase todos os outros valores para 3 dias. Nao foi
encontrada uma explicacéo plausivel para tal fato, o que provavelmente implica que
se tratou de algum tipo de erro experimental.

4.2.3.2 Analise do efeito da silica ativa

Para analisar o efeito da silica ativa na resisténcia a compressdo das
formulacdes com e sem o aditivo, é interessante comparar as resisténcias em pares,
para os mesmos teores de aditivo (0; 0,5; 1,0 e 1,5%). Na figura 4-22 sé&o
apresentados graficos comparando esses pares.

Avaliando os gréficos, fica evidente o efeito positivo da silica ativa na
resisténcia a compressao, tanto isoladamente, quanto formando uma mistura
ternaria com a nanossilica presente no aditivo. Esse aumento € mais significativo em
idades posteriores, o que indica uma influéncia significativa do efeito pozoléanico,
visto que a silica foi adicionada em substituicdo ao cimento. Tal efeito € comum para
aplicacdes com uso de silica, conforme descrevem Moraes e Lopes (2010). Houve
também, de modo geral, um aumento em idades baixas, devido ao efeito filer e a
criacdo de mais pontos de nucleacdo, ambos favorecidos pela granulometria mais
diversa obtida com as misturas ternarias. Este comportamento foi descrito por Aitcin
(2000).
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Figura 4-22 — Comparativo — Tragos com e sem silica ativa para o mesmo teor de aditivo.

A partir dessa analise, é possivel concluir que o produto utilizado
nessa pesquisa funciona melhor quando utilizado em conjunto com a silica ativa,
conforme é recomendado pelo fabricante.

4.2.3.3 Analise do teor de aditivo

O primeiro ponto de analise quanto ao melhor teor de aditivo encontrado
nessa pesquisa foi explorado no item 4.2.3.1. Quanto maior o teor de aditivo, maior o
tempo de fim de pega, o que resulta em resisténcias menores para 1 dia.

Como segundo ponto de analise, vale comparar as resisténcias de 28 dias,
maior idade contemplada nessa pesquisa. A figura 4-23 contém um grafico que
mostra esse comparativo.
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Resisténcia a compressao aos 28 dias
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Figura 4-22: Resisténcia a compressao aos 28 dias — tragcos com aditivo.

O comparativo mostra que para ambos com e sem adicdo de silica ativa, a
resisténcia a compressdo aumenta com a diminuicdo do teor de aditivo. Para
explicar essa tendéncia, € interessante observar corpos de prova do traco 0,5%NS e
do traco 1,5%NS no estado endurecido, mostrados na figura 4-24.

Figura 4-23: Corpos de prova endurecidos — tragos 0,5%NS (a esquerda) trazendo pequenos poros e
1,5%NS (& direita) mostrando os grandes poros na argamassa endurecida.
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Podem ser observados na imagem poros grandes e arredondados
espalhados no corpo de prova do traco 1,5%NS. Esta caracteristica geralmente é
associada ao uso de aditivos incorporadores de ar. Levando isto em consideragéao,
faz-se uma hipétese de que existe presenca de agentes surfactantes no produto, o
que leva a incorporacdo de ar. Mesmo ndo se tendo a garantia de que haja a
incorporacao de ar, foi observado um aumento na porosidade proporcional ao teor
de aditivo. O resultado desse aumento de porosidade foi uma diminuicdo da
resisténcia a compressao para tragos com teor mais elevado.

Por fim, quanto ao estado fresco, dois pontos merecem destaque. Primeiro,
conforme mostrado no item 4.2.2, mesmo com teores baixos de aditivo, a mudanca
no aspecto e trabalhabilidade das argamassas € notavel, permitindo um
adensamento facil e eficaz. Segundo, teores elevados de aditivo e/ou de 4gua levam

ao fendbmeno de exsudac&do na amostra, indesejado em aplicacdes praticas.

Levando em consideragcdo os trés pontos de analise, conclui-se que para
esse tipo de formulacdo, o aditivo produz resultados mais satisfatorios quando
aplicado em teores mais baixos, se aproximando de 0,5%. Tais teores s&o
suficientes para melhorar significativamente a trabalhabilidade, mantendo a
exsudacdo e a formacdo de poros a um minimo, resultando em resisténcias a
compressao superiores, se comparadas com formulagcdes contendo teores mais
elevados.

4.2.3.4 Variabilidade dos resultados

O critério de aceitacéo para resultados encontrados no ensaio de resisténcia
a compressao é o desvio relativo, que ndo pode ultrapassar 6%. A norma permite,
no entanto, remover um valor do calculo da meédia, utilizando apenas os trés
restantes. No presente trabalho, destaca-se que para a maioria dos resultados, foi
necessario utilizar o calculo da média de apenas trés valores, e, em alguns grupos,
mesmo utilizando apenas trés valores de resisténcia, o requisito de desvio nao foi
atendido. A tabela 4-9 mostra todos os desvios maximos encontrados para cada
traco e cada idade.

Tabela 4-9: Desvios relativos na resisténcia a compressao.

Idades

N©° ARGAMASSA 1 dia 3 dias 7 dias 28 dias

1 REF 3,62% 5,86% 6,41% 14,99%
2 0,5% NS 5,44% 557% 5,93% 3,61%
3 1,0% NS 2,52% 5,95% 5,91% 5,52%
4 1,5% NS 3,13% 3,76% 2,80% 4,.87%
5 SA 5,81% 5,31% 6,44% 4,22%
6 SA 0,5% NS 5,27% 2,62% 4,59% 4,16%
7 SA 1,0% NS 3,13% 3,99% 4.27% 5,73%
8 SA 1,5% NS 3,60% 5,62% 4,04% 1,59%
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Em termos gerais, considerando a necessidade de remover um dos valores
em diversas situacoes, pode se constatar que os resultados tém uma variabilidade
alta. O mesmo problema foi encontrado por Castro e Souza (2016), com Varios
resultados contendo valores discrepantes. Uma hipotese para este efeito é a falta de
homogeneidade dentro do aditivo, 0 que pode causar que amostras diferentes
retiradas para confeccdo dos tracos contenham teores distintos de nanossilica e
polimeros. O material sempre foi agitado antes de cada utilizacdo, para tentar
maximizar a homogeneizagdo, porém, por ser um material muito viscoso, ainda
restaram diferencgas.

Além disso, de modo mais critico, observando os pontos em que 0 desvio
maximo de 6% ndo foi atendido, pode se observar que o traco de referéncia
apresentou dois resultados com discrepancia e o traco SA apresentou um. A
justificativa para este problema é o adensamento, conforme explorado no item 4.2.2,
visto que ambos séo tracos com trabalhabilidade quase nula.

4.2.4 Resisténcia atracao por compressao diametral

A resisténcia a tracédo por compressao diametral so foi ensaiada aos 28 dias,
conforme previsto no item 3.2.3.2. As meédias de resisténcia a tracdo encontrada
para cada traco sdo mostradas na tabela 4-10 e figura 4-25.

Tabela 4-10: Resisténcia a tracao por compressao diametral (28dias).

N° ARGAMASSA Resisténcia a tracdo (MPa)
1 REF 5,20
2 0,5% NS 4,23
3 1,09% NS 4,00
4 1,5% NS 4,74
5 SA 6,21
6 SA 0,5% NS 6,35
7 SA 1,0% NS 4,86
8 SA 1,5% NS 7,49
Resisténcia a tragcdo por compressao diametral - 28 dias
E
= 5
;‘% 6.21 6,35
E 2,20 4,74 4,86
'g 4,23 400
Referéncia NS 0,5% NS 1,0% NS 1,5% SA10%  SA 10%/NS SA 10%/NS SA 10%/NS
0,5% 1,0% 1,5%

Figura 4-24: Resisténcia a trac@o por compressao diametral (28dias).
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A partir desses valores, observa-se que, em termos gerais, a presenca da
silica ativa melhorou a resisténcia a tracdo, quando se compara 0s pares com 0S
mesmos teores de aditivo. Além disso, para as formulagdes sem silica ativa, todas
as que continham aditivo foram inferiores ao traco de referéncia. Para as
formulac6es com silica ativa, por outro lado, observa-se que as misturas ternarias
apresentam resisténcias maiores do que a de silica ativa isolada, exceto para o traco
SA-1,0%NS, porém este teve uma variabilidade elevada, com desvio relativo
superior a 6%.

Um ponto muito importante a ser destacado € que, enquanto na compressao
0s tracos sem aditivo tiveram resisténcias muito baixas, iSso ndo ocorre para a
tracao.

A NBR 7222 (ABNT, 2011) ndo especifica critérios de variabilidade para a
aceitacao dos resultados encontrados. Neste trabalho, foi seguido 0 mesmo critério
de andlise da norma de compressao, explicado no item 4.2.3.4. A tabela 4-11
apresenta 0s desvios maximos.

Tabela 4-11: Desvios relativos na resisténcia a tragao.

Tracao
N° ARGAMASSA 28 dias
1 REF 9,00%
2 0,5% NS 3,42%
3 1,0% NS 4,80%
4 1,5% NS 5,65%
5 SA 8,76%
6 SA 0,5% NS 2,14%
7 SA 1,0% NS 13,97%
8 SA 1,5% NS 2,21%

A tabela mostra que trés tracos tiveram uma variabilidade superior a 6%.
Dois deles sédo os tracos 1 e 5, que apresentaram alta variabilidade também na
compressao, justificado pela baixa trabalhabilidade. O outro traco com problema foi
0 n® 7, porém, neste caso, ndo existe um padrdo logico que justifique o problema
neste caso isolado. Destaca-se que este traco em particular fugiu do padréo tanto na
variabilidade quanto na resisténcia média, o que provavelmente indica algum
problema de ordem experimental.
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5 CONCLUSAO
5.1 CONCLUSOES E CONSIDERACOES FINAIS

Em termos gerais, esta pesquisa tinha por objetivo caracterizar o aditivo
superplastificante modificado com nanossilica estabilizada utilizado nas argamassas
e avaliar tracos contendo nanossilica estabilizada isolada e combinada com a silica
ativa, verificando sua influéncia na consisténcia e resisténcia mecanica em diversas
idades.

O primeiro ponto a se comentar é quanto a caracterizacdo do produto
utilizado (aditivo superplastificante modificado com nanossilica). Os ensaios
realizados providenciaram uma descri¢cao qualitativa sobre a composi¢cao do produto
e sua forma de funcionamento. Com o ensaio de Potencial Zeta, constatou-se que
ndo had um carregamento eletrostatico predominante no produto, com valor de
potencial Zeta proximo a zero. Isto € um indicativo de que a forma predominante de
repulsdo que o aditivo gera nas particulas de cimento € do tipo estérico. Com a
microscopia eletronica de transmissdao (MET) e a técnica de EDS, foi possivel
observar em detalhe a dispersdo dos componentes dentro do aditivo. As imagens
mostraram que a nanossilica estabilizada forma aglomerados de dimenséao
aproximada de 1-2um. Estes aglomerados possuem alto teor de Si e O,
comprovados pela técnica de EDS e estdo bem dispersos no produto. Destaca-se
também que nas imagens néo se observou presenca de material cristalizado, o que
indica que a nanossilica presente é amorfa. Por fim, o ensaio de difracdo de Raios-X
nao apresentou dados importantes quanto a composicado quimica do aditivo, mas foi
possivel observar o halo amorfo, reforcando que a nanossilica presente € amorfa,
como foi concluido pelas imagens do MET.

O ensaio de tempo de pega, a moldagem das argamassas e 0 ensaio de
espalhamento proporcionaram informac¢des muito relevantes sobre o funcionamento
do aditivo e seus efeitos no estado fresco. Para o ensaio de tempo de pega, uma
das formulacdes testadas continha o aditivo. Por se tratar de uma pasta de cimento,
contendo apenas cimento, agua e aditivo, foi possivel observar com bastante clareza
o funcionamento do aditivo. Este se une ao cimento e faz com que este reaja com
uma fracdo da adgua presente na mistura, repelindo a fragdo restante. Este efeito,
guando da moldagem das argamassas, se mostrou na forma de exsudacédo, quando

o teor de aditivo e relacdo a/c ultrapassavam os limites de 1,5% e 0,35,
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respectivamente. Ainda na etapa de moldagem das argamassas, observou-se que a
aplicacao do aditivo, mesmo para o menor teor (0,5%), causou mudanca significativa
no aspecto das argamassas. Por usar uma relacdo a/c de 0,35, os tragos sem
aditivo se mostraram granulares e sem coesao, enquanto os que fizeram uso deste
apresentaram um aspecto mais fluido e coeso. Por fim, o ensaio de espelhamento
mostrou que, em termos quantitativos, o espalhamento ndo aumentou de forma
significativa, variando entre 15 e 19 cm. Porém, isso se deve a baixa quantidade de
agua aplicada. Ressalta-se que, mesmo que o aumento no espalhamento nao seja
muito grande, a melhoria na trabalhabilidade, principalmente na etapa de
adensamento foi notavel.

As resisténcias mecéanicas no estado endurecido foram avaliadas com o0s
resultados dos ensaios de compressdo e tracdo por compressdo diametral.
Primeiramente, é necessario destacar que, pela baixa relacdo a/c e consequente
baixa trabalhabilidade, os tracos que néo continham o aditivo tiveram resisténcias a
compressao muito baixas. Desse modo, ndo foi possivel fazer uma comparacéo
tendo um traco de referéncia como base. Foram feitas, portanto, outras analises,
chegando a trés conclusdes principais. Primeiro, o uso do aditivo e da silica ativa, de
modo geral, proporcionaram um ganho de resisténcia elevado nos primeiros 7 dias,
ficando muito préximos ao valor de resisténcia aos 28 dias. A justificativa € o efeito
de nucleacéo na reacao do cimento, potencializado pela presenca de materiais com
granulometria mais fina. Segundo, comparando 0s tracos com mesmo teor de
aditivo, com e sem silica ativa, foi possivel observar um aumento geral em todas as
idades. Isso se deve principalmente aos efeitos micro filer e pozolanico, que geram
aumento de resisténcia. Terceiro, comparando os teores de aditivo, concluiu-se que
para argamassas, 0 teor ideal se aproxima de 0,5%. Com este teor, ja houve
melhora significativa na trabalhabilidade e resisténcias superiores aos outros teores.
Quanto a resisténcia a tracao, s6 foi possivel observar que, em termos gerais, 0 USO
da silica ativa proporcionou um aumento de resisténcia.

Este trabalho faz parte de uma linha de pesquisa sobre o uso de nanossilica
em formulagBes cimenticias. Desde o inicio, um dos objetivos dar prosseguimento e
comparar resultados com a pesquisa feita por Castro e Souza (2016). A principal
diferenca entre os trabalhos foi quanto a relagdo a/c adotada, o que levou a pontos
de analise distintos. Castro e Souza (2016) utilizaram uma relacdo a/c de 0,48,que

levou a tracos muito fluidos quando se usou o aditivo. Seus resultados, quanto a
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resisténcia a compressao, nao mostraram aumento quando do uso do aditivo, fato
gue influenciou a escolha de uma relagéo a/c menor para o presente trabalho. Como
ja foi explicado, neste trabalho néo foi possivel fazer uma comparacdo com o traco
de referéncia, mas assim como na pesquisa de Castro e Souza (2016), observou-se
que as misturas ternarias, contendo também a silica ativa, foram as formulacdes

com resultados mais positivos.

5.2 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

e Utilizando o mesmo tipo de produto, adotar teores menores de aditivo, na
faixa de 0,3 - 0,7%, j& que o teor ideal se encontra nesta faixa e € possivel
utilizar relacbes al/c superiores a 0,35, o que melhoraria a consisténcia de
tracos de referéncia;

e Utilizar outros tipos de aditivo superplastificante nos tracos que ndo contém o
produto, a fim de se aproximar do mesmo aspecto de consisténcia;

e Ensaiar corpos a tracdo em diferentes idades, proporcionando mais dados
para uma analise mais profunda do efeito do produto quanto a esse tipo de
esforco;

e Utilizar nanossilica em outras formas, como em po e coloidal, para termos
comparativos;

e Fazer estudos mais avancados de reologia das argamassas contendo o
produto.
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APENDICES

.  RESULTADOS COMPLETOS DOS ENSAIOS DE RESISTENCIA

Observacao: Células grifadas indicam valores que, no primeiro calculo, tiveram desvio relativo
maior do que 6%, sendo removidos do segundo calculo da média, conforme prescricdo da NBR
7215 (1996).

1 dia 3 dias
F.{e.s. Desv.lo Res. Média | Res. Individual Desvp Res. Média
Individual Relativo (MPa) - Final (MPa) Relativo (MPa) - Final
(MPa) (médulo) (médulo)
11,87 3,63% 15,54 5,87%
12,43 0,92% 16,56 0,31%
12,32 16,51
12,74 3,40% 17,43 5,55%
Referéncia 7 dias 28 dias
IndFi{\(/eiZual RZTaS'ZiI\;)o Res. Média | Res. Individual RI?eT:’;fo Res. Média
(MPa) (médulo) (MPa) - Final (MPa) (médulo) (MPa) - Final
18,34 6,41% 24,66 13,55%
20,08 2,43% 19,82 8,74%
19,60 21,72
20,38 3,99% -
_ - 20,69 4,75%
1 dia 3 dias
Be.s' DeSV.IO Res. Média | Res. Individual DeS\{IO Res. Média
Individual Relativo (MPa) - Final (MPa) Relativo (MPa) - Final
(MPa) (médulo) (mddulo)
26,29 5,44% 30,22 5,57%
27,80 32,00
28,74 3,36% 32,71 2,23%
lgrg‘;‘é If N - 33,07 3,34%
() . .
0,5%NS - T) dla.s ZDS dIZ-?S
IndifiZual Retla:;lilvoo Res. Média | Res. Individual ReTaS'\c/il\?o Res. Média
(MPa) (médulo) (MPa) - Final (MPa) (médulo) (MPa) - Final
40,66 5,93% 46,80 3,61%
43,23 45,17
45,50 5,27% 44,53 1,41%
43,52 0,67% 44,17 2,21%




1 dia 3 dias
IndFi{\?iZual RDeTas:il\:)o Res. Média | Res. Individual RZT:'\clil\?o Res. Média
MPa) - Final MP MPa) - Final
(MPa) (médulo) | (MPa) -Fina (MPa) (médulo) | (MPa) - Fina
13,91 1,80% 21,71 1,43%
14,17 21,40
14,52 2,52% 20,13 5,95%
Trago3- ™ 539 - 22,37 4,52%
100%CP + o —
1,0%NS - . |a.s : |a.s
.e.s. esv.lo Res. Média | Res. Individual esvp Res. Média
Individual Relativo (MPa) - Final (MPa) Relativo (MPa) - Final
(MPa) (médulo) (méddulo)
39,49 1,11% 40,11 4,65%
42,29 5,91% 42,50 1,02%
39,93 42,07
38,01 4,81% 44,39 5,52%
[ mns [ 41,27 1,89%
1 dia 3 dias
IndFi{\(/eiZual RZTas'llil\;)o Res. Média | Res. Individual Rl?e(lez:’\c/il\?o Res. Média
(MPa) (médulo) (MPa) - Final (MPa) (médulo) (MPa) - Final
2,65 2,59% 25,32 3,76%
2,72 24,41
2,70 0,71% 23,59 3,34%
ULEID o 2,80 3,03% 24,31 0,42%
100%CP+ = di S8 di
1,5%NS - . |a.s : |afs
.e.s. eSV.IO Res. Média | Res. Individual esv.lo Res. Média
Individual Relativo (MPa) - Final (MPa) Relativo (MPa) - Final
(MPa) (médulo) (mddulo)
- 37,20 1,22%
33,07 2,80% 37,61 0,14%
34,02 37,68
34,45 1,25% 39,49 4,87%
34,55 1,55% 36,33 3,52%
1 dia 3 dias
Be.s' DeSV.IO Res. Média | Res. Individual DESV'IO Res. Média
Individual Relativo (MPa) - Final (MPa) Relativo (MPa) - Final
(MPa) (mddulo) (modulo)
15,59 2,63% 38,17 0,74%
16,61 3,74% 37,25 1,68%
16,01 37,89
15,08 5,81% 36,23 4,37%
UIEED 5 - 16,76 4,69% 39,90 5,31%
90%CP + > di 28 di
10%SA - . |a's : IE?S
'e's. eSV'IO Res. Média | Res. Individual esv'|o Res. Média
Individual Relativo (MPa) - Final (MPa) Relativo (MPa) - Final
(MPa) (mddulo) (maodulo)
- 33,07 2,41%
29,81 2,69% 31,59 2,17%
29,03 32,29
28,18 2,93% 30,93 4,22%
29,10 0,23% 33,58 3,98%
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1 dia 3 dias
Res. Desvio Res. Média |Res. Individual| DSV | Res. Média
Individual Relativo (MPa) - Final (MPa) Relativo (MPa) - Final
(MPa) (médulo) (méddulo)
22,73 5,27% 46,06 1,65%
21,25 1,57% 44,13 2,62%
21,59 45,32
Traco 6 - 20,79 3,70% 45,76 0,97%
90%CP + : | 257 [ -
10%SA + 7 dias 28 dias
0,5%NS i i
F.{e.s. Desv.lo Res. Média | Res. Individual Desvp Res. Média
Individual Relativo (MPa) - Final (MPa) Relativo (MPa) - Final
(MPa) (médulo) (mddulo)
- 62,57 2,16%
58,45 4,59% 58,70 4,16%
55,88 61,25
54,17 3,07% 62,93 2,75%
55,03 1,52% 60,79 0,75%
1 dia 3 dias
. Desvi Desvi
F.{e.s eSV.IO Res. Média | Res. Individual eSYIO Res. Média
Individual Relativo (MPa) - Final (MPa) Relativo (MPa) - Final
(MPa) (mddulo) (mddulo)
14,27 1,20% 34,24 3,23%
13,66 3,13% 33,43 0,77%
14,10 33,17
Traco 7 - 14,37 1,93% 31,85 3,99%
90%CP + : | 289 [ - |
10%SA + 7 dias 28 dias
1,0%NS i i
0 Bgs. DeSV.IO Res. Média | Res. Individual Desv.lo Res. Média
Individual Relativo (MPa) - Final (MPa) Relativo (MPa) - Final
(MPa) (médulo) (mddulo)
47,18 4,27% 49,48 3,60%
49,68 0,79% 54,27 5,73%
49,29 51,32
51,01 3,48% 52,94 3,15%
; - 48,61 5,29%
1 dia 3 dias
Be.s' DESV.IO Res. Média | Res. Individual DESV'IO Res. Média
Individual Relativo (MPa) - Final (MPa) Relativo (MPa) - Final
(MPa) (mddulo) (modulo)
13,55 0,87% 26,85 2,35%
13,67 27,50
Traco 8 - 13,30 2,73% 26,60 3,27%
90%CP + 14,17 3,60% 29,04 5,62%
10%SA + 7 dias 28 dias
1,5%NS i i
0 Ind?fiZual RZT:;IVOO Res. Média | Res. Individual RZT:;'\?O Res. Média
(MPa) (médulo) (MPa) - Final (MPa) (médulo) (MPa) - Final
51,11 2,07% 49,43 1,59%
50,07 50,23
48,05 4,04% 50,96 1,45%
[ s [ -] 50,20 0,14%
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Tragdo aos 28 dias

Res. Individual (MPa) Desvio Relativo (mdédulo) Res. Média (MPa) - Final
Trago 1 - Referéncia 4,98 4,23%
5,36 3,12% 520
5,67 9,00%
4,79 7,90%
Tragdo aos 28 dias
Res. Individual (MPa) Desvio Relativo (mdédulo) Res. Média (MPa) - Final
4,74 0,00%
Trago 4 - 100%CP+ 1,5%NS
4,80 1,34% 4,74
4,47 5,65%
4,94 4,30%
Tragdo aos 28 dias
Res. Individual (MPa) Desvio Relativo (mddulo) Res. Média (MPa) - Final
Traco 5 - 90%CP + 10%SA 4,45 28,39%
6,75 8,76% 6.21
5,99 3,56%
5,89 5,20%
Tragdo aos 28 dias
Res. Individual (MPa) Desvio Relativo (mddulo) Res. Média (MPa) - Final
Trago 8 - 90%CP + 10%SA + 7,55 0,85%
1,5%NS 7,33 2,21% 249
7,59 1,36% '
5,58 20,44%
Tragdo aos 28 dias
Res. Individual (MPa) Desvio Relativo (mddulo) Res. Média (MPa) - Final
Traco 2 - 100%CP + 0,5%NS %20 0,50%
’ 4,10 2,91%
4,37 3,42% 423
5,03 13,67%
Tragdo aos 28 dias
Res. Individual (MPa) Desvio Relativo (mddulo) Res. Média (MPa) - Final
4,08 2,04%
Trago 3 - 100%CP + 1,0%NS
3,96 4,80% 4,00
3,96 4,80%
4,51 9,26%
Tragdo aos 28 dias
Res. Individual (MPa) Desvio Relativo (mddulo) Res. Média (MPa) - Final
Trago 6 - 90%CP + 10%SA + 8,31 21,42%
0,5%NS 6,36 0,07% 635
6,22 2,14% '
6,48 2,07%
Tragdo aos 28 dias
Res. Individual (MPa) Desvio Relativo (mddulo) Res. Média (MPa) - Final
Trago 7 - 90%CP + 10%SA + 5,98 16,23%
1,0%NS 4,43 8,82% 4,86
4,61 5,15%
5,54 13,97%
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II. IMAGENS OBTIDAS NO ENSAIO DE MET
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