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RESUMO

O cimento é o produto mais utilizado em edificacbes no mundo; porém consome
muita energia, além de lancar uma quantidade significativa de gas carbdnico
(CO2) na atmosfera durante sua fabricacdo. Os compdsitos de cimento (pasta,
argamassa e concreto) possuem resisténcia a compressao satisfatoria; porém sua
resisténcia a tracdo € muito menor. Assim, pretende-se utilizar micro e
nanomateriais de carbono, que possuem elevada resisténcia a tracdo, em
compoésitos de cimento para melhor atender as necessidades de sua aplicagdo. O
presente trabalho busca produzir e caracterizar um cimento Portland fabricado
com micro e nano-estruturas de carbono sintetizadas diretamente sobre escoria
de alto-forno em processo rotativo e estacionario. Os produtos da sintese foram
caracterizados empregando as técnicas de microscopia eletrbnica de varredura
(MEV), microscopia eletrbnica de transmissédo (MET), termogravimetria (TG) e
espectroscopia por Raman. Argamassas foram preparadas com cimento CP IlI-E-
40 contendo micro e nanoestruturas de carbono num teor de 0,1 e 0,3 % em
relagdo a massa de cimento. A resisténcia a compressao, resisténcia a tracao por
compressédo diametral e 0 modulo de deformacéo estatico das argamassas foram
avaliados nas idades de 7, 28 e 56 dias. Uma argamassa de referéncia sem micro
e nanoestruturas de carbono também foi fabricada e avaliada para comparacao.
Os resultados mostram que a resisténcia mecanica da argamassa e o modulo de
deformacdo secante estatico, de maneira geral, ndo foram afetados de forma
significativa pela adicdo de micro e nanoestruturas de carbono. J& a micrografia

da argamassa, em diferentes idades, indica altera¢des na sua microestrutura.

Palavras-chave: escéria de alto-forno, sintese, micro e nanoestruturas de

carbono, argamassa, caracterizacdes, ensaios mecanicos
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ABSTRACT

Cement is the most widely used building material in the world; however, it
consumes a lot of energy and releases a significant amount of carbon dioxide
(CO2) in the atmosphere during its manufacture. Cement composites (paste,
mortar and concrete) have satisfactory compressive strength but lower tensile
strength and ductility. Thus, the use of micro and nano-structured carbon
materials, which have high tensile strength, in cement composites has been
investigated to increase even further their applications in the construction industry.
In this scenario, this study analyzes the production and characterization of
Portland cement manufactured with micro and nano-structured carbon materials
synthesized directly over blast furnace slag on rotary and stationary process. The
synthesis products were characterized by scanning (SEM) and transmission
electron microscopy (TEM), thermogravimetric analysis (TG), and for Raman
spectroscopy. Mortars were prepared with cement CP IlI-E-40 containing micro
and nano-structured carbon materials in a content of 0.1 and 0.3% with respect to
the cement mass. Uniaxial compressive strength, static secant modulus of
deformation static and splitting tensile strength of the mortars were evaluated in
the ages of 7, 28 and 56 days. A reference mortar without the micro and
nanostructured carbon material was also produced and analyzed for comparison.
The results show that mechanical strength and static secant modulus of
deformation static of the mortars was unchanged with the addition of the micro and
nano carbon structures. Already the micrograph of the mortar made at different

times indicates changes in its microstructure.

Keywords: blast furnace slag, synthesis, micro and nanostructured carbon, mortar,

characterization, mechanical tests
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1 INTRODUCAO

O concreto é o segundo material mais consumido no mundo, superado apenas
pela agua. Sua utilizacdo causa impacto ambiental devido ao emprego do cimento
Portland. Para cada m3 de concreto produzido consome-se em aproximadamente
270 kg de cimento. Para cada tonelada de clinquer fabricado, aproximadamente
900 kg de CO2 sao langcados na atmosfera. Portanto, para diminuir esses efeitos
ambientais, a industria de cimento vem substituindo parte do clinquer, principal
matéria-prima do cimento, por adi¢des minerais, que geralmente sdo subprodutos

ou rejeitos agroindustriais (ISAIA, 2011).

Silva (2007) afirma que o uso de adicbes minerais pode ser vantajoso em trés
aspectos: no desenvolvimento sustentavel, uma vez que ha diminuicdo do
consumo de energia e de emissdo de CO2 na produgéo do cimento; do ponto de
vista técnico a principal influéncia é no aumento da durabilidade do concreto e do

aspecto econdmico as adicdes tém precos e custos menores que o clinquer.

As adi¢cdes minerais de escéria granulada de alto-forno, materiais pozolanicos e
filer calcario tiveram sucesso ao serem incorporadas na composi¢cao do cimento
Portland, pois se combinam e/ou sédo ativadas pelo hidroxido de célcio liberado
nas reacdes de hidratacdo do clinquer. Com isso, obtém-se compostos com
melhores propriedades ligantes e ainda com maior durabilidade. Essas adi¢oes,
em geral, diminuem as emissodes de gases poluentes, contribuindo para a reducéo

do descarte destes subprodutos ou rejeitos industriais (BATTAGIN, 2011).

Com o intuito de desenvolver novos produtos para aprimorar o desempenho do
cimento e reduzir os impactos ambientais provenientes da sua producgéo, tem-se
estudado a estrutura interna da pasta em escala nanométrica. Para tal, sdo
utilizadas técnicas como difracédo de raios-X, microscopia eletrénica de varredura,
dentre outros. As pesquisas no ramo da nanoescala sobre as propriedades dos
materiais s&o promissoras, pois indicam uma melhora no desempenho dos
produtos e dos compdsitos. No caso de compostos de cimento Portland, os
estudos em nanoescala tém possibilitado a melhor compreensédo da formacéao dos
produtos de hidratagédo do cimento (ISAIA, 2011).



Gleise (2007) define nanotecnologia como o estudo dos materiais e das estruturas
com tamanho variando entre 1 e 100 nanémetros (10° a 10’/m). A nanotecnologia
/ nanociéncia é multidisciplinar e aplicavel a todas as areas da ciéncia tendo fortes
e multiplas interacdes entre elas (quimica, fisica, materiais, engenharias). A partir
do refino da estrutura dos materiais ou de adigcbes de tamanho nanométrico é
possivel a obtencdo de um compdsito com maior area superficial de contato e
com maior reatividade proporcionando vantagens em termos de resisténcia e de
durabilidade.

Materiais a base de cimento, quando submetidos a tensbes de tracdo, sdo muito
guebradicos e susceptiveis a rachaduras, o0 que por sua vez tém implicacdes no
seu desempenho mecanico e na sua durabilidade. A nanotecnologia € introduzida
em materiais cimenticios para abordar estas questfes. Os nanomateriais,
especialmente os nanomateriais a base de carbono, ajudam a melhorar/modificar
as propriedades mecanicas, durabilidade e propriedades funcionais de materiais
cimenticios devido as suas excelentes propriedades intrinsecas como elevada

resisténcia a tracdo e médulo de elasticidade (Han et al., 2015).

Neste contexto, pretende-se com a presente pesquisa realizar a estruturacéo da
escoria de alto-forno, um subproduto da siderurgia, com micro e nanoestruturas

de carbono e incorpora-la no cimento de alto-forno.

1.1 Justificativa

A justificativa desse estudo tem como ponto de partida o fato de néo terem sido
encontradas, na literatura, pesquisas sobre a utilizacdo da escéria como material
suporte no processo de sintese de micro e nanoestruturas de carbono crescidos
diretamente sobre a mesma utilizando o método CVD. Existem estudos ja
publicados que utilizam como material de suporte o clinquer de cimento. Esses
estudos serviram de base de comparacéo para desenvolvimento dessa pesquisa,

visto que a composicdo do clinquer e da escoria de alto-forno sdo semelhantes.



Esta nova abordagem prop6e a producdo de um cimento Portland de alto-forno
com micro e nanoestruturas de carbono sintetizadas diretamente sobre a escoria
de alto-forno, de forma a ndo comprometer o desempenho do referido cimento.
Além disso, é de extrema necessidade de que a producdo desse cimento seja
cada vez mais sustentavel, de modo a preservar o meio ambiente e 0s recursos

naturais para as futuras geragoes.

1.2 Objetivo

O presente trabalho tem como objetivo geral a sintese estatica de um cimento
Portland de alto-forno fabricado com micro e nanoestruturas de carbono
sintetizados diretamente sobre a escoria de alto-forno, bem como a sua
caracterizagdo. A escoéria nanoestruturada serd utilizada como substituicdo de
parte do clinquer nesse cimento Portland. Dentro deste objetivo, os seguintes

aspectos serao analisados:

a) determinacdo dos parametros do processo de sintese por CVD das micro e

nanoestruturas de carbono diretamente sobre a escoéria de alto-forno;

b) caracterizacdo da escoOria nanoestruturada, através da microscopia
eletrbnica de varredura, da microscopia eletrénica de transmissdo, da
analise de rendimento por termogravimetria, da queima do material
diretamente na mufla, e determinagéo da area de superficie especifica (ASE)

por BET e da Espectroscopia Raman.

c) andlise comparativa das propriedades mecanicas (resisténcia a compressao,
resisténcia a tracdo por compressao diametral e modulo de deformacao
estatico) de argamassas fabricadas com cimentos Portland de alto-forno
convencional (CPIll E-40) e também o fabricado com diferentes teores de

micro e nanoestruturas de carbono;

d) avaliagdo da microestrutura das argamassas produzidas com diferentes
teores de micro e nanoestruturas de carbono por meio da microscopia

eletrbnica de varredura.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Nanotecnologia e nanociéncia

A Nanotecnologia e a Nanociéncia foram descobertas recentemente e tém por
meta dominar parte, mesmo que pequena, do virtuosismo da natureza na
organizacdo da matéria, atomo por atomo, molécula por molécula (CHAVES,
2002).

Segundo Chaves (2002), a nanotecnologia visa a compreensdo da matéria,
enquanto que a nanociéncia visa ao controle da matéria, ambas em escala
nanométrica. O prefixo “nano-" é usado na ciéncia para designar um bilionésimo,
ou seja, um nanbémetro corresponde a um bilionésimo de metro (simbolo nm e
equivalente 10° m). Pode-se dizer que a escala tipica de um virus é de 100 nm,
um atomo mede cerca de 0,2 nm e o didmetro de um fio de cabelo humano

aproxima-se de 30.000 nm.

Conforme Pimenta e Melo (2007), as propriedades de um material em escala
nanomeétrica sdo consequéncia das manifestacbes dos efeitos de confinamento
qguantico dos elétrons e os chamados efeitos de superficie. O efeito quantico
reduz o nimero de particulas e origina um novo arranjo onde os elétrons se
distribuem. Por sua vez, os efeitos de superficie sdo mais evidentes em amostras

menores.

Ainda de acordo com Pimenta e Melo (2007), o controle do tamanho e da forma
do nano-objeto implica no surgimento de novas propriedades dos materiais
nanomeétricos, possibilitando a formacdo de novos dispositivos tecnolégicos com

finalidades especificas.

Para Gleise (2007), o desenvolvimento de materiais nanomodificados pode, por
exemplo, tornar as estruturas com eles fabricadas mais resistentes. O IRC (2002)
relata que a incorporacdo de nanoparticulas em matrizes de cimento permite o

controle da microestrutura, criando materiais mais resistentes e mais duraveis.



2.2 Micro e nanoestruturas de carbono

No campo da nanotecnologia e nanociéncia, as estruturas a base de carbono
ocasionaram interesse em diversas areas cientificas devido as suas propriedades
Unicas (DRESSELHAUS, 1996). Existem diferentes estruturas contendo carbono.
Para Kim (2013) essas estruturas se diferem uma das outras, conforme sua

morfologia (Figura 2-1).

NFC NTCPS

Figura 2-1 Estrutura a base de carbono.
Fonte: Adaptado Kim (2013).

Para Melechko et al. (2005) as nanofibras de carbono (NFC) s&o estruturas
cilindricas ou conicas que tém diametros variados. Em geral, consistem em
camadas de grafeno empilhadas formando cones ou cilindros. As variagdes na
estrutura interna da NFC sdo comumente identificadas em estrutura do tipo

espinha de peixe (herringbone) e do tipo bambu (bamboo-like).

J& os nanotubos de carbono (NTC) também sdo estruturas que se baseiam na
folha de grafeno. Os NTC, do ponto de vista estrutural, formam-se através de
multiplas camadas de folhas de grafeno enroladas em forma cilindrica com
cavidade oca (NTCPM), ou por uma unica camada (NTCPS). Os NTCPM também
podem ter textura interna tipo de espinha de peixe e tipo bambu (BHUSHAN,
2007).



Para Bhushan (2007), a formacéo dos NTCPM é mais complexa do que NTCPS,
pois envolve as varias formas no qual as folhas de grafenos podem ser exibidas e
dispostas dentro da morfologia filamentar. As vezes, ndo se consegue classificar
uma estrutura em NTCPM ou em NFC. A principal diferenca entre NFC e NTCPM

€ a variacdo na disposicao tubular.

A Figura 2-2 apresenta a micrografia obtida pela técnica MET, da nanofibra do
tipo espinha de peixe (a) e tipo bambu (b), ambas com cavidades macicas. J4 em
(c) apresenta-se nanotubo de multiplas paredes tipo bambu com cavidade oca

(seta).

Figura 2-2 Andlise por microscopia eletrénica de transmisséao: (a) NFC tipo
espinha de peixe, (b) NFC tipo bambu e (c) NTCPM tipo bambu.
Fonte: Melechko et al. (2005); Bhushan (2007).

Outros autores reforcam que a diferenca entre NFC e NTC € o tamanho do
didmetro e orientagdo das folhas. Os NTC apresentam didmetro menor e séo
formados por folhas de grafeno ordenadas ao longo do eixo, enquanto que a
orientacdo das folhas de grafeno das NFC forma um angulo (o) com o eixo
(MELECHKO et al.,, 2005; LUDVIG, 2012; BHUSHAN, 2007). A Figura 2-3
apresenta uma comparagao esquematica entre os angulos formados na NFC e no
NTC.



NFC

NTC

o=0

Figura 2-3 Comparacédo esquematica entre os angulos formados na NFC e no
NTC.

Fonte: Melechko et al. (2005).

De acordo com Hiremath et al. (2017), as NFC e os NTC sdo usados como

nanomateriais de reforco para aumentar as propriedades mecanicas e fisicas dos

compositos. No entanto, o procedimento de sintese para ambas sdo semelhantes

(CVD), mas as propriedades séo diferentes como apresentado na Tabela 2-1.

Tabela 2-1 - Principais propriedades da NFC e do NTC

Propriedades NFC NTCPM NTCPS Aco inoxidavel
Diametro (nm) 50 - 200 2-30 0,75-3 -
Comprimento (um) 50 -100 0,1-50 1-50 -
Area superficial especifica (m2 / g) 200 200 - 400 400 - 900 -
Médulo de Young (TPa) 0,24 0,8-0,9 |=1(de1ab) = 0,2
Resisténcia a tracédo (GPa) 2,92 150 13-53 =0,65-1
Alongamento até ruptura (%) - 23,1 16 15-50

Fonte: Hiremath et al. (2017); Han et al. (2015); Bhushan (2007); Siddique e Metha (2014);
Bellucci (2005).

Analisando a Tabela 2-1, observa-se que o diametro e o comprimento da NFC

sdo maiores que do NTC. Com relagéo as propriedades mecanicas, os NTCPS e

hY

0s NTCPM possuem valores de médulo de Young e de resisténcia a tragéo

superior ao do aco inoxidavel, o que mostra o bom desempenho dos nanotubos

de carbono a tracdo. As NFC, por sua vez, possuem modulo de Young e de

resisténcia a tracao inferior aos NTC.
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Outra estrutura a base de carbono € mostrada na Figura 2-4. Trata-se da
formacdo de estruturas tipo onions, na qual consistem em varias camadas de
carbono concéntricas envolvendo um nucleo oco ou uma particula de metal
(KANG et al. 2008, ZEIGER et al., 2016). Semelhante definicdo foi dada por
McDonough e Gogotsi (2013), na qual a estrutura cebola possui formato de
conchas esféricas de carbono. Esse nome é devido a estrutura em camadas
concéntricas semelhante a de uma cebola. Essas estruturas também sé&o
chamadas de nano-cebolas de carbono (carbon nano-onions) ou cebola de

carbono (onion-like carbon).

Figura 2-4 Estrutura tipo cebola: micrografia por MET.
Fonte: Adaptado Kang et al. (2008).

Para Zeiger et al. (2016), algumas caracteristicas estruturais de uma estrutura
como cebola incluem: variacdo no grau de ordenacdo de carbono, sendo
altamente defeituosos; apresenta forma variando de esférico a poliédrico;
tamanhos tipicos variando entre 5-10 nm (até 10 nm é possivel encontrar). Em
comparacdo com nanotubos de carbono, quase todas as estruturas cebolas
qualificam-se como estruturas de paredes multiplas. A caracteristica estrutural
que difere as estruturas cebolas de nanotubos de carbono é o carater de multiplas

conchas claramente visivel.



2.2.1 Processo de sintese de estruturas a base de carbono por CVD

A sintese de estruturas a base de carbono pode ser feita através de varios
processos, sendo os mais empregados: o método do arco de corrente, ablacéo
por laser, HIPCO (High Pressure CO conversion) e processo de decomposi¢cao

quimica a vapor (CVD - Chemical Vapour Deposition).

No caso de sintese sobre clinquer de cimento, o processo CVD é a metodologia
mais usada apesar de sintetizar nanoestruturas com imperfei¢cdes. Por outro lado,
€ a técnica mais promissora e econémica para a producdo em grande escala de
clinquer nanoestrurado (LUDVIG, 2012). Por estas razdes, ela sera a técnica a
ser utilizada na sintese sobre a escoria de alto-forno e a Unica a ser descrita a

seqguir.

Para a realizacdo da sintese pelo método CVD utiliza-se como insumo gases
precursores de carbono, catalisadores e gases nobres. E necessaria uma
atmosfera sem oxigénio, com uma determinada pressdo e temperatura
controladas (BHUSHAN, 2007).

Ludvig (2012) descreve alguns insumos frequentemente empregados no processo
de sintese sendo: nitrogénio (N) ou outro gas nobre como o argbnio (Ar)
empregado como gas de arraste; fontes de carbono em geral hidrocarbonetos
(metano, etileno, acetileno, etc.) e como catalisador utilizam-se metais como Ferro
(Fe), Cobre (Cu) e Niquel (Ni).

Bhushan (2007) menciona que a sintese pelo método CVD envolve a
decomposicao catalitica de uma fonte contendo carbono em particulas metélicas,
ocorrendo no inicio da sua decomposicdo uma quebra da molécula por pirolise. E
um processo heterogéneo que envolve passar um fluxo gasoso contendo uma
determinada percentagem de um hidrocarboneto sobre as particulas de metal de

transicéo (Fe, Cu, Ni) em um forno.
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A formacdo dos NTC/NFC via processo CVD esta apresentada na Figura 2-5,
onde é mostrada em (1) deposi¢do das particulas metalicas sobre o substrato
(suporte); em (2) decomposicdo catalitica de um gas carbbnico; e em (3)
crescimento dos NTC/NFC.

Material de Particula do catalisador NTC/NFC
suporte para

o catalisador
@ - d? » »
(1) ' (2) (3)

Figura 2-5 Formacdo dos NTC/NFC via processo CVD.
Fonte: Adaptado Bhushan (2007).

Para Weissker (2010), o substrato atua como suporte para a nucleagdo e
crescimento dos NTC/NFC. O substrato deve ser termicamente estavel sob
condicBes de processo e também deve ser inerte para reacdes com os diferentes
catalisadores metalicos e com o carbono evitando, assim, o aparecimento de
microprecipitados e aglomeracdo das nanoparticulas metalicas durante a sintese
(LADEIRA et al., 2009, WEISSKER, 2010).

Para Kumar e Ando (2010) um crescimento de NTC eficiente depende da
interacdo catalisador-substrato. A reacdo metal-substrato pode cessar o
comportamento catalitico do metal. O material do substrato, a sua morfologia
superficial e texturas, afetam muito o rendimento e a qualidade dos NTC
resultantes. Alguns substratos comuns usados no método CVD séao: grafite,

quartzo, alumina, silicato de alumina e 6xido de magnésio.
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O tamanho das particulas de catalisador é um fator decisivo no processo CVD
para controlar o diametro (WEISSKER, 2010) e a morfologia do NTC/NFC
(BHUSHAN, 2007). O catalisador com uma determinada composi¢do quimica
pode levar a produtos diferentes, dependendo do método de preparacéo utilizado.
A selecdo do catalisador também pode influenciar no nimero de paredes dos
NTC. Além disso, deve-se levar em conta a concentracdo e a interacdo entre
suporte - metal (Allaedini et. al., 2016). Kumar e Ando (2010), confirmaram que 0s
NTCPS/NTCPM podem ser crescidos seletivamente pela adequada selecédo de
catalisador e concentracdo. Quanto maior a concentracdo mais diversificado é o
tipo de NTC. Para aumentar o crescimento do NTC/NFC, o elemento aluminio é
frequentemente utilizado como material intercalar na sintese quer como filme de

metal puro ou quer como alumina (WEISSKER, 2010).

Uma visado esquematica de um forno utilizado na producéo de nanoestruturas de

carbono pelo método CVD foi apresentado na Figura 2-6.

L]

700 a 100 °C
> Material de suporte

o 4

el
de carbono

Figura 2-6 Visdo esquematica método CVD.
Fonte: Adaptado Ludvig (2012).

Segundo Souza (2015), durante a sintese pelo processo CVD é necessario levar
em conta o tipo de reator utilizado, a temperatura, a pressdo, o tempo de
residéncia do material no forno e o tipo de catalisador. Esses parametros
interferem diretamente na quantidade de vazdo utilizada do gas precursor,
morfologia, quantidade de material produzido no processo (rendimento) e

gualidade final do produto.
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De acordo com Kumar e Ando (2010), existem dois tipos de crescimento de
estruturas de carbono sobre o catalisador (Figura 2-7). No tipo “tip-growth” (Figura
2-7-a), o hidrocarboneto decompde-se no topo da superficie do metal (i) e
empurra a particula do metal de baixo para cima (ii). Ocorre a separacao entre o
substrato e o metal (iii), pois sua interagdo é fraca. Por sua vez, no tipo “base-
growth” (Figura 2-7-b), onde existe uma forte ligacdo entre catalisador e substrato,
o hidrocarboneto decompde-se no topo da superficie do metal (i) e os NTC

crescem acima deste (ii).

(a) tip-growth (i) (i) \{:le/ (iii)
\Ct/ i
\CLH'I(/ HZT C HET
[ substrate I | | |
(b) base-growth 0] (i) fﬁ\\“\\\\
CHy CH,
\ / \ / CH, CH, GH, CiHy

— AR S
Substrato

Figura 2-7 Crescimento de estruturas de carbono: (a) tip-growth e (b) base-growth.
Fonte: Adaptado Kumar e Ando (2010).
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Para Weissker (2010) a combinacdo do crescimento tip-growth e base-growth
resultam no mecanismo apresentado na Figura 2-8. Neste supde-se que o estado
inicial segue o modo de crescimento base-growth. Algumas particulas de
catalisador estdo ancoradas no suporte (a). Os hidrocarbonetos se decompdem
na superficie das particulas do catalisador juntamente com outras particulas de
catalisador flutuante (B). A deposicdo de particulas de ferro no local de
crescimento ocorre continuamente, assim o modo de crescimento muda de modo
de base-growth para tip-growth (C — D). Quando o material deposita a partir da
fase gasosa, o crescimento continua (E) até se formar uma cépsula estavel. Se a
capsula estiver fechada, o chamado crescimento secundéario pode ocorrer. Este
ocorre devido a molhabilidade do catalisador metalico ser baixa e as particulas se

separam facilmente (passos F e G).

® Carbono

O Metal

Figura 2-8 Esquema da combinac&o do crescimento tip-growth e base-growth.
Fonte: Adaptado Weissker (2010).

Sengupta e Jacob (2010) afirmam que durante o crescimento tip-growth as
pequenas nanoparticulas de metal com didmetros menores do que o diametro
interior do tubo pode difundir para dentro das cavidades devido a
nanocapilaridade. As forcas das paredes do NTC podem confinar a particula de
catalisador a um diametro fixo. Esses mesmos autores sugerem um modelo de
crescimento dos nanotubos com enchimento parcial de Fe, como mostrado
esquematicamente na Figura 2-9 (a), na qual é possivel notar que as particulas
do catalisador correspondem ao diametro interno dos NTC. Ja na Figura 2-9 (b) é

apresentado uma imagem de MET com encapsulado do ferro dentro do NTC.
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Figura 2-9 NTC com enchimento parcial de catalisador: (a) esquema de
crescimento e (b) imagem de MET do crescimento.
Fonte: Sengupta e Jacob (2010).

Ziebro (2009) explica que a sintese pelo método CVD pode propiciar a formacgéo
de nanocapsula de carbono com ndcleo metalico. Essa formacao ocorre quando a
elevacdo da temperatura (cerca de 750 °C) aumenta a taxa de difusdo do carbono
no catalisador, fazendo com que a concentracdo de carbono fiqgue mais regular no
seu interior. Quando o carbono no catalisador fica supersaturado, ocorre a
formacdo da camada de grafeno em toda a superficie do catalisador e essa
estrutura é denominada nanocapsula de carbono. Quanto maior a temperatura de

sintese mais regular ou circular € forma das nanocépsulas (KANG et al. 2008).

Abé (2014), em seus estudos, sintetizou NTC pela técnica CVD a 900 °C. Utilizou-
se SiO2 como substrato, filmes de niquel como catalisador, gas metano e
nitrogénio. Em sua sintese observou-se a presenca de NTC e a predominancia de
nanocapsulas de carbono conforme apresentado pela imagem de MEV da Figura
2-10.
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Figura 2-10 Nanocapsulas de carbono com particulas metdlicas obtida no ensaio
de microscopia eletrénica de varredura.
Fonte: Abé (2014).

De forma semelhante ao crescimento de NTC, as estruturas tipo cebola podem
ser produzidas pelo método CVD (BUTENKO et al., 2010). Para Zeiger et al.
(2016), dependendo do método de sintese e dos paréametros de sintese, as
cebolas de carbono resultantes diferem em tamanho, composicdo quimica, fase e

morfologia.

Kang et al. (2008) citam que para o crescimento da estrutura tipo cebola, as
camadas grafiticas sdo formadas em torno da superficie do catalisador até sua
saturacdo (Figura 2-11 a). Quando o liquido da particula de catalisador muito
pequena evapora-se, através dos defeitos e o vazio das camadas grafiticas, sao

formadas as cebolas de carbono ocas (Figura 2-11 b).

Carbono ﬁ

N RN

(@)

U RN

(b) N —-—

Figura 2-11 Crescimento de estruturas tipo cebola: (a) saturacado catalisador e (b)
evaporacao catalisador.
Fonte: Adaptado Kang et al. (2008).
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Schnitzler et al. (2003) sintetizaram NTCPM pelo método CVD em atmosfera de
argobnio, utilizando como substrato vidro poroso Vycor (PVG) e como catalisador
ferroceno puro ou mistura de ferroceno com Fe3(CO)i2. Os resultados mostram
NTCPM preenchidos por catalisador, estrutura tipo cebola, como observado pela
técnica MET (Figura 2-12).

.

Figura 2-12 Estruturas: (a) NTCPM preenchidos por catalisador e (b) tipo cebola.
Fonte: Adaptado Schnitzler et al. (2003).

2.2.2 Uso de micro e nanoestruturas a base de carbono em matrizes de

cimento Portland

Muitos estudos tém sido feitos sobre a adigdo de micro e nanoestruturas a base
de carbono em matrizes de cimento (pasta, argamassa e concreto). A seguir
serdo descritas algumas dessas pesquisas.

Li et al. (2005) analisaram argamassas fabricadas com a mistura fisica NTCMP,
ambas com concentragdo 0,5 % de material nanoestruturado sobre a massa de
cimento. Utilizou-se um traco 1:1,5 (cimento: areia) e relacdo agua/cimento de
0,45. As argamassas com NTCPM apresentaram aumento na resisténcia a

compresséo e a flexdo de 19% e 25 %, respectivamente.
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Batiston (2007) verificou os efeitos da mistura fisica de NTC em argamassa com
teores de 0,25 % e 0,5 % de NTC de alta pureza. O melhor resultado encontrado
foi utilizando teor de 0,5 % de NTC, no qual um ganho de quase 25 % foi obtido
na resisténcia a compressao. Ja nos ensaios de resisténcia a tracdo o ganho foi

de cerca de 5 %.

Melo (2009) analisou o comportamento de argamassa fabricada com cimento
CPV-ARI com aditivo dispersante e mistura fisica de nanotubos de carbono com
paredes multiplas de alta qualidade, nos teores de 0,30 %, 0,50 % e 0,75 % da
massa do cimento. Os nanotubos foram produzidos pelo método deposicao da
fase quimica a vapor (CVD). Os resultados obtidos, na idade de 28 dias, nos
ensaios de resisténcia a compressdo mostraram ganhos aproximados de 12 %
usando teor de 0,30 %. Para o teor de 0,50 %, o aumento foi de quase 9 %, e
para o teor de 0,75 % a resisténcia teve acréscimo de aproximadamente 1 %, o
qgue representa um valor bem préoximo da amostra de referéncia evidenciando o
excesso de nanotubos na mistura. Ja com relacdo a resisténcia a tracdo, com a
incorporagao de nanotubos nos teores de 0,30 % e 0,50 % foram encontrados

ganhos de respectivamente 34 % e 8 %.

Shah et al. (2010) investigaram as alteracées das propriedades mecanicas da
pasta de cimento reforcada com a mistura fisica de NFC e NTCPM. Comparando
os resultados, verificou-se que a NFC propiciou ao nanocompdésito a capacidade
de transportar cargas mais elevadas a tensdes mais baixas. Estes autores ainda
relatam que provavelmente a ligacédo entre NFC e matriz foi aumentada devido a
sua textura da superficie exterior incomum, ou seja, as arestas ajudaram a
ancorar a NFC na matriz, evitando o deslizamento interfacial e permitindo uma
transferéncia de carga mais eficiente através de fissuras e poros. Semelhante aos
resultados de resisténcia a flexdo, as amostras reforcadas com nanofibras

exibiram moédulo de Young melhorado em relacdo a pasta de referéncia.
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Batiston (2012) utilizou em seus estudos mistura fisica variando os teores de NTC
em 0,05 % e 0,1 % em pasta de cimento. A adicdo de NTC n&o apresentou
influéncia sobre a resisténcia a compresséo e a tracdo. Esse autor justificou que
esse fato pode ter ocorrido devido a utilizacdo de baixos teores de nanotubos, nos
quais nado promoveu interacdo suficiente entre a matriz de cimento e NTC e
prejudicou a transferéncia de esforco mecéanico. A matriz também apresentou
variacdo na microestrutura e aumento na formacdo de zonas fracas, pelo NTC

adicionado ser heterogéneo.

Ludvig (2012) produziu NTC/NFC sobre o clinquer de cimento, pelo método CVD,
em um forno estacionario para avaliar o comportamento mecéanico da argamassa
fabricada com esse material produzido. Dentro do forno, utilizou-se uma barca de
carbeto de silicio para acomodacgéo do material para sintese. Para a realizacao da
sintese, empregou-se o argdnio como gas de arraste e o acetileno como fonte de
carbono. Utilizou-se cimento CP 111-40 com aditivo dispersante, mistura “in situ”
NTC/NFC nos teores de 0,30 % em relacdo a massa de cimento, relacao a/c igual
a 0,4, e traco 1:3. O rendimento de NTC/NFC em massa foi de aproximadamente
10 %. Os resultados obtidos, aos 28 dias, no ensaio de resisténcia a compressao
mostram ganho de 54 %; jA no ensaio de resisténcia a flexdo obteve ganho de

quase 7 % e 11 %, nas idades de 7 e 28 dias, respectivamente.

Marcondes (2012) verificou a adicdo, por mistura fisica, de NTC de paredes
multiplas, sintetizados pelo método CVD, em concretos. O teor de NTC utilizado
foi de 0,3% em relacdo a massa de cimento. Nos ensaios mecanicos, aos 28 dias,
foi encontrado um ganho de 36 % na resisténcia a compresséo e de 19 % na

resisténcia a tragdo.
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Souza (2015) analisou o desempenho de pastas fabricadas com cimento CPV-
ARI, nas quais adicionou aditivo dispersante e NTC nos teores de 0,10 %, 0,30 %
da massa de cimento. Na referida pesquisa, empregou-se o método CVD
sintetizando NTC continua e diretamente sobre o clinquer do cimento em um
forno rotativo. Empregou-se na sintese o gas argbnio (g4s de arraste), o gas
etileno (fonte de carbono) e como catalisador o Fe. O material sintetizado e que
foi utilizado para fabricacéo das pastas tinha rendimento préximo de 12 % de NTC
em massa. Os resultados obtidos, aos 28 dias, utilizando teor de 0,1 %
apresentaram nos ensaios de resisténcia a compressao e de resisténcia a tracao,
ganho de quase 14 % e 26 %, respectivamente. Com relagdo, ao de teor de 0,3 %
as pastas apresentaram ganho na resisténcia a compressao de aproximadamente

13 % e na resisténcia a tracédo quase 11 %.

De acordo com Souza (2015) a influéncia dos NTC e NFC na microestrutura dos
compositos cimenticios € decorrente de processos fisicos e quimicos durante o

processo de hidratacao do cimento e dos produtos resultados desse.

Li et al. (2005) mencionam que adicdo de nanoparticulas em argamassa melhora
a microestrutura do material, pois as interacdes interfaciais entre as
nanoparticulas e os produtos de hidratacdo de cimento produzem uma forca de
ligacdo elevada e aumentam a eficiéncia de transferéncia de carga da matriz de
cimento para o reforco. Além disso, essa adicdo diminui a porosidade do
compdsito de cimento tornando-o muito mais compactados e produz o efeito de
‘ponte” entre os nanomateriais, que garante a transferéncia de carga através de
vazios e fissuras no caso de tensdes de tracdo. Com relacdo as propriedades
mecanicas da argamassa, conforme apresentado em sua pesquisa, obtiveram

aumento significativo com a incorporacédo de nanoparticulas.

Alguns autores afirmam que NTC e NFC propiciam um efeito de preenchimento
de vazios em compdsitos cimenticos, reduzindo a quantidade de poros,
preenchendo a area entre o gel C-S-H e atuando como ponto de nucleacdo
(Metaxa, et al. 2013; Santra et al., 2012; Shah et al., 2010).
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Shah et al. (2010), para compreender o efeito das NFC e dos NTCPM na pasta de
cimento, utilizaram a técnica MEV, conforme mostra a Figura 2-13. Os autores
observaram que os nanomateriais de carbono aparentemente foram embutidos
nos produtos de hidratacdo, propiciando também uma boa ligacdo entre as

nanofibras e a matriz.

Figura 2-13 Micrografia por MEV: em (a) NTCPM e (b) NFC.
Fonte: Shah et al. (2010).

2.3 Escoria de alto-forno

A escoria de alto-forno teve seu valor hidraulico descoberto por Loriot em 1774.
Emil Langen, em 1862, respectivamente, granulou, resfriou e misturou a escéria
com a cal e 4gua verificando-se seu endurecimento. Em 1865, na Alemanha, foi
lancado no mercado um ligante hidraulico composto por uma mistura de cal e
escoria; porém, apenas em 1882 iniciou-se a produgédo de cimento Portland com
escoéria moida junto ao clinquer neste mesmo pais. Somente na década de 1880-
1890, houve reconhecimento das propriedades do novo produto (JACOMINO,
2002).

Neville (1997) relata que a adicdo de escéria a moagem do clinquer com gesso
apenas € possivel por esta conter em sua composi¢cdo 0s mesmos oOxidos do

cimento Portland, mas em quantidades diferentes.



21

Com relacdo a fabricacdo do cimento no Brasil, Battagin (2011) cita que os
cimentos com adi¢Bes de escoria comecaram a ser produzidos a partir de 1952.
Atualmente, sédo fabricados no Brasil dois tipos de cimento Portland contendo
escoria de alto-forno. O primeiro € o cimento Portland composto com escoria
(CPIl E), que possui teores entre 6 % a 34 % de escoria granulada, conforme
prescrito pela NBR 11578/1997. O outro tipo é o cimento Portland de alto-forno
(CP 1II) com teor de substituicdo de clinquer por escéria granulada entre 35 % e
70 % de acordo com a NBR 5735/1991.

2.3.1 Producao do ferro-gusa e geracao da escoria de alto-forno

Uma das etapas de producdo do ferro-gusa é a reducdo do minério, com a
extracao do ferro puro dos seus 6xidos. Esse processo de reducao do ferro ocorre
dentro do alto-forno nas industrias siderurgicas, gerando ferro-gusa e escéria
(RIZZO, 2005a).

Para a producéao do ferro-gusa, os materiais sdo carregados no alto-forno pela
extremidade superior. Os gases resultantes da combustdo do coque pré-aguecem
0S materiais até realizarem as reacdes de reducdo do minério. Esses gases
seguem em fluxo ascendente e entram em contato com 0s materiais que tém
fluxo descendente reduzindo e fundindo o minério. Assim, origina-se o ferro-gusa
e a escoéria na parte inferior do forno. A escoria é mais leve e fica sobre o ferro-
gusa. Com isso, sao facilmente separados devido a diferenca de densidade.
(MOURAO, 2007; RIZZO, 2005a).

Mourao (2007) explica que os principais materiais utilizados para reduzir o minério
de ferro no alto-forno sdo: matéria-prima ferrosa preparada (sinter e pelotas),
combustivel e fonte de gas redutor (carvdo mineral, conhecido também como

coque), além de fundentes e injecdes auxiliares (alcatrdo, gas natural e outros).

Para separar as impurezas advindas dos minérios, & necessaria a adicao de
matérias-primas conhecidas como fundentes. O calcério, a cal e a dolomita séo os

principais fundentes utilizados na producéao do ferro-gusa (Rizzo, 2005a).
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Ainda segundo Mourdo (2007), o ferro-gusa produzido € uma liga em estado
liqguido, composta de ferro (Fe), carbono (C) e outros elementos como silicio (Si),
manganés (Mn), enxofre (S) e fésforo (P). Cada um desses elementos interfere na

geracao da escoria, como o silicio e o célcio.

Segundo Rizzo (2005b) o silicio altera o volume de escéria e forma a silica.
Quanto maior o teor de silicio (> 0,7 %), maior o volume de escoéria. Com isso &
necessario utilizar cal para neutralizar a silica. Por sua vez, se o teor de silicio for
baixo (< 0,2 %) € necessario adicionar materiais, como o ferro silicio (FeSi) e
carbeto de silicio (SiC), aumentando assim, o custo de producéo do ferro-gusa.

Para Araujo (2005), o calcario (CaCOs) contribui com 6xido de célcio (CaO) para
transformar silica e alumina em uma escoria fluida, separando-se do gusa. J4 a
cal contribui para que a escéria tenha baixo ponto de fusdo. Uma propriedade
importante da escoria € a sua fluidez, pois quando viscosa interfere nas

operacdes do forno, como aderindo-se ao revestimento do mesmo.

2.3.2 Resfriamento da escoria

A escéria, apos ser separada do ferro-gusa e ser vazada do alto-forno, sai na
forma de um liquido viscoso com temperatura de aproximadamente 1350 °C,

sendo imediatamente resfriada (John et al., 2003).

Para Jacomino (2002), o processo de resfriamento da escéria determina suas
propriedades hidraulicas. A escoria, quando resfriada lentamente, encontra-se no
estado cristalino. Ja resfriada rapidamente apresenta-se no estado vitreo
(conhecido como amorfo).

De acordo com Araujo (2005), existem quatro tipos de resfriamento da escoéria:

lento ao ar; rapido com bastante agua; rapido com pouca agua; ao ar ou vapor.
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No tipo de resfriamento ao ar, a escéria € vazada diretamente num poco. Seu
resfriamento ocorre lentamente e sua energia térmica é perdida para a atmosfera
formando cristais. Na condicdo cristalina, a escoOria ndo possui capacidade
aglomerante (JOHN et al., 2003). Ha perda parcial de sua agcdo como material
cimentante. Ela pode ser britada em granulometrias diversas e utilizada como

material inerte em vérias aplicacées (DAL MOLIN, 2011).

No resfriamento rapido com pouca agua, a escoria cai em um cilindro dentado em
rotacdo. Sua refrigeracdo ocorre por jatos de agua fria. A escoria é lancada pelo
cilindro para o ar. Com isso, geram-se grédos de maior diametro com estrutura
porosa e parcialmente cristalina, e de menor diametro de composicao vitrea. Esse
processo de resfriamento transforma a escéria em pelotas (JOHN et al., 2003). A
proporcao de vidro diminui com o aumento de tamanho dos gréos. (TAYLOR,
1997).

Conforme John et al. (2003), o resfriamento rapido com muita dgua ocorre no
momento em que a escoria, em queda livre, recebe um resfriamento com o uso
de um jato de agua fria em alta presséo. A escoéria € depositada em tanque de
agua. O material torna-se granular com particulas nas mesmas dimensdes de
uma areia de quartzo. Segundo RAO (2011) quando triturada ou moida em

particulas de tamanho de cimento, esta escéria tem propriedades cimenticias.

Além disso, quando a escéria é resfriada ao ar ou vapor, a mesma é soprada com
jatos de ar ou ar misturado com vapor (ARAUJO, 2005). Gera um produto com
alta porosidade e baixa densidade. Também é conhecida como escéria expandida
(RAO, 2011).

John et al. (2003) esclarecem que nos processos de resfriamentos bruscos nao
ha tempo habil para que se forme o arranjo cristalino, produzindo um material

vitreo. A escoria vitrea é termodinamicamente menos estavel que as cristalinas.
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O processo de resfriamento rapido com muita dgua gera uma escoria com teor

vitreo de aproximadamente 95 % (TAYLOR, 1997). Devido a esse grau de

vitrificacdo, apresenta melhores propriedades cimenticias e € possivel garantir

sua reatividade (ARAUJO, 2005). Para Massucato (2005), é necessario que a

escéria seja moida a uma finura adequada para garantir sua reatividade. Assim,

tem-se a escoria granular ideal para ser usada na fabricacdo do cimento.

Cada meétodo de resfriamento tem vantagens e desvantagens. O Quadro 2-1

apresenta o tipo de resfriamento da escoria, material obtido, sua comercializagéo,

suas vantagens e desvantagens.

Quadro 2-1 Comercializacdo da escoria de alto-forno.

Resfriamento | Material Comercializa¢éo Vantagens Desvantagens
- Baixo valor de
. comercial;
- Lastro para ferrovia e L
L . - Significativo tempo
Blocos ou | rodovia; - Baixo custo de - .
Lento ao ar edacos | - Aareqado para cavital de resfriamento;
pedac greg P P - Alto custo de
concreto. -
manutencao;
- Emissdo de H2S.
- Alto valor de - Moderado custo de
. mercado; capital,
- Blocos isolantes
- -y L - Demanda - Requer espacgos
Réapido com térmicos e acusticos; .
ouca 4aua Pelotas - Adlomerante: elevada; moderados para
P 9 i Agrega do Ie\;e - Produz armazenamento;
' substancia polida | - Menor geracéo de
e amorfa. aguas residuais.
- Alto custo de
S - Demanda I
- Fabricacéo de . capital;
. i elevada;
- cimento; - Requer grandes
Répido com . - Produz
o Granular | - Agregado; . espacos para
muita agua ~ . | substancia )
- Blocos de construgéo; o armazenamento;
! vitrificada e x
- Corretivo do solo. - Grande geracgédo de
amorfa. , I
aguas residuais.
~ L. - Boa resisténcia
. - L& de escoria
Ar ou vapor Fibras . P a ataque de
(isolantes térmicos). <
solucdes aquosas
Fonte: Adaptado JACOMINO (2002) e JOHN et al. (2003).
2.3.3 Caracteristicas da escoria

De acordo com John et al. (2003), a composicdo da escoria € modificada

principalmente pelo tipo de matéria-prima utilizada no processo sideruargico.
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A escoria gerada no alto-forno a coque sob resfriamento rapido com muita agua,
possui composicao tipica de aproximadamente de 45% de 6xido de calcio (Ca0),
35 % de dioxido de silicio (SiO2), 12 % de oxido de aluminio (Al203), 5 % de Oxido
de Magnésio (MgO) e 3 % de outros compostos (JACOMINO, 2002).

Para determinar o indicador de hidraulicidade da escéria, 0 método mais simples,
é a relacdo C/S, denominada indice de basicidade (JOHN et al., 2003). Mills
(1995) sugere calcular a basicidade pela relacdo entre porcentagem de 6xido de
calcio e 6xido de silicio (Equacao 2-1):

CaO oug N
Sio, 'S Equacao 2-1

Quando uma escoria possui essa relagdo C/S < 1 tem-se uma escéria acida e

guando a relacao for C/S > 1 tem-se uma escoéria basica (JOHN et al., 2003).

Em contrapartida, a NBR 5735/1991 determina a composi¢cao quimica adequada
para se obter escoria com boa hidraulicidade, conforme apresentada na Equacéo
2-2.

CaO+MgO+AIl O,
: >1 Equacéo 2-2
SiO,

Para John (1995), a composicdo quimica é responsavel pela velocidade de
dissolucéo do vidro em um determinado meio. O médulo de hidraulicidade tende a
expressar a solubilidade potencial da escoria por meio da composi¢cao quimica do
produto hidratado, indicando, assim, a existéncia de interagcdo entre as

composic¢des quimicas e a fracao vitrea.

Ja Magalhdes (2007) cita que a composicdo quimica e a estrutura das escorias
utilizaveis com cimento tém teor de cal suficiente para permitir a formacao, sem
qualquer adicdo, de silicatos e aluminatos de calcio hidratados. Entretanto, as
escorias reagem com extrema lentiddo quando aplicados isoladamente. Para
iniciar a reagdo de hidratagdo da escoria € necessario um meio de pH elevado (da
ordem de 12).



26

De acordo com Jacomino (2002), no inicio da hidratacdo da escoéria, ocorre uma
dissolucéo seletiva de certos elementos até a saturacdo e precipitacdo sob a
forma de aluminatos e silicatos de calcio hidratados. Este processo € semelhante

ao processo de hidratacdo que ocorre no cimento.

Os produtos de hidratacdo do cimento Portland de alto-forno sdo encontrados
como silicato de calcio hidratado (C-S-H) e aluminato tetracalcico hidratado
(CaAH13). Ambos séo resultantes comuns da hidratagédo do clinquer e da escoria.
Pode-se encontrar, também, o Ca(OH)2 eventualmente ndo combinado. Ainda
encontra-se 0 monossulfoaluminato de calcio, proveniente da transformacéo da
etringita, que pode vir a formar solucdes solidas com o CsAH13 (Esper e Helene,
1993).

Ainda segundo Esper e Helene (1993), o principal produto de hidratacdo do
cimento CPIIl € o C-S-H que se encontra geralmente na forma de gel. Desta
maneira € responsavel pela resisténcia mecanica e pelo aumento da

compacidade, pois € um material de enchimento.

2.3.4 Escéria em matrizes cimenticias

Varios estudos tém sido realizados para verificar os efeitos da adigdo de escoria
de alto-forno (EAF) em matrizes cimenticias no estado fresco e endurecido.

Para Jacomino (2002), o uso de cimento contendo escoria possibilita ganhos de
ordem técnica e ambientais. Ambientalmente, ao reduzir o aquecimento global
devido a menor emissdo de CO2 na atmosfera gerado durante a calcinagédo de
calcario na fabricacdo do cimento. E do ponto de vista técnico, ocorre a melhora

das propriedades mecanicas e da durabilidade do concreto ao longo do tempo.

Para Dal Molin (2011), a incorporacao de adigcbes minerais, como a escoria de
alto-forno, ao cimento é importante. O resultado desta incorporacdo resulta em
um material com caracteristicas tecnicamente melhores em funcdo das
modificagdes na estrutura interna da pasta de cimento hidratada e na zona de

transicéo agregado/matriz bem como na reducgéo dos poros do concreto.
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Dal Molin (2011) ainda ressalta que essa incorporagdo da escéria depende da
finura e forma das particulas, da é&rea superficial especifica, da relagédo

agua/aglomerante, composi¢cao quimica, mineralogica e quantidade dessa adicéo.

Malhotra e Mehta (1996) citam que a incorporacao da EAF como substituicdo ao
cimento Portland em concretos, normalmente resulta em acréscimos na duragéo
do tempo de pega: o fim do tempo de pega pode ser atrasado por varias horas de
acordo com temperatura ambiente, temperatura do concreto e propor¢cdo da

dosagem de escoria.

Ainda segundo Malhotra e Mehta (1996), a resisténcia a compressdao em
concretos com escoria depende do tipo e finura do cimento e da proporcdo da
escéria utilizada. Outros fatores que afetam o desempenho do concreto com a
escéria € a relacdo agua/cimento. Os autores descrevem ainda que o valor da
resisténcia a compressao nas idades iniciais € menor quando comparada ao
concreto de referéncia; porém, em idades avancadas esta relacdo se inverte. Ja
com relacdo ao ensaio de modulo de elasticidade do concreto com adicdes de

escéria, nenhuma diferenca significativa foi observada na idade de 28 dias.

Esper e Helene (1993) analisaram a influéncia da adicdo de escoéria na resisténcia
a compressao das argamassas de cimento com diferentes teores de escoéria. Na
idade de 3 dias a resisténcia mecanica diminuiu com o aumento do teor de
escoria. A partir de 14 dias, apresentou resisténcia superior com o uso de 55 %
de escoéria. De acordo com esses autores, as resisténcias iniciais sdo menores

por que a hidratacdo da escoéria € mais lenta que a do clinquer.

Marques e Tango (1994) investigaram a adicdo de escoria de alto-forno ao
cimento CP II-F em argamassas. Os teores de escoéria testados foram de 35 %,
50 %, 65% e 80 % e finura “Blaine” de 600 m? / kg. Em relagdo ao cimento sem
adicdo, o melhor resultado obtido no ensaio de resisténcia a compressao foi
utilizando o teor de 50 %, no qual aos 7, 28, 56 e 180 dias foram encontrados
ganhos de 29%, 34 %, 33 %, 35 %, respectivamente.
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Massucato (2005) estudou a influéncia da producdo de concreto com e sem
adicdo de escéria de alto-forno a coque. Neste estudo, aos 28 dias, obteve ganho
de resisténcia a compressao de 3 % e ganho de resisténcia a tracdo na flexao de

2 %. Ambos em comparacao com o concreto sem adicdo de escoria.

Ramadan (2010) analisou o comportamento do concreto fabricado com cimento
CP 1lI-32-RS e cimento CP I1I-32-RS com substituicdo de 50 % de escoria
granulada de alto-forno moida com basicidade igual a 1,3. Os resultados obtidos
no ensaio de resisténcia a compressao, entre as idades de 7 e 28 dias, demostrou
um crescimento de resisténcia de 39 %. Segundo esta autora, tal resultado
corrobora com a boa atuacéo da escoria na resisténcia em idades avancadas. Ja
a determinacdo do modulo de deformacéo, aos 28 dias, os resultados ndo foram

afetados pela adicao.

Kelles (2011) comparou a fabricacdo dos concretos utilizando cimento CP V-ARI
bem como cimento CP V-ARI com substituicdo de 25 % escadria granulada de alto-
forno moida de basicidade igual a 1,36 e a 1,7. O concreto contendo escdria com
basicidade de 1,36 apresentou menor resisténcia a compressao em relacdo ao
concreto de referéncia com perdas de 13 % e 9 %, aos 28 e 63 dias,
respectivamente. JA com a escoéria com basicidade de 1,7, as perdas em relacao
ao concreto de referéncia foram de 3 % e 1 % nas idades de 28 e 63 dias,
respectivamente. No ensaio de resisténcia a tracdo a adicdo de escodria levou a
valores menores e o0s valores dos modulos de elasticidade estaticos nao
expressaram variacdo significativa. Assim, a autora concluiu que a resisténcia
variou de acordo com o indice de basicidade, sendo que o maior indice propiciou
menores reducbes na resisténcia a compressdo, moédulo de elasticidade e

resisténcia a tracdo por compressao diametral.
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3 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Neste capitulo apresentaram-se as técnicas de caracterizacdo e andlise dos
materiais, o sistema de producdo da escéria nanoestruturada, bem como a
fabricacdo das argamassas e 0s ensaios fisicos realizados para sua

caracterizagao.

3.1 Técnicas de caracterizacao e analise dos materiais

Existem varias técnicas de caracterizacdo e analise dos materiais. Apenas
algumas foram utilizadas neste trabalho. A escolha das técnicas foi devido ao facil

acesso e/ou por serem técnicas consagradas.

3.11 Granulometria a laser

A distribuicdo granulometrica da escoria beneficiada foi realizada através do
ensaio de granulometria a laser. Utilizou-se o equipamento da Malvern
Instruments, modelo Mastersizer 2000 - Hydro 2000MU (com unidade de
dispersdo a umido), localizado no Laboratério da Intercement. O resultado desse
ensaio € evidenciado por tabelas contendo o volume retido (%) e o volume
acumulado (%) e seus respectivos diametros, bem como pela curva de
porcentagem acumulada de particulas (%) versus diametro dessas particulas
(um). Além disso, o ensaio apresenta os didmetros Dio (10%), Dso (50%) e Doo
(90%) do total da massa do material analisado. A faixa de leitura do equipamento
varia de (0,020 a 2000) um. Empregou-se esse mesmo equipamento na
determinacdo da area superficial especifica da escéria original e beneficiada. O
preparo da amostra foi realizado pelo laboratério da mesma empresa.
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3.1.2 Microscopia eletronica de varredura e de transmissao

Utilizou-se o microscopio eletrbnico de varredura como canhdo de emisséo por
efeito de campo, modelo Quanta 200 - FEG - FEI 2006 e o microscopio dual de
feixe de ions e elétrons com canh&o por emissédo de efeito de campo Dual-FIB
Quanta 3D. Ambos equipamentos encontram-se no Centro de Microscopia da
Universidade Federal de Minas Gerais (CM-UFMG). As amostras analisadas pela
técnica MEV foram: escoria beneficiada, escéria nanoestruturada, e argamassa

no estado endurecido.

A escoéria beneficiada e a escoria nanoestruturada foram depositadas sobre uma
fita adesiva de carbono e fixadas no stub para serem levadas para analise. Nao
foi necessario fazer o preparo da superficie escoria beneficiada, pois havia o
interesse de se observar, com essa técnica, sua morfologia. Também nao houve
necessidade de preparar a escOria nanoestruturada a ser analisada, pois a

amostra ja continha carbono devido a presenca dos NTC.

Para realizar a técnica MEV em argamassas, em diferentes idades, Scrivener et
al. (2016) recomenda interromper o processo de hidratacdo da amostra por
remocdo da agua presente nos poros por meio da imersdo em solvente e

posteriormente exposicdo a um sistema de vacuo.

Ainda baseada em Scrivener et al. (2016), fragmentos da argamassa endurecida
foram extraidos do interior dos corpos de prova, ap0s ruptura a compressao direta
e por compressao diametral nas idades de 28 e 56 dias. Para paralisar o processo
de hidratagéo do cimento nas amostras, adotou-se a imersdo dos fragmentos em
alcool isopropilico por 7 dias. Apos este periodo, levaram-se as amostras para
secagem a baixo vacuo em um dessecador, durante 48 horas. As amostras foram
acondicionadas em um recipiente completamente vedado até a realizagdo do
ensaio. Para realizacdo deste ensaio, as amostras das argamassas foram
depositadas sobre uma fita adesiva de carbono e fixadas no stub para serem
metalizadas com carbono antes de sua andlise. Este preparo foi necessario para
facilitar a construcdo da imagem a ser observada no microscopio eletrénico de

varredura.
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A fim de determinar o didmetro e o numero de paredes do material produzido,
utilizou-se a técnica por microscopia eletrbnica de transmissao (MET). As
imagens foram realizadas no Centro de Microscopia da Universidade Federal de
Minas Gerais (CM-UFMG), através do microscopio eletrénico de transmissao
Tecnai G2 - 20 - FEI 2006. As amostras analisadas foram preparadas a partir da
imersdo da amostra em liquido inerte (alcool isopropilico) no sonicador, por um
periodo de tempo igual a 5 minutos. Em seguida, o material sobrenadante na
solucéo foi gotejado sobre uma grade de transmisséo. Para a determinacdo do

namero de paredes do NTC utilizou-se o software ImageJ.

3.1.3 Analise térmica por termogravimetria

Realizou-se esse ensaio no Laboratério de Materiais do Departamento de
Quimica da UFMG. Empregou-se o equipamento Thermal Analysis Q5000 - TA
Instruments com rampa de aquecimento de 10 °C / min até 800 °C sob vazéao de

ar de 25 mL / min.

Souza (2015) explica que a técnica de termogravimetria (TG) baseia-se na perda
de massa que uma amostra sofreu, sendo que a diferenca percentual da perda
resulta no rendimento (ou produtividade) de NTC e/ou NFC no material. Esta
técnica foi utilizada para verificar a estabilidade quimica da escéria beneficiada e

para estimar o rendimento da escéria nanoestruturada produzida.

Outra metodologia utilizada para verificar a perda de massa da escoria
nanoestrutura apos queima do material foi através do forno mufla, modelo Eletro
Therm® CC405, localizado no Laboratorio de Nanomateriais do Departamento de
Fisica da UFMG. Para realizacdo dessa metodologia foi necessario colocar o
material sintetizado num cadinho ceramico, pesar sua massa inicial e levar a
mufla a temperatura de 750 °C por 5 horas. Apds esse tempo, deve-se pesar a
massa final do material. Para obtencdo do resultado de rendimento, subtraiu-se a
massa inicial da massa final, dividiu-se esse valor pela massa inicial e multiplicou-
se por 100. Esta metodologia foi aplicada apenas na sintese da composi¢éo D,

por ser utilizada para realizacdo dos ensaios mecanicos.
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3.1.4 Area de superficie especifica por BET

A éarea de superficie especifica (ASE) dos materiais utilizados nas sinteses foi
determinada através do ensaio BET (adsorcao de nitrogénio a 77 K). Utilizou-se o
equipamento da marca Quantachrome, modelo Nova, localizado no Laboratoério
de Caracterizagdo de Solidos Particulados do Departamento de Engenharia
Metallirgica e de Materiais (DEMET) da UFMG. O preparo da amostra foi
realizado pelo mesmo laboratério da instituicdo e adotou-se o método multiponto

com desgaseificacdo sob vacuo (300 + 10 horas a 100 °C).

3.15 Espectroscopia por Raman

O espectro Raman foi medido no Laboratério de Caracterizacdo e Metrologia do
CTNanotubos. Utilizou-se o equipamento espectrofotometro Raman WITec alpha
300 R. com um laser de excitagdo com comprimento de onda de 457 nm a uma
poténcia de 2,00 mW. E uma técnica ndo destrutiva e requer uma pequena
quantidade de material. Esta técnica na qual foi aplicada apenas na sintese da

composicao D, que foi utilizada na realizagdo dos ensaios mecanicos.

Espectroscopia Raman é uma técnica utilizada para caracterizacdo qualitativa do
grau de grafitizacdo de nanoestruturas de carbono. O espectro Raman de
estruturas grafiticas exibem em geral trés modos vibracionais caracteristicos. O
primeiro com modo de vibragdo ao redor de 1350 cm! atribuido a estruturas
grafiticas desordenadas, o qual € nomeado por banda D ou banda de desordem.
O segundo modo de vibracdo, perto de 1580 cm, é identificado como banda G
ou Grafite 2D que correspondente ao modo de vibracdo tangencial. O terceiro
modo de vibracdo em torno de 2700 cm é identificado como banda G’ ou Grafite
3D (DRESSELHAUS et al., 2010). O grau de grafitizacdo é determinado em
funcdo da razdo das intensidades das bandas D e G: quanto menor a razéo,
menor o numero de perturbagdes ou impurezas (CUESTA et al., 1994; LOBO et
al.,, 2005). Para a espectroscopia Raman possibilita a diferenciacdo entre

estruturas de carbono.
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3.2 Materiais utilizados na sintese

3.21 Escéria de alto-forno

Utilizou-se como material de suporte a escoéria granulada de alto-forno moida

fornecida pela empresa Intercement.

3.2.2 Catalisador

Utilizou-se como catalisador ferro, encontrado na forma de Oxido de ferro Il
(Fe203) devido a este material ser facilmente encontrado comercialmente. Suas

caracteristicas foram fornecidas pelo fabricante e apresentadas na Tabela 3-1.

Tabela 3-1 Caracteristicas do catalisador.

Caracteristicas Especificacdo
Pureza 95% (min.)
Residuo na malha 325 mesh (0,044 um) 0,3 % (méax.)
Matéria volatil a 105 °C 1 % (méax.)
Solubilidade em agua 0,5 % (max.)
pH 4-7

Fonte: Ficha técnica do fornecedor.

Com o objetivo de avaliar a concentracdo de ferro a ser usado e com base nos
estudos de Ludvig (2012) e Melo (2009), fez-se um enriquecimento da escoria

variando o teor de ferro entre 2,5 %, 5,0 % e 10,0 %.

Conforme Allaedini et al. (2016), o material poroso facilita o crescimento do NTC.
Algumas partes da escoria de alto-forno granulada séo vitreas, sendo dificil sua
interacdo com o catalisador. Para tentar modificar a interacdo da superficie do
material de suporte (escéria) ja misturado com éxido de ferro, acrescentou-se um
composto quimico na sua superficie. O objetivo deste acréscimo foi combinar as
caracteristicas desejaveis desse novo composto quimico com a escoria e 0 0xido

de ferro.
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Para tal, buscou-se um material com a estrutura porosa, de fécil utilizacéo,
comercialmente disponivel, quimicamente estavel em alta temperatura, que
fizesse parte da composicdo da escoria, mas sem alterar sua basicidade e néo
reagisse com os componentes do sistema de alta temperatura usado na sintese.
O material escolhido foi o aluminio, encontrado na forma de Oxido de alumina
(Al203). Além disso, procurou um material que ja tivesse sido empregado na

sintese como catalisador e como suporte ao mesmo tempo (TRIPATHI, 2014).

A proporgéo dos materiais utilizados foi definida de modo a produzir uma mistura
com uma concentracdo de catalisador adequada para a sintese "in situ". As

composicdes utilizadas encontram-se na Tabela 3-2.

Tabela 3-2 Propor¢Bes dos materiais utilizados na sintese da escéria

nanoestruturada.

Experimento Composicdo A | Composicdo B | Composicdo C | Composicdo D
Material de suporte 97,5 % 95,0 % 90,0 % 90,0 %
Teor de Fe @ 2,5% 5,0 % 10,0 % 10,0 %
Teor de Al @ - - - 0,2 %

(a) adicionados a massa do material de suporte.

O preparo do material para sintese foi realizado de modo simples, através da
mistura mecanica ou manual. O primeiro preparo consistiu em misturar a escoria
com o oxido de ferro numa betoneira por um periodo de tempo igual a 30 minutos.
Assim obteve-se as composi¢cdes A, B e C. O segundo preparo utilizou-se o
material jA misturado na betoneira (composicdo C) e adicionou-se a alumina. A
mistura desses trés materiais deu-se mediante o uso de um almofariz de agata
com pistilo, por um periodo de tempo igual a 5 minutos. Esta mistura deu origem a

composicao D.

Para retirar possivel umidade dos materiais preparados para as sinteses, estes
foram calcinados em um forno mufla a temperatura maxima de 500 °C por 5
horas. Utilizou-se o forno mufla modelo Lindberg/Blue M - ThermoScientific,

localizado no Laboratério de Nanomateriais do Departamento de Fisica de UFMG.
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3.2.3 Caracteristicas dos gases

Utilizou-se o gas de arraste argbnio fornecido pela empresa Air Products e o
precursor de carbono empregou-se o gas etileno fornecido pela empresa White

Martins. Suas caracteristicas estdo descritas na Tabela 3-3.

Tabela 3-3 Caracteristicas dos gases.

Caracteristicas Argdnio (Ar) | Etileno (C2Ha.)
Peso molecular (g/mol) 39,95 28,05
Densidade do vapor (kg/cm3) 1,379 0,9685
Massa especifica do vapor (kg/cm3) | 1,654 (a 21 °C) -
Ponto de fuséo (°C) -189,3 -
Ponto de ebulicdo (°C) -185,8 -
Concentragao (%) 100 99,5 (min.)

Fonte: Ficha técnica dos fornecedores.

3.3 Sistema de producéo da escOria nanoestruturada
A producgdo das micro e nanoestruturas de carbono no reator estatico (sintese
estatica) baseou-se no estudo de Ludvig (2012) empregando os parametros

mostrados na Tabela 3-4.

Tabela 3-4 Caracteristicas do processo de sintese no reator estético.

Vazao Etileno (C2H4) | Vazédo Argonio (Ar) Temperatura de Tempo de
(sccm) (sccm) Sintese (°C) Residéncia (min)
300 1500 750 30

Fonte: Ludvig (2012).

A sintese deu-se pelo método CVD em um forno estacionario resistivo com trés
zonas controlaveis (Figura 3-1). O comprimento total do forno é de 1000 mm que
equivalem a sua zona quente. Este forno é composto por um tubo de carbeto de

silicio (SiC) com diametro interno igual 120 mm.
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Figura 3-1 Forno estatico utilizado na sintese.

O material para sintese foi disposto na barca de carbeto de silicio (SiC) e inserido
no forno. Ligou-se o fluxo de argdnio em 1000 sccm até que a temperatura
atingisse 750 °C. Quando se atingia essa temperatura, o fluxo do etileno era
ligado em 300 sccm e o fluxo de argbnio aumentado para 1500 sccm, por um
periodo de tempo igual a 30 minutos. Apos esse tempo, desligava-se o forno e o
fluxo de etileno. Até o resfriamento do forno, mantinha-se o argénio com fluxo de
1000 sccm. No final desse processo, obteve-se um po preto fino que certamente
indica estruturas a base de carbono.

3.4 Materiais, fabricacdo e ensaios das argamassas produzidas

341 Materiais

Cimento

Empregou-se o cimento Portland CPIIl 40-RS fornecido e caracterizado pela
Intercement oriundo da fabrica de Pedro Leopoldo. As caracterizacfes fisicas e
quimicas do cimento utilizado neste trabalho foram comparadas com a norma
NBR 5735/1991, conforme apresentado na Tabela 3-5 e na Tabela 3-6. Da
analise dessa comparacdo pode-se afirmar que o cimento utilizado atende as

prescricdes normativas.
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Tabela 3-5 Caracteristicas fisicas do cimento CP 111-40-RS.

Caracteristicas / Propriedade Valor medido Limites NBR 5735

Residuo na peneira 75 ym 0,467 % 8,0 %
Finura Blaine 4642 cm?/ g -

Area superficial — B.E.T. 1,497 m?/g -

Fisicas

Tempo inicial de pega 175 min (2 h : 55 min) 120 min (> 1 h)
Tempo final de pega 250 min (4 h: 10 min) | 720 min (< 12 h)
Agua de Consisténcia 29,4 % -

Fonte: Intercement.

Tabela 3-6 Caracteristicas quimicas do cimento CP 111-40-RS.

Caracteristicas / Propriedade Valor medido | Limites NBR 5735
Perda ao Fogo (PF) 3,47 % <45%
Residuo Insoluvel (RI) 1,40 % <15%
Trioxido de enxofre (SOs) 2,38% <4,0%
Oxido de magnésio (MgO) 3,43 % -
SiO2 24,09 % -
Quimicas 5
Fluorescéncia | A203 6,36 % i
de raios-X Fe,Os 3,30 % ]
CaO 54,81 % -
Na20 0,14 % -
K20 0,67 % -

Fonte: Intercement.

Utilizou-se o mesmo percentual da agua de consisténcia da pasta de referéncia
(29,4 %) para fabricacdo das pastas com adicdo das micro e nanoestruturas de
carbono no ensaio do tempo de pega. A influéncia da agua de consisténcia na
pasta com micro e nanoestruturas de carbono nao foi avaliada, visto que nos
estudos de realizados por Ludvig (2012) mostraram valores semelhantes do teor
de agua de consisténcia normal para a pasta de referéncia (29,7 %) e para a

pasta (30,2 %) contendo 0,3 % de NTC em relacdo a massa de cimento.
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Areia normal padrao

As areias empregadas no estudo obedeceram ao estabelecido na NBR
7214/2015. Utilizou-se quatro tipos de granulometria de areia que sao: fracao
grossa (1,2 mm); fragdo média grossa (0,60 mm); fracdo média fina (0,30 mm); e
fracdo fina (0,15 mm). Essas areias foram originarias do Instituto de Pesquisas
Tecnologicas (IPT).

Agua

A agua potavel utilizada foi fornecida pela COPASA — Companhia de Saneamento

de Minas Gerais.

3.4.2 Fabricacdo das argamassas e moldagem dos corpos-de-prova

A fabricacdo das argamassas e a moldagem dos corpos-de-prova (CP’s) foram

realizada no Laboratério de Estruturas da Escola de Engenharia da UFMG.

A composicdo e a mistura (tempo, velocidade de mistura e ordem de colocacgao
dos materiais) das argamassas obedeceram ao estabelecido na NBR 7215/1996:
traco 1:3, relacdo agua/cimento (a/c) igual a 0,48 e consumo de cimento de
aproximadamente 530,6 Kg/m3. O cimento e a escoéria nanoestruturada foram
misturados manualmente, antes da moldagem, até obter visualmente

uniformidade entre os materiais.
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Realizou-se a moldagem dos CP’s em férmas cilindricas com dimens&o de 5 cm
de didmetro e 10 cm de altura. Ap6s moldagem, as férmas com os corpos-de-
prova formam conservadas em atmosfera Umida por 24 horas. Apés este periodo
foram removidos da forma e mantidos submersos em um tanque contendo agua
saturada com cal até a data de ruptura, numa temperatura de aproximadamente
25°C. Na data prevista para rompimento, os CP’s destinados aos ensaios de
resisténcia a compressdo e moédulo de elasticidade foram retirados do tanque
para serem retificados no topo antes da realizacdo do ensaio. Na retificacdo dos
CP’s utilizou-se o retificador pneumético, marca PAVITEST, fabricado pela
CONTENCO, localizado no Laboratorio de Cimento do CTNanotubos.

Para avaliar o comportamento dos materiais produzidos na sintese, fabricaram-se
argamassas contendo diferentes teores de micro e nano-estruturas de carbono.
Os teores adotados, em relagcdo a massa de cimento foram de 0,1 % e 0,3 %.
Essa escolha foi baseada no estudo de Melo (2009), Ludvig (2012), Paula (2014)
e Souza (2015) que obtiveram resultados expressivos nos ensaios de resisténcias

em compostos cimenticios.

A nomenclatura para identificacdo das argamassas esta apresentada na Tabela
3-7.

Tabela 3-7 Traco e nomenclatura.

Traco Nomenclatura
Cimento, areia, dgua. REF: Argamassa de referéncia.
Cimento, areia, agua e 0,1 % de micro e ENO1: Argamassa com teor de 0,1 % de micro e
nanoestruturas de carbono @, nanoestruturas de carbono.
Cimento, areia, agua e 0,3 % de micro e ENO3: Argamassa com teor de 0,3 % de micro e
nanoestruturas de carbono @, nanoestruturas de carbono.

(a) Em relacéo a massa de cimento anidro.
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3.4.3 Ensaio fisico das argamassas no estado fresco

Visando determinar a influéncia da adicdo das micro e nano-estruturas de
carbono na consisténcia e plasticidade da argamassa, avaliou-se o indice de
consisténcia normal da mesma. Para tal, utilizou-se a mesa de consisténcia (flow
table), conforme anexo B da NBR 7215/1996. Este ensaio foi realizado no

Laboratério da Intercement em Pedro Leopoldo.

O ensaio consiste em preparar uma argamassa, conforme prescrito na NBR
7215/1996, coloca-la dentro de uma forma tronconica sobre uma mesa, em trés
camadas, aplicando-se em cada camada 15, 10 e 5 golpes, respectivamente.
Deve-se nivelar o topo da forma e limpar a mesa em volta do molde. Apos
enchimento, retira-se a forma e move-se a manivela do aparelho fazendo 30
golpes em 30 segundos para provocar o espalhamento do tronco de cone da
argamassa. O resultado € a média aritmética das medidas de dois diametros
ortogonais. Quando as duas medidas tiverem diferenca entre elas maior que 5

mm o ensaio deve ser repetido.

3.4.4 Ensaios fisicos das argamassas no estado endurecido

Neste estudo foram avaliadas as resisténcias mecanicas das argamassas por
meio dos ensaios de resisténcia a compressao direta, de resisténcia a tracao por
compressao diametral e do modulo de deformacéo estatico secante. Em todos os

casos empregou-se corpos de prova cilindricos com dimensdes de 5 x 10 cm.

Para realizacdo desses ensaios empregou-se a maquina universal da marca
EMIC, modelo DL 10.000 com sistema computadorizado de aplicacdo de carga
através do software Tesc. O equipamento encontra-se localizado no Laboratorio
de Cimento do CTNanotubos. Os dados sobre 0s ensaios encontram-se na
Tabela 3-8.
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Tabela 3-8 Dados sobre os ensaios de resisténcia e de médulo de elasticidade.

. N° de corpos de . Célulade Idade de
Ensaio ; Velocidade .
prova ensaiados carga ensaio

ReS|stenC|~a a 6 0.30 MPa/s
compressao

3 - 100 kN
Médulo de deformagéo 3 0,30 MPa/s 7,28, 56 dias
estatico secante
ReS|stenC|~a a f[rac_;ao por 5 0,05 MPa/s 20 kN
compresséo diametral

Antes da realizacdo dos ensaios, determinou-se o didmetro meédio superior e
inferior, bem como a altura de cada corpo de prova. ApGs 0s ensaios, calculou-se
a resisténcia média dos mesmos, bem como o desvio padrdo e o coeficiente de

variacao.
Resisténcia a compressao

De acordo com a NBR 7215/1996, para determinacao da resisténcia individual a
compressado dos corpos-de-prova de argamassa utiliza-se a Equacéo 3-1. A forca

de ensaio foi aplicada continuamente e sem choques.
F
o= A Equacéo 3-1

Onde:

o = resisténcia a compressao direta (MPa);
F = carga maxima obtida no ensaio (N);

A = &rea do corpo de prova (mm);

Resisténcia a tracdo por compresséao diametral

Segundo a NBR 7222/1994, para calculo da resisténcia a tragdo por compressao

diametral utilizou-se a Equacéo 3-2:

P 2-F .
WS gL Equacéo 3-2
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Onde:

fi,p = resisténcia a tracdo por compresséao diametral (MPa)
F = carga maxima obtida no ensaio (N);

d = diametro do corpo de prova (mm);

L = comprimento do corpo de prova (mm).

Para assegurar a distribuicdo das tensfes uniforme ao longo de todo o CP,
utilizou-se um aparato (Figura 3-2) fabricado especialmente para o ensaio que
obedeceu as propor¢cdes e matérias conforme prescrito pela NBR 7222/1994.

Figura 3-2 Aparato usado no ensaio de tragéo.

Médulo de deformacao estatico secante

Para realizacdo do ensaio de moddulo de deformacdo estatico secante em
argamassa optou-se por utilizar a NBR 8522/2008 - Concreto - Determinagéo do
modulo estético de elasticidade a compressédo, pois ndo existe norma brasileira
especifica para ensaio de modulo de deformagdo em argamassa. Desta forma,

realizou-se o ensaio a partir do médulo de deformacéo estético secante (Ecs).
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bY

Conhecida a resisténcia média a compressao da argamassa em cada idade,
determinou-se o nivel de carregamento a ser aplicado (oc) no ensaio. Aplicou-se
nesse ensaio o carregamento da tenséo basica (o2 = 0,5 MPa) até a tensao maior
(oc) correspondente a 80 % da resisténcia a compresséo da argamassa. Adotou-

se velocidade de carregamento de 0,30 MPal/s.

Para medida dos deslocamentos, foram utilizados dois clip-gages devidamente
acoplados em geratrizes opostas dos corpos-de-prova de 5x10 cm. A base de
medida para o célculo das deformacdes foi de 5 cm medido na porcéo central da

altura de cada corpo de prova.

Esse ensaio apresenta como resultado a forca aplicada, e a deformacédo medida
durante o carregamento de cada corpo de prova. Com os valores da tensao e da
deformacédo, foram tracadas curvas tensdo versus deformacdo. O médulo de

deformacéo estatico secante foi determinado de acordo com a Equacéo 3-3:

Ao 3 ©0,—0, _
E,, :A_gxm I = ﬁxm ’ Equacéo 3-3
Onde:

by

on = tensdo maior correspondente a 30 % da resisténcia a compressédo da
argamassa (MPa).

0a = tensao basica (MPa). Adota-se ca= 0,5 MPa,;

& = deformacdo média correspondente a tensao maior;

& = deformacdo média correspondente a tensdo basica.

Andlise estatistica dos resultados de resisténcia mecanica

Para analise estatistica comparativa dos valores de resisténcia média dos
resultados de resisténcia a compressdo e a tracdo por compressao diametral
utilizou-se o método t-student, empregando o software OriginPro 8.1. Considerou

amostras (N) independentes com distribuicdo normal e nivel de significancia 0,05.
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Optou-se primeiramente em distinguir se existe alguma diferenca entre as médias
do ensaio de resisténcia com o teste bicaudal. Realizou-se a verificagdo para a
hipotese nula (Ho) y1 = P2 (igualdade das médias); e para hipotese alternativa (Ha)

M1 # g2 (média 1 # média 2).

Em caso de aceitagdo da hipotese alternativa (u1 # J2), realizou-se um novo teste,
para buscar maior precisdo na estatistica, alterando a condic&o da hipotese. Para
tal, utilizou-se a verificacdo para Ho = py1 < p2; e para Hi = p1 > p2 com teste
unicaudal a direita. Considerou-se no teste bicauldal e unicaudal a direita que na
hipétese nula a diferenca é significativa e na hipétese alternativa que a diferenca

nao é significativa.

Para andlise dos resultados comparou-se o valor probabilidade (p) calculado pelo
software com o nivel de confianca adotado (o). Dessa forma, se p < a rejeita-se a
hip6tese nula, pois como o valor de p € menor que o nivel de confian¢ca adotado,
ndo ha evidéncia de diferenca entre os valores médios. Caso contrario o Ho pode

ser aceito.
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4 APRESENTAQAO E ANALISE DOS RESULTADOS

O proposito desse capitulo € apresentar e analisar os resultados das sinteses e
das propriedades mecanicas das argamassas produzidas, bem como avaliar a
sua microestrutura.

4.1 Caracterizacdo dos materiais usados na sintese

41.1 Escoéria de alto-forno

A composicdo quimica da escoéria foi caracterizada pelo fabricante e esta

apresentada na Tabela 4-1.

Tabela 4-1 Composi¢cdo quimica da escoria.
Composicdo quimica (%) CaO SiO; Al>O3 MgO Outros

Média 43,1 35,7 12,6 6,4 2,2
Fonte: Intercement.

Analisando os resultados apresentados na Tabela 4-1, nota-se que 0s elementos
mais representativos (CaO, SiO2, Al20s e MgO) totalizam aproximadamente 98 %
do total da composicédo da escoéria; os demais elementos sdo impurezas obtidas
do processo de fabricacdo do ferro gusa. Verifica-se, também, que os valores da
composicao quimica sao tipicos da escéria de alto-forno a carvao mineral (coque).
Ainda observando a Tabela 4-1, a relacdo C/S é igual a 1,2, o que a classifica
como basica. Apesar deste indice ser proximo do limite, essa escoria esta sendo
utilizada na fabricacdo do cimento CPIIl pela Intercement. Para o indice de
hidraulicidade, o valor encontrado foi de 1,7; sendo assim, esse valor obedece a
relacdo estabelecida pela NBR 5735/1991.

A distribuicdo granulométrica da escoria obtida no ensaio de granulometria por

difracdo a laser esta apresentada na Figura 4-1.
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Figura 4-1 Curva granulométrica da escéria original.

O resultado obtido mostra diametro Dio, Dso € Dgo, igual a 2,13 pm, 16,93 pm e
50,63 um, respectivamente. Com isso, 50% do material passante tem dimensao
superior a 16,93 ym e que apenas uma parcela menor que 10% do material tem
dimensao menor que 2,13 um. Também pelo ensaio de granulometria a laser, se

obteve area superficial especifica de 1,11 m/g.

O aumento da éarea superficial através da reducdo do tamanho dos gréaos
possibilita a melhor interagcdo entre particulas. Assim sendo, optou-se por
beneficiar novamente a escéria por meio de moagem durante 30 minutos. Tal
processo deu-se em um moinho de bolas, marca Pavitest, localizado no
laboratorio da Engenharia de Minas. Utilizaram-se bolas forjadas com diametro

entre 20 e 40 milimetros como carga moedora.

A distribuicdo granulométrica da escoria apos beneficiamento estd apresentada
na Figura 4-2. O resultado desse ensaio apresentou didametros Dio, Dso € Dgo igual
a 1,94 um, 13,67 um e 38,65 um, respectivamente. Assim, os resultados mostram
que 50% do material passante tem dimensao superior a 13,67 um e apenas uma
parcela menor que 10% do material ttm dimensdo menor que 1,94 um. O valor
obtido para a area superficial especifica foi de 1,22 m? / g. Ambos os resultados

foram determinados através do ensaio de granulometria a laser.
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Figura 4-2 Granulometria da escoéria beneficiada.

a7

Comparando a granulometria da escéria original (recebida do fornecedor) com

aquela que sofreu um novo beneficiamento € possivel observar que houve

reducdo dos tamanhos das particulas maiores, conforme evidenciado na Figura

4-3.

A comparacao dos valores dos didmetros antes e apos beneficiamento da escoria

esta exposta na Tabela 4-2. Nessa € possivel comprovar a reducdo de quase 24

% das particulas maiores e um aumento de 9 % da area superficial especifica.

Tabela 4-2 Comparac¢do da granulometria e area especifica da escoéria.

Amostra Do Dso Dgo ASE
Escéria _ Intercement 2,13 um 16,93 um 50,63 um 1,11 m3/g
Escéria _ Beneficiada 1,94 pm 13,67 um 38,65 um 1,22 m3/g
Diferenga 8,9 % 19,3 % 23,7% 9,0 %
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Figura 4-3 Granulometria da escéria original e apés beneficiamento.

Buscando verificar a morfologia da escoria beneficiada, realizou-se a analise de
microscopia eletrénica de varredura, conforme mostra a Figura 4-4. Por meio
dessa figura, é possivel observar que os grdos da escoéria (parte clara) tém
diferentes granulometrias com forma irregular, textura indefinida e um aglomerado

de particulas.



Figura 4-4 MEV - Micrografia dos grdos da escoéria beneficiada: (a) detalhe geral
da amostra e (b) detalhe dos gréos.
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A estabilidade quimica da escdria beneficiada foi determinada através da analise

termogravimetria, conforme apresentado na Figura 4-5. Adotou-se a mesma faixa

de temperatura usada na sintese. A perda de massa total da escéria beneficiada

foi de quase 1 %. O ensaio de perda ao fogo (NBR 5735/1991) apresenta um

valor referéncia para esse percentual. Esta norma pede um percentual maximo de

4,5 %. Fazendo um paralelo entre esses dois ensaios, apesar de ndo serem 0s

mesmos apenas para ter um valor de referéncia, ha uma aproximagdo do

percentual de perda de massa total da escéria na curva da TG ficando dentro do

limite sugerido pela norma NBR 5735/1991.
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Figura 4-5 Analise termogravimétrica da escéria beneficiada.
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A Figura 4-5 apresenta trés perdas de massa entre 100°C e 650°C e um ganho de
massa no intervalo entre 650°C e 800°C. A perda de massa pode ser associada a
decomposicdo de constituintes da escéria de alto-forno e 0 ganho de massa

associado a alguma reacédo de oxidacao (REIS, 2007).

41.2 Catalisador

As

Figura 4-6 e 4-7 apresentam os resultados da analise termogravimétrica, antes da
sintese, para as composicdes C e D, respectivamente. Ambas as amostras
apresentaram valores de perda de massa de aproximadamente 0,1 %, 0,4 % e
0,3 % nas temperaturas avaliadas em cada faixa. A perda total de massa da
composicdo C e D foram de 0,91 % e 0,96, respectivamente, sendo este
comportamento semelhante aquele ja mencionado na andlise termogravimétrica

da escoria pura (0,96 %) (Figura 4-5).
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Figura 4-6 Andlise termogravimétrica para a composicao C antes da sintese.
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Figura 4-7 Andlise termogravimétrica para a composi¢do D antes da sintese.

O catalisador utilizado é basicamente a mistura do oxido de ferro e da alumina
cujas areas especificas sdo muito diferentes. Area superficial elevada ¢ uma
caracteristica importante para um bom catalisador. Dessa forma, mediu-se a area
superficial da alumina e da composicdo D. O resultado desta medida esta
apresentado na Tabela 4-3. O ensaio foi realizado no Laboratério do

Departamento de Metalurgia.

Tabela 4-3 Valores de area superficial especifica por BET.
Material ASE

Alumina 91,80 m3/g

Composicédo D | 3,64 m3/g

Comparativamente, a area especifica da escéria beneficiada (1,22 m?/g -Tabela
4-2) € menor que os demais materiais da Tabela 4-3. Assim, observa-se que
houve um aumento da area superficial especifica em relacdo a escéria
beneficiada, ou seja, a area da alumina é quase 75 vezes maior e a composicao

D é 3 vezes maior que a escoria.
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4.2 Analise dos resultados da sintese da escoria nanoestruturada

Com o objetivo de escolher a composicao (Tabela 3-4) mais eficiente realizaram-
se varias sinteses para as diferentes propor¢coes de material suporte e

catalizador. Os resultados encontrados ap0s a sintese sdo descritos a seguir.

42.1 Sintese para a composi¢ao A

A micrografia da escoéria nanoestruturada obtida com a composicdo A esta
apresentada na Figura 4-8 . Pelas setas, é possivel ver algumas estruturas de
carbono que provavelmente sdo nanotubos de carbono nas quinas dos gréos da
escoria. Ainda analisando a Figura 4-8 € possivel observar que a superficie do
grdo da esclria encontra-se exposta e praticamente ausente de nanotubos e
nanofibras de carbono. Devido a isto, ndo se realizou a analise por microscopia

de transmissao.

Figura 4-8 MEV - Micrografia d
composicao A: (a) e (b): grdos de escéria recobertos por poucos NTC.
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Por meio da analise térmica, apresentada na Figura 4-9, € possivel observar a
ocorréncia de um pico Unico de perda de massa de aproximadamente 4 %
correspondente a temperatura de 606 °C. Perdas de massa nessa faixa de
temperatura sado devido a queima de materiais a base de carbono e,
consequentemente, essa analise mostra um rendimento na producdo de
nanoestruturas de carbono da ordem de 4 %. O ganho de massa proximo a

temperatura de 450 °C € em torno de 0,2 %, sendo considerado desprezivel.
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Figura 4-9 Analise termogravimétrica da escéria nanoestruturada correspondente
a composicao A.

Analisando o resultado da micrografia (Figura 4-8) e da analise por

termogravimetria (Figura 4-9) é possivel verificar presenca de poucos NTC/NFC.

4.2.2 Sintese para a composi¢ao B

Como a composicdo A ndo se mostrou eficiente para a producdo de NTC/NFC,
adotou-se entdo a composicao B. A Figura 4-10 mostra uma micrografia da
escoria nanoestruturada obtida. A Figura 4-10 (b) apresenta uma parte ampliada
da micrografia (a) dessa mesma figura. Nestas imagens observa-se um melhor
cobrimento da superficie do gréo da escoéria com estruturas de carbono, quando
comparado a composicao A. Além disso, as setas indicam a provavel presenca de

NTC/NFC com diferentes tamanhos e espessuras.
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O resultado da andlise de termogravimetria estd mostrado na Figura 4-11 . Da
figura pode-se ver um pico de perda de massa de 12 % correspondente a
temperatura de 592 °C. Perdas de massa nessa faixa de temperatura sdo devido
a queima de materiais a base de carbono e, consequentemente, essa analise

mostra um rendimento na producdo de nanoestruturas de carbono da ordem de
12 %.

Figura 4-10 MEV - Micrografia da escoria nanoestruturada correspondente a
composicao B: (a) visdo geral da amostra e (b) grédos de escoéria recobertos por
NTC/NFC.
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Figura 4-11 Andlise termogravimétrica da escoéria nanoestruturada correspondente
a composicao B.



55

As andlises por termogravimetria (Figura 4-10) e das micrografias (Figura 4-11 ),
indicam um resultado melhor da composicédo B em relagdo a composicéo A.

4.2.3 Sintese para a composi¢ao C

Na busca por uma concentracdo de ferro que produza uma quantidade razoavel
de NTC/NFC, utilizou-se a composicao C nesta sintese. Analisando a micrografia
da Figura 4-12, observa-se pelas setas, um aumento de micro e nano-estruturas
estruturas de carbono em relacdo as composicbes anteriores. Aparentemente
também ocorreu a formacao de nanocépsulas de carbono com nucleo metélico,

sendo sinalizadas por circulos.

Figura 4-12 MEV - Micrografia da escoria nanoestruturada correspondente a
composicao C:(a) graos de escdria com NTC e NTC encapsulados e (b) gréos de
escoria interligados por NTC.

Na Figura 4-13 (b) é apresentada a parte ampliada da micrografia (a) dessa
mesma figura. Observa-se pelas setas, na Figura 4-13 (b), algumas particulas
mais claras na imagem, que provavelmente sao particulas de catalisador aderidas
ao topo dos NTC (“tip-growth”), indicando interagcdo fraca entre o material de
suporte e o catalisador. As particulas claras, delimitadas por circulos,
provavelmente sdo nanocapsulas de carbono. Outro ponto interessante € a forma

do NTC, no qual aparentemente as paredes do NTC encontram-se alinhadas.
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Figura 4-13 MEV - Micrografia da escéria nanoestruturada correspondente a
composicao C: (a) visdo geral dos grédos de escoria com NTC e (b) detalhe da
ponta do NTC tipo “tip-growth”.

A andlise termogravimétrica estd mostrada na Figura 4-14. Nela observa-se uma
perda de massa relativa de quase 18 %, correspondente a temperatura de 567
°C. Perdas de massa nessa faixa de temperatura podem ser atribuidas a
decomposicdo de estruturas de carbono e, consequentemente, essa analise

mostra um rendimento na producéo da ordem de 18 %.

T T T L T B T z T T T X T T 0,3
100 = 566,55 °C
98 -
96 -
L 0,2 -~
94 - O
—
= =
i 92 ©
= 17,89 % o
@ 90 - ©
© £
= 88 - 01 >
=
86 - g
84 -
82 - y
| L 0,0
80 T T T T r T T T T T T T T T T
0 100 200 300 400 500 600 700 800

Temperatura (°C)

Figura 4-14 Andlise termogravimétrica da escoéria nanoestruturada correspondente
a composicao C.
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Buscando estimar o diametro e 0 nimero de paredes dos NTC sintetizados sobre
essa composi¢ao C, realizou-se neste caso analise de microscopia eletrénica de

transmissdo. Na Figura 4-15 é possivel identificar a existéncia de NTC de paredes

multiplas (NTPCM) com alguns defeitos.

Figura 4-15 MET - Micrografia da escdria nanoestruturada correspondente a
composicao C: (a) detalhe geral da amostra e (b) detalhe do NTC.

A andlise para célculo do numero de paredes foi realizada com o auxilio do
software ImageJ, considerando-se a distancia teorica entre as paredes de 0,34
nm, conforme citado na revisdo bibliografica. O diametro externo médio € da
ordem de 29 nm e o numero de parede de aproximadamente 23. Estes valores

encontram-se préximos ao obtido por Souza (2015).
4.2.4 Sintese para a composi¢ao D

O material resultante da sintese da composi¢do D, ilustrado na Figura 4-16,
apresenta NTC do tipo “base-growth” e NTC/NFC com morfologias diferentes.
Além disso, provavelmente ha presenca de NTC encapsulados e tipo cebola. Na
Figura 4-16 (a) tem-se uma imagem geral dos grdos da escoéria com algumas
estruturas de carbono sinalizadas por setas. A Figura 4-16 (b) aparentemente
apresenta NTC e NFC, pois visualmente ha uma diferenca no tamanho dos
diametros. Na Figura 4-16 (c) foi demostrada a parte da micrografia a ser
ampliada na Figura 4-16 (d), que possivelmente ha presenca de NTC e NFC. Na
Figura 4-16 (d) foi demostrado a parte da micrografia a ser ampliada na Figura
4-16 (e), nesta ultima acredita-se ter NTCPM e encapsulados, e estrutura tipo
cebola.
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encapsulado

Figura 4-16 MEV - Micrografia da escoria nanoestruturada correspondente a
composicao D: de (a) até (e) exemplos de estruturas de carbono.
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As micrografias obtidas na andlise por microscopia eletrénica de transmisséo
revelam a formacdo de diferentes tipos de micro e nano-estruturas de carbono
como mostra a Figura 4-17. A observacdo dessa figura mostra a presenca de
nanotubos e nanofibras com crescimento do tipo tip-growth e base-growth (I), bem
como sugere que o catalisador (particula escura e macica em formato quase
esférico) se encontra envolto por camadas de grafeno, formando estruturas tipo
cebola (I1). Além disso, existe a presenca de NTCPS (lll) e NFC (IV).

Figura 4-17 MET - Micrografia da escoria nanoestruturada correspondente a
composicéo D: (a) vista geral da amostra e (b) detalhe da estrutura tipo cebola.

Na Figura 4-18 observa-se uma regido mais clara que sugere a presenca de
espacos ocos, que pode indicar uma estrutura em forma de tubo (NTCPM) com
alguns defeitos. Assim, foi possivel estimar seu o didmetro externo (De) e interno
(Di) e também o numero de parede (n). Na Figura 4-18 (a) foi demostrada uma
visdo geral da micrografia a ser ampliada na Figura 4-18 (b), (c), e (d), na qual se
observa a presenca de defeito na estrutura do tubo causado por um
estreitamento. Além disso, paredes alinhadas foram vistas.
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NTCPM -Bambu

De =17 nm
Di =10 nm
n =11

Figura 4-18 MEV - Micrografia da escoria nanoestruturada correspondente a
composicao D: (a) visdo geral da amostra com NTC; (b), (c) e (d) didmetros e
numero de paredes do NTC.

Neste caso, nanofibras de carbono com diametros na faixa entre 60 e 70 nm

também foram formadas como mostra a Figura 4-19.
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200 nhm

Figura 4-19 MET - Micrografia da escoria nanoestruturada correspondente a
composicao D: (a) detalhe do diametro da NFC na amostra e (b) diametro da NFC.

A analise termogravimetria, mostrada na Figura 4-20, apresenta um uUnico pico na
temperatura de aproximadamente 579 °C correspondente a perda de massa de
aproximadamente 20 %. Perdas de massa nessa faixa de temperatura sao
devidas a queima de materiais a base de carbono e consequentemente essa
analise mostra um rendimento na producdo de nanoestruturas de carbono da
ordem de 20 %.
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Figura 4-20 Andlise termogravimétrica da escoéria nanoestruturada correspondente
acomposicéo D.
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Para essa composicdo D, a metodologia de queima em mufla também foi usada
para determinar a perda de massa do material produzido. O valor médio obtido foi
de 20,4 %. Este valor est4 coerente com a analise térmica da composi¢cdo D
(Figura 4-20).

A é&rea superficial especifica da escoria nanoestruturada, obtida pelo método BET,
foi de 12,2 m?/g. Como era de se esperar, esse valor é quase 4 vezes maior que a
composicéo D (Tabela 4-3). E presumivel que este aumento deve-se ao alto valor

de area superficial especifica dos NTC/NFC presente na amostra.

Os espectros da técnica de Raman para a escéria nanoestruturada oriunda da
composicdo estdo mostrados na Figura 4-21, na qual apresentam trés modos de
vibragdo principais que equivalem as bandas D, G e G’ respectivamente. O
resultado dos espectros medidos revela o valor da ordem de 0,99 para a relagao
das intensidades das bandas D e G (Io/lg). Esse valor indica um numero alto de
defeitos nas estruturas dos materiais desta sintese. Para Saraiva (2008) estes
defeitos podem ser como: hetero-atomos, vacancias e bordas da amostra. Assim,
o material produzido apresenta estruturas desordenadas e essa informacao esta

coerente com as imagens da anélise de microscopia de transmissao.
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Figura 4-21 Espectroscopia Raman da escoria nanoestruturada correspondente a
composicgéo D.
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4.2.5 Comparacao dos resultados das sinteses das diferentes composicdes

O resumo da analise termogravimétrica das sinteses das composicoes A a D

encontram-se na Tabela 4-4.

Tabela 4-4 Resumo da perda de massa na analise por termogravimetria.

Sintese | Composicao | Temperatura maxima de pico | Rendimento
1 A 606 °C 4%
2 B 592 °C 12 %
3 C 567 °C 18 %
4 D 576 °C 20 %

Avaliando a Tabela 4-4 verifica-se que a temperatura de decomposi¢do em todas
as composic¢des ocorreu em torno de 600 °C. Essa faixa de temperatura é devido
a decomposicdo de materiais a base de carbono. O melhor rendimento foi obtido
para a composicdo D; porém, a composicdo C apresentou um valor de

rendimento muito préximo.

Todas as composicbes apds a sintese apresentaram nas imagens de MEV as
superficies dos gréos de escoria expostas; porém houve uma melhor distribuicéo
de nanotubos e nanofibras sobre o material suporte da composicdo D. Nesta
também, os nanotubos e nanofibras produzidos foram do tipo “base-growth”.
Desta forma, a particula de escoria fica aderida ao catalisador e este aos
nanotubos/nanofibras produzidos. Outro ponto marcante nos resultados da
sintese da composicdo D foi a predominancia de estrutura de carbono tipo cebola
e nanocapsulas de carbono apés a adicdo de alumina. As imagens de
microscopia eletrénica de transmissao confirmam a presenca dessas varias micro
e nano-estruturas de carbono; porém espera-se que isto nao interfira com o

comportamento mecéanico das argamassas produzidas com esse material.

Desses resultados observa-se que a escoria, ap0s sofrer enriquecimento com
alumina, demostra ter maior potencial para a producéo de micro e nano-estruturas
de carbono. Assim sendo, somente esse material foi utilizado na fabricacdo das

argamassas nanoestruturadas. O rendimento adotado foi de 20,0 %.
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4.3 Caracterizagao do cimento

A andlise de area superficial especifica do cimento, pela técnica de adsor¢céao de
nitrogénio (BET), indicou o valor de 1,49 m?(g. Comparativamente, este valor é
muito menor do que a area especifica da escdria nanoestruturada oriunda da
sintese da composi¢cdo D (12,2 m2/g). A elevada &rea superficial especifica da
escoria nanoestruturada permite uma maior reatividade, devido a maior superficie

de contato desta com a agua. Por outro lado, o NTC é hidrofébico.

A Figura 4-22 compara o tempo de pega da pasta com e sem adi¢do das micro e

nanoestruturas de carbono.
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Figura 4-22 Comparacéo do tempo de pega da pasta em minutos.

Analisando os valores encontrados na Figura 4-22 , observou-se que o tempo de
pega inicial e final ndo sofreu alteragdes bruscas. Assim, acredita-se que a adi¢cao
das micro e nanoestruturas de carbono na pasta de cimento com escoria
nanoestruturada ndo altera significativamente o0 tempo de pega e,
consequentemente, os limites estabelecidos pela norma NBR 5735/1991.
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4.4 Caracterizacao das argamassas no estado fresco

O resultado do espalhamento médio encontrado para a argamassa de referéncia
foi igual a 205 mm. Ja para as argamassas contendo 0,1 % e 0,3 % de micro e
nano-estruturas de carbono o resultado de espalhamento médio foi de 180 mm e
175 mm, respectivamente. Esses valores representam variagcdo maxima de 15 %
em relacdo aos resultados dos diametros médios de espalhamentos da
argamassa de referéncia. Esses resultados encontram-se conforme esperado,
pois quanto maior o teor de materiais a base de carbono, menor o indice de
consisténcia e trabalhabilidade, devido a elevada &rea superficial especifica e
influéncia na hidratacdo do cimento, retendo a agua disponivel. Apesar dessa
variacdo, optou-se por ndo aumentar o consumo de agua ou utilizar aditivo, ja que
a diferenga na consisténcia nas argamassas com as micro e nanoestruturas de

carbono, aparentemente, n&o alterou a moldagem dos corpos de prova.

4.5 Resisténcia a compressado das argamassas

Os resultados dos ensaios de resisténcia a compressao encontram-se na Tabela
4-5 e na Figura 4-23.

Os resultados apresentados mostram que todas as argamassas moldadas tiveram
resisténcia a compressdo maior aquela a especificada na NBR 5735/1991 para o
cimento CPIII-40. Esta estabelece resisténcia minima a compressao aos 7 e 28
dias de 23 MPa e 40 MPa, respectivamente. Além disso, apresentaram
coeficiente de variacdo de no maximo 6 %. Esse fato indica que ndo houve
disperséo significativa dos resultados mesmo com a adicdo das micro e nano-

estruturas de carbono.

Os resultados revelam ainda que houve um crescimento da resisténcia entre a
idade de 7 para 28 dias. Porém, a taxa de crescimento dessa resisténcia foi
menor apos 28 dias. A amostra NTCO1 apresentou reducéo na resisténcia, aos 28

dias, que talvez possa ser atribuida a algum erro durante a moldagem.
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Tabela 4-5 Resultados do ensaio de resisténcia & compresséo das argamassas.

Idade Pardmetros REF ENO1 | ENO3
Resisténcia média (MPa) 33,8 35,3 35,3
Desvio padréo 11 1,7 0,6
7 dias
Coeficiente de variagdo (%) 3% 5% 2%
% ganho/reducéo - 4% 4%
Resisténcia média (MPa) 45,0 42,4 47,0
Desvio padréo 29 2,4 1,7
28 dias
Coeficiente de variagdo (%) 6% 6% 4%
% ganho/reducéo - -9% 5%
Resisténcia média (MPa) 46,3 50,4 46,3
Desvio padrao 2,1 0,5 25
56 dias
Coeficiente de variagdo (%) 5% 1% 5%
% ganho/reducao - 9% 0%
55,0 50.4
50,0 46,3

45,0
40,0
35,0
30,0
25,0
20,0
15,0
10,0

50

0,0

7 dias

28 dias
Idade (dias)

56 dias

m REF
m ENO1
m ENO3

Figura 4-23 Evolucao da resisténcia a compresséo das argamassas.
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Com o objetivo de comparar a média entre as resisténcias das argamassas, a
Tabela 4-6 apresenta a analise estatistica pelo método t-student. A analise
desses resultados revela que aos 7 dias a argamassa ENO3 apresentou
resisténcia mecanica maior que REF e igual a ENO1. Aos 28 dias, ndo houve
alteracbes significantes de ENO1 e ENO3 em relacdo a argamassa de REF. Ja

aos 56 dias, a argamassa ENO1 foi a que apresentou melhor desempenho.

Tabela 4-6 Andlise estatistica dos resultados de resisténcia a compresséao - t-

student.
Amostra Idade p@ Ho: p1 = p2®@ p® Ho: p1 < p2®
7 dias 0,121 REF = ENO1
REF x ENOT 28 dias 0,123 REF = ENO1
(M1 X Y2)
56 dias 0,001 REF # ENO1 0,998 REF < ENO1
7 dias 0,026 REF # ENO3 0,987 REF < ENO3
REF x ENO3 28 dias 0,162 REF = ENO3
(M1 X H2)
56 dias 0,990 REF = ENO3
7 dias 0,984 ENO1 = ENO3
EN(%ll X 55'03 28 dias 0,003 ENO1 # ENO3 0998  ENOL < ENO3
56 dias 0,009 ENO1 # ENO3 0,004 ENO1 > ENO3

p = probabilidade: se p < 0,05 (nivel de confianga), rejeita-se a hip6tese nula.

(a) Teste bicaudal: Ho: p1 = p2 (Hipétese nula: diferenca néo significativa) _Ha: p1 # P2 (HipGtese
alternativa: diferenca significativa).

(b) Teste unicaudal: Ho: y1 <= u2 (Hip6tese nula: diferenga néo significativa) _Ha: p1> p2 (Hipotese
alternativa: diferenca significativa).

4.6 Resisténcia a tracdo por compressao diametral das argamassas

Os resultados dos ensaios de resisténcia a tracdo encontram-se na Tabela 4-7 e

na Figura 4-24.

Os valores encontrados para as resisténcias tiveram coeficiente de variacao
maximo de 9 % nas argamassas REF e NTCO1. Ja no resultado da argamassa
ENO3 houve uma variagdo chegando a 12 % em relacdo a argamassa REF. Este
fato pode indicar que o aumento do teor de micro e nanoestruturas de carbono
escoria proporciona uma reducdo da resisténcia a tracdo da argamassa e que
possivelmente exista um teor ideal de nanomateriais de carbono a serem

adicionados na argamassa.
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Os resultados revelam ainda crescimento da resisténcia a tracdo ao longo do

tempo. Porém, a taxa de crescimento dessa resisténcia foi menor apos 28 dias.

Tabela 4-7 Resultados do ensaio de resisténcia a tragdo das argamassas.

Idade Parédmetros REF ENO1 ENO3
Resisténcia média (MPa) 2,66 3,03 2,57
Desvio padréo 0,17 0,21 0,31
7 dias
Coeficiente de variacao (%) 6% 7% 12%
% ganho/reducéo - 14% -3%
Resisténcia média (MPa) 3,60 3,66 3,45
Desvio padrao 0,20 0,21 0,37
28 dias
Coeficiente de variacdo (%) 6% 6% 11%
% ganho/reducéo - 2% -4%
Resisténcia média (MPa) 4,12 4,42 4,01
Desvio padrao 0,39 0,37 0,38
56 dias
Coeficiente de variacdo (%) 9% 8% 10%
% ganho/reducéo - 7% -3%
5,00 4,42
4,50
4,00 3,60 366 345
3,50
3,00
m REF
2,50 = ENO1
m ENO3

2,00
1,50
1,00
0,50

0,00

7 dias 28 dias
Idade (dias)

56 dias

Figura 4-24 Evolucao da resisténcia a tracdo das argamassas.
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Com o objetivo de comparar a média entre as resisténcias das argamassas, a
Tabela 4-8 apresenta a analise estatistica pelo método t-student. Na analise
desses resultados observa-se que aos 7 dias a argamassa ENO1 apresentou
resisténcia mecanica maior que REF e ENO03. J4 aos 28 e 56 dias, ndo houve

diferenca significativa entre as médias de resisténcia a tracdo das argamassas.

Tabela 4-8 Analise estatistica dos resultados de resisténcia a tragdo - t-student.

Amostra Idade p@ Ho: g1 = p2®@ p® Ho: p1 < p2®
7 dias 0,015 REF # ENO1 0,993 REF < ENO1
REF x ENOT 28 dias 0,650 REF = ENO1
(M1 X Y2)
56 dias 0,246 REF = ENO1
7 dias 0,610 REF = ENO3
REF x ENO3 28 dias 0,430 REF = ENO3
(M1 X Y2) .
56 dias 0,661 REF = ENO3
7 dias 0,030 ENO1 # ENO3 0,015 ENO1 > ENO3
ENOIXENOS 55 jias 0,290 ENO1 = ENO3
(M1 X p2)
56 dias 0,121 ENO1 = ENO3

p = probabilidade: se p < 0,05 (nivel de confianca), rejeita-se a hipbtese nula.

(a) Teste bicaudal: Ho: p1 = p2 (Hipdtese nula: diferenca significativa) _Ha: p1 # p2 (HipGtese
alternativa: diferenca néo significativa).

(b) Teste unicaudal: Ho: p1 <= p2 (Hip6tese nula: diferenca significativa) Ha: p1 > p2 (Hipbtese
alternativa: diferenca néo significativa).

4.7 Médulo de deformacéo estatico secante das argamassas

Os resultados do ensaio de modulo de deformacéo foram apresentados na Tabela
4-9 e Figura 4-25. Observando essas informacoes, verifica-se que a amostra
NTCO1 apresentou sempre menores valores para 0 modulo de deformacéo
estatico secante; porém para as demais argamassas esses valores foram bem

similares.



Médulo médio (GPa)

Tabela 4-9 Resultados do ensaio de médulo de deformacgdo das argamassas.

Idade Parametros REF | ENO1 | ENO3
Modulo médio (GPa) 34,3 30,6* 32,7
Desvio padréo 3,8 - 1,2
7 dias
Coeficiente de variacdo (%) 10,9 - 3,7
% ganho/reducédo - - -5%
Médulo médio (GPa) 378 31,8 384
Desvio padréo 3,1 29 31
28 dias
Coeficiente de variagdo (%) 8,2 9,1 8,1
% ganho/reducédo - -16% 2%
Médulo médio (GPa) 40,2 36,6 38,0
Desvio padréo 12 49 261

56 dias
Coeficiente de variagdo (%) 3,1 13,3 6,9

% ganho/reducédo - -9% -5%

* Resultado de um apenas um corpo de prova.
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37,8 384 40,2 366 55

40,00
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20,00
15,00
10,00
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0,00
7 dias 28 dias 56 dias

Idade (dias)

Figura 4-25 Evolucao do médulo de deformacéo estatico secante das argamassas.
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A relacdo entre a tensdo versus deformacdo aos 7, 28 e 56 dias para as

diferentes argamassas estdo apresentadas nas Figura 4-26 a 4-28,

respectivamente.
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Figura 4-26 Relagéo entre tensdo versus deformacéao - 7 dias.
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Figura 4-27 Relacdo entre tenséo versus deformacéo - 28 dias.
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Figura 4-28 Relacéo entre tenséo versus deformacéo - 56 dias.

A andlise da relacéo tensdo versus deformacdo mostra que a adicdo das micro e
nanoestruturas de carbono, independentemente do teor, n&o alterou o

comportamento das argamassas nas trés idades analisadas.

4.8 Avaliacdo da microestrutura das argamassas

481 Idade de 28 dias

A Figura 4-29 mostra os produtos tipicos do processo de hidratacdo do cimento
encontrados na idade de 28 dias para a argamassa de referéncia. Nesta figura
provavelmente ha presenca de etringita (ponto A) com suas pequenas agulhas
prismaticas; o ponto B mostra uma camada de C-S-H sobre placas de hidroxido
de calcio.
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Figura 4-29 MEV - Micrografia da secéo fraturada da argamassa REF aos 28 dias
de idade.

As micrografias que melhor representam a argamassa ENO1 estdo apresentadas
na Figura 4-30 e Figura 4-31. Analisando a Figura 4-30 (a) é possivel observar
estruturas desprendidas em alguns pontos, 0 que pode indicar pouca interacao
entre as micro e nano-estruturas de carbono e a matriz cimenticia. Na Figura 4-30
(b) aparentemente ha estruturas de carbono atuando como reforgco dentro da
argamassa, o que justificaria o ganho de resisténcia nos ensaios mecanicos. Em
ambas as figuras, conforme indicado pelas setas, foram apresentadas estruturas
com morfologia circular, que aparentemente € tipico das estruturas de nanotubos.
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Figura 4-30 MEV - Micrografia da secéo fraturada da argamassa ENO1 aos 28 dias
de idade.

A técnica de MEV permite avaliar uma &rea da amostra superficialmente, sendo
uma amostragem pequena. Assim, nem sempre a estrutura de carbono aparece
na regido de rompimento. Na Figura 4-31 (a) e (b) observa-se uma regidao de
fissura que pode ser decorrente da retracdo da argamassa ao agregado ou
deslocamento pos-ruptura do corpo de prova. Aparentemente, nestas figuras, ndo
apareceram estruturas de carbono atuando como elemento de reforco

(ancoragem entre as particulas hidratadas) na argamassa.
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Figura 4-31 MEV - Micrografia da sec¢éo fraturada da argamassa ENO1 aos 28 dias
de idade.

A micrografia que melhor caracteriza a argamassa EN03 esta mostrada na Figura
4-32. Na Figura 4-32 (a) é mostrada uma fissura que foi ampliada em (b), nestas
aparentemente ndo houve estruturas de nanofibras e/ou nanotubos atuando como
elemento de reforco dentro da argamassa. Outro fato interessante é o
aparecimento de NTC/NFC (Figura 4-32 c-d-e) que aparentemente estdo sendo
revestidos pelos produtos de hidratacdo do cimento podendo indicar que estdo
atuando como ponto de nucleacdo. Este fato estd coerente com a literatura
(Metaxa et al., 2013; Sanchez e Sobolev, 2010).
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Figura 4-32 MEV - Micrografia da sec¢éo fraturada da argamassa EN03 aos 28 dias
de idade.
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482 Idade de 56 dias

Realizou-se a andlise da microestrutura da argamassa nas idades de 56 dias. A
Figura 4-33 mostra a micrografia da argamassa de referéncia com os produtos
tipicos do processo de hidratagdo do cimento nessa idade. Analisando-se essa
figura, observa-se a formacdo de algumas placas que provavelmente indicam a
presenca de hidroxido de calcio (portlantida) no ponto A. Ja o ponto “B” esta

indicado o produto hidratado do CSH e no ponto “C” a formagéao da etringita.

Sig WD Spot HFW ——5.0p
000x SE 18.3 mm 3.0 15.91 ym __ GENTRO DE MICR

Figura 4-33 MEV - Micrografia da sec¢éo fraturada da argamassa REF aos 56 dias
de idade.

A micrografia que melhor representa a argamassa ENO1 na idade de 56 dias esta
apresentada na Figura 4-34. Nesta, aparentemente, houve uma interacdo melhor
entre as micro e nanoestruturas de carbono e a matriz cimenticia (Figura 4-34 b)
onde essas estruturas estdo recobertas pelos produtos de hidratagdo do cimento.
Esses fatos sugerem que as micro e nanoestruturas de carbono funcionam como

pontos de nucleacdo dos produtos de hidratacdo do cimento.
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Figura 4-34 MEV - Micrografia da secao fraturada da argamassa ENO1 aos 56 dias
de idade.

A micrografia que melhor caracteriza a argamassa ENO3 estd apresentada na
Figura 4-35. Nestas, aparentemente, ndo houve a interacdo entre a matriz
cimenticia com as micro e nanoestruturas de carbono, visto que estes Ultimos se
encontram aglomerados indicando excesso de material e ndo envoltos em
material hidratado, bem como ndo atuando como elemento de reforco dentro da

argamassa, conforme sugere a bibliografia.
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Figura 4-35 MEV - Micrografia da secéo fraturada da argamassa ENO3 aos 56 dias
de idade.
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5 CONSIDERACOES FINAIS

Neste trabalho avaliou-se o comportamento do cimento Portland de alto-forno
fabricado com micro e nanoestruturas de carbono sintetizadas diretamente sobre
a escoria de alto-forno, usando o método CVD. As técnicas de caracterizacao
utilizadas comprovaram a existéncia de estruturas de carbono, tais como
nanofibras de carbono (NFC), nanotubos de carbono (NTC), estrutura tipo onion-
like carbon e bamboo-like.

A producé@o de micro e nanoestruturas de carbono sobre a escéria de alto-forno
restringiu-se a condi¢cdes especificas, como temperatura, vazéo, tipo e
concentracdo de catalisador. Nas sinteses realizadas, variou-se a concentracao
de ferro (em forma de 6xido de ferro) em 2,5 %, 5,0 % e obteve-se rendimento de
4% e 12 %, respectivamente, o que resultou aparentemente em estruturas de
carbono do tipo NTC/NFC. Quando se utilizou a concentracdo 10 % de ferro, o
rendimento obtido foi de aproximadamente 18 % e formou-se NTC tipo tip-growth
e nanocapsulas de carbono. Ja utilizando 10 % de ferro com a alumina (0,2 %),
obteve-se rendimento de 20 % e ocorreu a formacdo de varias estruturas de
carbono, resultando em um material bastante heterogéneo. Conclui-se que a
producdo de micro e nanoestruturas de carbono esta diretamente relacionada a
preparacdo, quantidade e o tipo de catalisador utilizado na sintese. Ha a
indicagdo de quanto maior a concentracdo de catalisador maior sera a

heterogeneidade do material produzido o que corrobora com a bibliografia.

Outro ponto importante a ressaltar, € que a escoria de alto-forno moida utilizada é
compacta e como suporte sofreu granulacdo; isso pode ter contribuido para a
menor interacdo e fixacao do catalisador sobre a sua superficie.
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As argamassas foram fabricadas utilizando-se o material com rendimento de 20 %
e com teores de micro e nanoestruturas de carbono: 0,1 % e 0,3 %, ambos em
relacdo a massa de cimento anidro. Com isso, avaliou-se a resisténcia mecanica
da argamassa (resisténcia a compressao, resisténcia a tracdo por compressao
diametral e médulo de elasticidade estatico secante) nas idades de 7, 28 e 56
dias. A substituicAo de parte do cimento CP - Ill, por escéria nanoestrutura
sintetizada, ndo promoveu alteracdes significativas no comportamento mecanico

das argamassas fabricadas.

Com o auxilio das técnicas de caracterizacdo como granulometria a laser,
microscopia eletrbnica de varredura e transmissdao (MEV e MET), analise
termogravimétrica (TGA), area superficial especifica (BET), espectroscopia por
Raman, pode-se comprovar a eficiéncia das analises dos materiais utilizados para
o estudo. Em especial, observaram-se as estruturas de carbono na superficie da
escoria garantindo o sucesso da sintese para produzir as argamassas. Este
material produzido também foi caracterizado e apresentou modificacdes na sua

estrutura devido a presenca de micro e nanoestruturas de carbono.
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APENDICE A - DADOS DOS ENSAIOS DE RESISTENCIA A COMPRESSAO

REF - 7 dias - Ensaio de resisténcia a compressao

Diametro superior e inferior Comprimento Média ~ .
Forca | Tenséo | Desvio

CP (mm) (mm) (mm)

D1 D> D3 Da L1 Lo D L kN MPa MPa
1 50,06 | 49,79 | 49,77 | 49,71 | 97,58 97,62 49,83 | 97,60 | 67,15 | 34,43 1,7
2 49,84 | 49,94 | 46,63 | 49,81 | 97,66 | 97,65 49,06 | 97,66 | 63,32 | 33,50 11
3 50,24 | 49,84 | 49,82 | 50,05 | 92,24 | 92,09 49,99 | 92,17 | 65,52 | 33,39 1,4
4 50,13 | 49,84 | 50,33 | 50,11 | 96,90 | 96,75 50,10 | 96,83 | 63,00 | 31,95 5,6
5 49,79 | 49,73 | 50,04 | 49,32 | 94,22 | 94,53 49,72 | 94,38 | 68,00 | 35,02 35
6 49,79 | 49,97 | 49,93 | 49,90 | 96,91 | 96,69 49,90 | 96,80 | 68,00 | 34,77 2,7
Resisténcia media (MPa) 33,85
Desvio padrao 1,14
Coeficiente de variagéo (%) 3,4
ENO1 - 7 dias - Ensaio de resisténcia a compressao

Diametro superior e inferior Comprimento Média ~ .

Forca | Tenséo | Desvio

CP (mm) (mm) (mm)

D1 D> D3 Da L1 Lo D L kN MPa MPa
1 50,12 | 49,97 | 49,85 | 49,89 | 96,06 | 95,84 | 49,96 | 9595 | 64,5 32,91 6,7
2 50,83 | 49,49 | 50,01 | 50,37 | 97,00 | 97,91 | 50,18 | 97,46 | 71,79 | 36,31 2,9
3 50,20 | 49,94 | 50,16 | 49,76 | 95,41 | 95,70 | 50,02 | 95556 | 69,41 | 35,33 0,1
4 49,78 | 50,17 | 50,23 | 50,36 | 97,47 | 97,27 | 50,14 | 97,37 | 71,00 | 35,97 1,9
5 50,30 | 50,00 | 50,09 | 50,10 | 98,43 | 98,50 | 50,12 | 98,47 | 74,00 | 37,50 6,3
6 50,18 | 49,97 | 49,93 | 49,90 | 97,18 | 96,89 | 50,00 | 97,04 | 66,00 | 33,62 4,7
Resisténcia media (MPa) 35,27
Desvio padréo 1,72
Coeficiente de variacéo (%) 4,9
ENO3 - 7 dias - Ensaio de resisténcia a compressao

Diametro superior e inferior Comprimento Média Forca | Tens&o | Desvio
CP (mm) (mm) (mm)

D1 D> D3 Da L1 Lo D L kN MPa MPa
1 50,13 | 49,92 | 50,23 | 50,24 | 95,71 | 95,70 | 50,13 | 95,71 | 68,97 | 34,94 1,0
2 49,99 | 49,57 | 49,78 | 49,87 | 96,56 | 96,59 | 49,80 | 96,58 | 67,34 | 34,57 2,0
3 49,62 | 49,76 | 49,67 | 49,72 | 92,80 | 92,68 | 49,69 | 92,74 | 67,77 | 34,94 1,0
4 50,04 | 50,08 | 49,84 | 49,96 | 92,22 | 92,28 | 49,98 | 92,25 | 71,00 | 36,19 25
5 50,26 | 50,32 | 50,09 | 50,05 | 92,18 | 92,22 | 50,18 | 92,20 | 70,00 | 35,40 0,3
6 49,90 | 49,91 | 49,85 | 50,02 | 96,92 | 96,72 | 49,92 | 96,82 | 69,86 | 35,69 1,1
Resisténcia media (MPa) 35,29
Desvio padrao 0,59
Coeficiente de variacéo (%) 1,7
REF - 28 dias - Ensaio de resisténcia a compressédo

Diametro superior e inferior Comprimento Média Forca | Tens&o | Desvio
CP (mm) (mm) (mm)

D1 D> D3 Da L1 Lo D L kN MPa MPa
1 50,16 | 50,17 | 49,99 | 49,97 | 97,78 | 97,99 | 50,07 | 97,89 | 83,73 | 42,52 54
2 49,71 | 49,70 | 49,97 | 49,74 | 98,35 | 98,30 | 49,78 | 98,33 | 92,81 | 47,69 6,0
3 49,96 | 49,97 | 49,98 | 49,86 | 95,90 | 95,96 | 49,94 | 9593 | 91,95 | 46,94 4,4
4 50,86 | 50,26 | 50,22 | 50,12 | 97,58 | 97,52 | 50,37 | 97,55 | 95,61 | 47,99 6,7
5 49,80 | 49,89 | 50,32 | 49,81 | 97,87 | 98,01 | 49,96 | 97,94 | 81,68 | 41,67 7,3
6 50,18 | 50,30 | 50,03 | 50,09 | 96,79 | 96,75 | 50,15 | 96,77 | 84,84 | 42,95 4,5
Resisténcia media (MPa) 44,96
Desvio padréo 2,87
Coeficiente de variagcdo (%) 6,4
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Diametro superior e inferior Comprimento Média = ~ .
orca | Tensao | Desvio
CP (mm) (mm) (mm)
D1 D> D3 D4 L1 Lo D L kN MPa MPa
1 49,74 | 49,75 | 49,83 | 49,84 | 97,96 | 98,01 | 49,79 | 97,99 | 87,45 | 44,91 6,0
2 50,08 | 50,09 | 50,09 | 50,12 | 97,00 | 96,99 | 50,10 | 97,00 | 79,95 | 40,56 4,3
3 50,12 | 50,07 | 50,17 | 50,17 | 94,82 | 94,67 | 50,13 | 94,75 | 89,23 | 45,20 6,6
4 49,91 | 49,93 | 49,56 | 49,68 | 97,64 | 97,51 | 49,77 | 97,58 | 76,12 | 39,13 7,7
5 50,40 | 50,57 | 49,97 | 49,82 | 96,75 | 96,11 | 50,19 | 96,43 | 84,32 | 42,62 0,5
6 49,91 | 49,87 | 49,59 | 49,80 | 97,68 | 97,73 | 49,79 | 97,71 | 81,56 | 41,89 1,2
Resisténcia media (MPa) 42,39
Desvio padrao 2,39
Coeficiente de variagéo (%) 5,6
ENO3 - 28 dias - Ensaio de resisténcia a compressao
Diametro superior e inferior Comprimento Média N .
Forca | Tensédo | Desvio
CP (mm) (mm) (mm)
D1 D> D3 D4 L1 Lo D L kN MPa MPa
1 49,68 | 49,84 | 49,81 | 49,91 | 9570 | 95,89 | 49,8 | 9580 | 90,3 46,34 15
2 49,54 | 50,19 | 49,73 | 49,69 | 96,59 | 96,48 | 49,8 | 96,54 | 91,58 | 47,04 0,02
3 49,89 | 50,30 | 49,82 | 50,00 | 95,49 | 95,22 | 50,0 | 95,36 | 87,73 | 44,68 5,0
4 49,79 | 49,60 | 49,75 | 49,67 | 97,05 | 97,02 | 49,7 | 97,04 | 90,47 46,63 0,9
5 49,71 | 49,72 | 49,76 | 49,77 | 96,12 | 96,20 | 49,7 | 96,16 | 93,24 47,98 2,0
6 50,29 | 50,31 | 49,95 | 50,11 | 94,75 | 94,87 | 50,2 | 94,81 | 98,07 49,62 55
Resisténcia media (MPa) 47,05
Desvio padréo 1,66
Coeficiente de variacéo (%) 3,5
REF - 56 dias - Ensaio de resisténcia a compressao
Diametro superior e inferior Comprimento Média ~ .
Forca | Tensédo | Desvio
CP (mm) (mm) (mm)
D1 D> D3 Da L1 Lo D L kN MPa MPa
1 49,99 | 49,70 | 49,90 | 49,80 | 97,58 | 97,60 | 49,85 | 97,59 | 90,24 | 46,24 0,05
2 49,80 | 49,88 | 49,85 | 49,98 | 98,70 | 98,75 | 49,88 | 98,73 | 89,1 45,60 1,4
3 49,90 | 50,02 | 49,97 | 49,99 | 97,63 | 97,61 | 49,97 | 97,62 | 96,75 | 49,33 6,6
4 49,86 | 49,90 | 49,95 | 49,99 | 97,54 | 97,57 | 49,93 | 97,56 | 93,47 | 47,75 3.2
5 49,85 | 49,86 | 49,99 | 49,76 | 97,36 | 97,34 | 49,87 | 97,35 | 89,12 | 45,63 1,4
6 49,86 | 49,78 | 49,92 | 49,99 | 97,71 | 97,80 | 49,89 | 97,76 | 84,12 | 43,04 7,0
Resisténcia media (MPa) 46,27
Desvio padrao 2,14
Coeficiente de variacéo (%) 4,6
ENO1 - 56 dias - Ensaio de resisténcia a compresséo
Diametro superior e inferior Comprimento Média ~ .
Forca Tenséo | Desvio
CpP (mm) (mm) (mm)
D1 D2 D3 D4 L1 Lo D L kN MPa MPa
1 49,98 | 49,95 | 49,90 | 49,87 | 97,07 | 96,76 | 49,93 | 96,92 | 99,85 51,01 1,3
2 50,08 | 49,98 | 50,02 | 50,11 | 95,61 | 95,15 | 50,05 | 95,38 | 100,27 | 50,97 1,2
3 50,16 | 50,03 | 50,23 | 50,23 | 97,95 | 98,23 | 50,16 | 98,09 | 98,27 49,72 1,3
4 49,86 | 50,08 | 50,14 | 50,02 | 96,21 | 96,34 | 50,03 | 96,28 | 98,30 50,01 0,7
5 49,93 | 49,97 | 50,20 | 50,00 | 96,70 | 96,32 | 50,03 | 96,51 | 98,64 50,19 0,3
6 49,70 | 49,75 | 49,86 | 49,36 | 97,41 | 97,98 | 49,67 | 97,70 | 97,37 50,26 0,2
Resisténcia media (MPa) 50,36
Desvio padrédo 0,52
Coeficiente de variacéo (%) 1,0
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Diametro superior e inferior Comprimento Média = ~ .
orca | Tensédo | Desvio
CP | (mm) (mm) (mm)
D1 D> D3 D4 L1 Lo D L kN MPa MPa

1 50,00 | 50,03 | 49,99 | 49,97 | 97,00 | 96,95 | 50,00 | 96,98 | 91,08 46,39 0,2
2 49,89 | 50,01 | 49,98 | 49,87 | 95,71 95,65 | 49,94 | 95,68 | 89,49 45,69 1,3
3 49,90 | 49,80 | 49,86 | 49,80 | 97,00 | 96,99 | 49,84 | 97,00 | 86,62 44,40 4,0
4 48,99 | 49,95 | 49,79 | 49,86 | 98,44 | 98,45 | 49,65 | 98,45 | 96,20 49,69 7,4
5 49,99 | 49,96 | 49,93 | 49,98 | 97,02 97,04 | 49,97 | 97,03 | 94,98 48,44 4,7
6 49,95 | 49,93 | 49,96 | 49,98 | 97,97 97,99 | 49,96 | 97,98 | 84,43 43,08 6,9
Resisténcia media (MPa) 46,28
Desvio padrao 2,47
Coeficiente de variacéo (%) 0,05
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Diametro superior e inferior

Comprimento

Média

cp (mm) (mm) (mm) Forgca | Tensdo | Desvio
D1 D> D3 D4 L1 Lo D L kN MPa MPa

1 50,13 | 50,22 | 50,02 | 50,07 | 100,39 | 100,59 | 50,11 | 100,49 | 22,98 2,91 6,0

2 50,10 | 50,29 | 50,08 | 50,17 | 100,05 | 99,92 | 50,16 | 99,99 | 19,61 2,49 9,1

3 50,19 | 50,03 | 49,97 | 50,05 | 101,56 | 101,18 | 50,06 | 101,37 | 19,97 2,51 8,6

4 50,08 | 50,22 | 50,34 | 50,37 | 100,15 | 100,83 | 50,25 | 100,49 | 21,14 2,67 2,7

5 50,13 | 50,02 | 50,08 | 49,95 | 100,41 | 100,36 | 50,05 | 100,39 | 21,42 2,71 0,9

6* | 49,86 | 49,89 | 49,89 | 49,90 | 100,46 | 99,94 | 49,89 | 100,20 | 24,82 3,16 15,4

Resisténcia media (MPa) ** 34,22 (*) CP desconsiderado - valor discrepante

Desvio padréao 0,74 (**) Média de 5 CP

Coeficiente de variagcdo (%) 2,2

ENO1 - 7 dias - Ensaio de resisténcia a tracéo

Diametro superior e inferior Comprimento Média = ~ .
orga | Tensao | Desvio
CP (mm) (mm) (mm)
D1 D> D3 Da L1 Lo D L kN MPa MPa
1 50,00 | 49,93 | 49,91 | 49,93 | 101,09 | 100,75 | 49,94 | 100,92 | 2541 3,21 9,0
2 50,06 | 50,29 | 50,25 | 49,93 | 100,00 | 100,41 | 50,13 | 100,21 | 21,23 2,69 8,5
3* 149,71 | 50,01 | 49,84 | 49,71 | 100,30 | 101,10 | 49,82 | 100,70 | 19,7 2,50 15,0
4 49,84 | 50,01 | 50,03 | 49,98 | 99,52 99,67 | 49,97 | 99,60 | 24,66 3,15 7,2
5 49,95 | 49,61 | 49,56 | 50,15 | 100,05 | 100,70 | 49,82 | 100,38 | 24,36 3,10 54
6 49,82 | 50,49 | 50,16 | 50,00 | 99,99 | 100,20 | 50,12 | 100,10 | 23,63 3,00 19
Resisténcia media (MPa) ** 3,03 (*) CP desconsiderado - valor discrepante
Desvio padrao 0,21 (**) Média de 5 CP
Coeficiente de variacao (%) 6,8

ENO3 - 7 dias - Ensaio de resisténcia a tragado

Diametro superior e inferior Comprimento Média = ~ .
orca | Tenséo | Desvio
CpP (mm) (mm) (mm)
D1 D2 D3 D4 L1 L2 D L kN MPa MPa
1* ] 50,09 | 50,16 | 50,07 | 50,30 | 100,07 | 100,21 | 50,16 | 100,14 | 25,31 3,21 19,8
2 50,18 | 50,07 | 50,07 | 50,19 | 99,54 | 99,65 | 50,13 | 99,60 | 18,03 2,30 14,1
3 49,97 | 49,84 | 49,97 | 50,02 | 99,30 | 99,12 | 49,95 | 99,21 | 19,50 2,51 6,4
4 50,77 | 49,73 | 50,00 | 50,12 | 99,00 | 99,17 | 50,16 | 99,09 | 17,81 2,28 14,7
5 50,24 | 50,06 | 49,88 | 50,21 | 99,82 99,63 | 50,10 | 99,73 | 21,57 2,75 2,7
6 50,07 | 50,01 | 49,88 | 49,68 | 99,50 | 99,04 | 49,91 | 99,27 | 23,49 3,02 12,8
Resisténcia media (MPa) ** 2,57 (*) CP desconsiderado - valor discrepante
Desvio padrao 0,31 (**) Média de 5 CP
Coeficiente de variagcéo (%) 12,2

REF - 28 dias - Ensaio de resisténcia a tracdo

Diametro superior e inferior Comprimento Média = ~ .
orca | Tenséo | Desvio
CpP (mm) (mm) (mm)
D1 D2 Ds D4 L1 L2 D L kN MPa MPa
1* | 50,06 | 49,96 | 49,84 | 49,99 | 101,90 | 101,92 | 49,96 | 101,91 | 17,78 2,22 34,10
2 49,90 | 50,01 | 49,77 | 49,84 | 101,30 | 101,10 | 49,88 | 101,20 | 28,93 3,65 8,15
3 50,12 | 49,95 | 49,97 | 50,22 | 100,39 | 100,41 | 50,07 | 100,40 | 30,57 3,87 14,77
4 49,95 | 50,20 | 50,49 | 50,41 | 100,33 | 100,57 | 50,26 | 100,45 | 29,15 3,68 8,95
5 49,96 | 49,90 | 49,89 | 49,84 | 101,10 | 101,53 | 49,90 | 101,32 | 26,48 3,33 1,16
6 49,69 | 49,93 | 50,00 | 49,80 | 100,78 | 100,72 | 49,86 | 100,75 | 27,52 3,49 3,39
Resisténcia media (MPa) ** 3,6 (*) CP desconsiderado - valor discrepante
Desvio padréao 0,2 (**) Média de 5 CP
Coeficiente de variacéo (%) 5,6
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Diametro superior e inferior Comprimento Média = ~ .
orca | Tensao | Desvio
CP (mm) (mm) (mm)
D1 D> D3 D4 L1 Lo D L kN MPa MPa
1 50,01 | 49,91 | 49,93 | 49,95 | 99,93 99,68 | 49,95 | 99,81 | 26,67 3,41 8,9
2 49,70 | 49,96 | 49,77 | 49,85 | 98,66 99,43 | 49,82 | 99,05 | 29,73 3,84 2,6
3* 149,98 | 49,91 | 49,93 | 49,91 | 99,50 99,57 | 49,93 | 99,54 | 32,02 4,10 9,7
4 49,93 | 49,87 | 49,81 | 49,90 | 98,45 98,97 | 49,88 | 98,71 | 29,38 3,80 1,6
5 50,15 | 50,07 | 50,19 | 50,11 | 100,05 | 100,10 | 50,13 | 100,08 | 30,11 3,82 2,2
6 50,08 | 50,10 | 50,07 | 50,04 | 99,94 | 99,64 | 50,07 | 99,79 | 27,18 3,46 7,3
Resisténcia media (MPa) ** 3,66 (*) CP desconsiderado - valor discrepante
Desvio padrao 0,21 (**) Média de 5 CP
Coeficiente de variagédo (%) 5,8
ENO3 - 28 dias - Ensaio de resisténcia a tragao
Diametro superior e inferior Comprimento Média N .
Forca | Tensao | Desvio
CP (mm) (mm) (mm)
D1 D> D3 Da L1 Lo D L kN MPa MPa
1 49,49 | 50,07 | 50,20 | 49,85 | 99,12 99,33 | 49,9 | 99,23 | 26,63 3,42 4,0
2 49,89 | 49,78 | 49,44 | 49,68 | 98,61 98,89 | 49,7 | 98,75 | 29,71 3,85 17,0
3 50,21 | 50,15 | 49,95 | 50,13 | 99,21 99,15 | 50,1 | 99,18 | 24,21 3,10 5,8
4* | 50,07 | 50,39 | 50,27 | 50,53 | 99,88 98,97 | 50,3 | 99,43 | 19,81 2,52 23,4
5 49,74 | 49,71 | 49,89 | 49,74 | 100,00 | 100,30 | 49,8 | 100,15 | 23,92 3,06 7,2
6 50,08 | 50,11 | 50,36 | 50,07 | 100,34 | 100,19 | 50,2 | 100,27 | 29,97 3,79 15,2
Resisténcia media (MPa) ** 3,45 (*) CP desconsiderado - valor discrepante
Desvio padrao 0,37 (**) Média de 5 CP
Coeficiente de variacéo (%) 10,9
REF - 56 dias - Ensaio de resisténcia a tracdo
Diametro superior e inferior Comprimento Média ~ .
Forca | Tensédo | Desvio
CP (mm) (mm) (mm)
D1 D> D3 Da L1 Lo D L kN MPa MPa
1 50,00 | 50,02 | 49,90 | 49,97 | 100,38 | 100,65 | 49,97 | 100,52 | 31,77 4,03 0,6
2 50,09 | 50,02 | 50,02 | 50,03 | 100,43 | 100,40 | 50,04 | 100,42 | 335 4,24 6,0
3* | 50,47 | 50,27 | 50,17 | 50,10 | 99,10 | 99,18 | 50,25 | 99,14 | 26,83 3,43 14,4
4 50,09 | 50,13 | 50,00 | 50,05 | 99,96 99,98 | 50,07 | 99,97 | 35,98 4,58 14,3
5 49,98 | 49,96 | 49,87 | 49,83 | 100,38 | 100,41 | 49,91 | 100,40 | 33,31 4,23 57
6 50,03 | 50,05 | 50,04 | 50,08 | 100,65 | 100,45 | 50,05 | 100,55 | 27,78 3,561 12,2
Resisténcia media (MPa) ** 4,12 (*) CP desconsiderado - valor discrepante
Desvio padrédo 0,39 (**) Média de 5 CP
Coeficiente de variacéo (%) 9,5
ENO1 - 56 dias - Ensaio de resisténcia a tracéo
Diametro superior e inferior Comprimento Média ~ .
Forca | Tensao | Desvio
CpP (mm) (mm) (mm)
D1 D> D3 Da L1 Lo D L kN MPa MPa
1 49,71 | 49,82 | 49,74 | 49,63 | 99,84 | 99,52 | 49,73 | 99,68 | 34,07 4,38 3,9
2* | 49,70 | 49,69 | 49,83 | 49,63 | 99,59 | 99,60 | 49,71 | 99,60 | 24,67 3,17 24,7
3 49,69 | 49,71 | 49,75 | 49,80 | 99,26 | 98,98 | 49,74 | 99,12 | 34,11 4,40 4,6
4 50,01 | 50,11 | 50,07 | 50,01 | 98,90 | 99,39 | 50,05 | 99,15 | 30,07 3,86 8,4
5 49,82 | 49,88 | 49,88 | 49,80 | 99,94 | 99,64 | 49,85 | 99,79 | 38,02 4,87 15,6
6 49,88 | 49,82 | 49,75 | 49,91 | 99,53 | 99,61 | 49,84 | 99,57 | 35,76 4,59 9,0
Resisténcia media (MPa) ** 4,42 (*) CP desconsiderado - valor discrepante
Desvio padréao 0,37 (**) Média de 5 CP
Coeficiente de variacéo (%) 8,4
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Diametro superior e inferior Comprimento Média = ~ .
orca | Tensédo | Desvio

CP (mm) (mm) (mm)

D1 D> D3 D4 L1 Lo D L kN MPa MPa
1 49,84 | 49,98 | 49,92 | 49,95 | 9941 99,52 | 49,92 | 99,47 | 34,96 4,48 7,8
2 49,87 | 49,84 | 49,98 | 49,94 | 99,20 | 99,23 | 49,91 | 99,22 | 33,91 4,36 4,9
3 49,81 | 49,79 | 49,80 | 49,86 | 99,55 | 99,43 | 49,82 | 99,49 | 28,45 3,65 12,1
4* | 49,95 | 49,98 | 49,88 | 49,95 | 99,93 99,96 | 49,94 | 99,95 | 38,45 4,90 18,0
5 49,98 | 49,99 | 49,97 | 49,98 | 99,84 | 99,97 | 49,98 | 99,91 | 29,45 3,75 9,7
6 49,94 | 49,95 | 49,98 | 49,99 | 99,48 | 99,52 | 49,97 | 99,50 | 29,58 3,79 8,9
Resisténcia media (MPa) ** 4,01 (*) CP desconsiderado - valor discrepante
Desvio padrao 0,38 (**) Média de 5 CP
Coeficiente de variagdo (%) 9,6
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APENDICE C - DADOS DOS ENSAIOS MODULO DE DEFORMACAO

Resisténcia REF - 7 dias ENO1 - 7 dias ENO3 - 7 dias
efetiva Tensé&o Deformacgéo Tensé&o Deformacgéo Tensé&o Deformagao
0,5 0,51 0,00001 0,50 0,00001 0,50 0,00001
0,1 fc 2,63 0,00006 2,55 0,00007 2,58 0,00007
0,2 fc 5,26 0,00015 5,19 0,00016 5,16 0,00014
0,3 fc 7,89 0,00024 7,79 0,00024 7,74 0,00022
0,4 fc 10,52 0,00034 10,37 0,00034 10,33 0,00031
0,5fc 13,14 0,00044 13,00 0,00045 12,91 0,00040
0,6 fc 15,77 0,00055 15,60 0,00056 15,49 0,00050
0,7 fc 18,40 0,00068 18,20 0,00068 18,07 0,00061
0,8 fc 21,03 0,00083 20,80 0,00083 20,65 0,00074
Resisténcia REF - 28 dias ENO1 - 28 dias ENO3 - 28 dias
efetiva Tenséo Deformacéo Tenséo Deformacéo Tenséo Deformacgéo
0,5 0,49 0,00001 0,50 0,00001 0,49 0,00002
0,1fc 3,45 0,00009 3,12 0,00008 3,58 0,00011
0,2 fc 6,90 0,00019 6,25 0,00017 7,15 0,00020
0,3 fc 10,35 0,00030 9,78 0,00028 10,73 0,00030
0,4 fc 13,80 0,00040 13,09 0,00039 14,30 0,00039
0,5fc 17,24 0,00051 15,63 0,00047 17,88 0,00050
0,6 fc 20,70 0,00063 18,76 0,00058 21,45 0,00060
0,7 fc 24,12 0,00075 21,89 0,00069 25,03 0,00073
0,8 fc 27,42 0,00089 25,01 0,00083 28,60 0,00087
Resisténcia REF - 56 dias ENO1 - 56 dias ENO3 - 56 dias
efetiva Tenséo Deformacéo Tenséo Deformacéao Tenséo Deformacéo
0,5 0,50 0,00001 0,50 0,00001 0,50 0,00001
0,1fc 3,51 0,00008 4,96 0,00009 4,41 0,00012
0,2 fc 7,01 0,00017 9,93 0,00022 8,81 0,00025
0,3 fc 10,54 0,00026 14,89 0,00035 13,22 0,00037
0,4 fc 14,05 0,00036 19,85 0,00050 17,63 0,00050
0,5fc 17,57 0,00046 24,82 0,00066 22,03 0,00064
0,6 fc 21,08 0,00057 29,78 0,00084 26,44 0,00080
0,7 fc 24,60 0,00069 34,75 0,00108 30,86 0,00099
0,8 fc 28,12 0,00083 39,70 0,00144 35,25 0,00123
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APENDICE D - DADOS ESTATISTICOS - ADAPTADO ORIGINPRO

Médias das resisténcias a compresséo - Ref x ENO1 - Idade: 7d
Descriptive Statistics

N Mean SD SEM
C.7d.Ref 6 33,84333 | 1,13978 | 0,46531
C.7d.ENO1 6 35,27333 | 1,7228 | 0,70333
Difference -1,43

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed -1,69568 10 | 0,1208

Equal Variance NOT Assumed | -1,69568 | 8,67327 | 0,12545

Null Hypothesis: meanl-mean2 =0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 <> 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is NOT significantly different with the test difference(0)

Médias das resisténcias a compresséo - Ref x ENO3 - Idade: 7d
Descriptive Statistics

N Mean SD SEM
C.7d.Ref 6 33,84333 | 1,13978 | 0,46531
C.7d.03 6 35,28833 | 0,59084 | 0,24121
Difference -1,445

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed -2,75701 10 | 0,02023

Equal Variance NOT Assumed | -2,75701 | 7,50623 | 0,02635

Null Hypothesis: meanl-mean2 =0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 <> 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is significantly different with the test difference(0)

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>[t|

Equal Variance Assumed -2,75701 10 | 0,98988

Equal Variance NOT Assumed | -2,75701 | 7,50623 | 0,98682

Null Hypothesis: meanl-mean2 <=0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 > 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is NOT significantly different with the test difference(0)

Médias das resisténcias a compresséo - ENO1 x ENO3 - Idade: 7d
Descriptive Statistics

N Mean SD SEM

C.7d.ENO1 6 35,27333 1,7228 | 0,70333

C.7d.ENO3 6 35,28833 | 0,59084 | 0,24121

Difference -0,015

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed -0,02017 10 | 0,9843

Equal Variance NOT Assumed | -0,02017 | 6,16014 | 0,98454

Null Hypothesis: meanl-mean2 =0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 <> 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is significantly different with the test difference(0)
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Médias das resisténcias a compresséo - Ref x ENO1 - Idade: 28d
Descriptive Statistics

N Mean SD SEM
C.28d.Ref 6 4496 | 2,87653 | 1,17434
C.28d.ENO1 6 42,385 | 2,38855 | 0,97512
Difference 2,575

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed 1,68697 10 | 0,1225

Equal Variance NOT Assumed | 1,68697 | 9,67326 | 0,12353

Null Hypothesis: meanl-mean2 =0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 <> 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is NOT significantly different with the test difference(0)

Médias das resisténcias a compresséo - Ref x ENO3 - Idade: 28d
Descriptive Statistics

N Mean SD SEM
C.28d.Ref 6 4496 | 2,87653 | 1,17434
C.28d.ENO3 6 | 47,04833 | 1,65935 | 0,67743
Difference -2,08833

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed -1,54039 10 | 0,15449

Equal Variance NOT Assumed | -1,54039 | 7,99593 | 0,16205

Null Hypothesis: meanl-mean2 =0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 <> 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is NOT significantly different with the test difference(0)

Médias das resisténcias a compresséo - ENO1 x ENO3 - Idade: 28d
Descriptive Statistics

N Mean SD SEM
C.28d.ENO1 6 42,385 | 2,38855 | 0,97512
C.28d.ENO3 6 | 47,04833 | 1,65935 | 0,67743
Difference -4,66333

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed -3,92756 10 | 0,00283

Equal Variance NOT Assumed | -3,92756 | 8,91447 | 0,00354

Null Hypothesis: meanl-mean2 =0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 <> 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is significantly different with the test difference(0)

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed -3,92756 10 | 0,99858

Equal Variance NOT Assumed | -3,92756 | 8,91447 | 0,99823

Null Hypothesis: meanl-mean2 <=0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 > 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is NOT significantly different with the test difference(0)
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Médias das resisténcias a compresséo - Ref x ENO1 - Idade: 56d
Descriptive Statistics

N Mean SD SEM
C.56d.Ref 6 46,265 | 2,13758 | 0,87266
C.56d.ENO1 6 50,6 | 0,52261 | 0,21335
Difference -4,095

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed -4,55828 10 | 0,00104

Equal Variance NOT Assumed | -4,55828 | 5,59561 | 0,00459

Null Hypothesis: meanl-mean2 =0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 <> 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is significantly different with the test difference(0)

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed -4,55828 10 | 0,99948

Equal Variance NOT Assumed | -4,55828 | 5,59561 | 0,9977

Null Hypothesis: meanl-mean2 <=0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 > 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is NOT significantly different with the test difference(0)

Médias das resisténcias a compresséo - Ref x ENO3 - Idade: 56d
Descriptive Statistics

N Mean SD SEM
C.56d.Ref 6 46,265 | 2,13758 | 0,87266
C.56d.ENO3 6 | 46,28167 | 2,46691 | 1,00711
Difference -0,01667

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed -0,01251 10 | 0,99027

Equal Variance NOT Assumed | -0,01251 | 9,80147 | 0,99027

Null Hypothesis: meanl-mean2 =0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 <> 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is NOT significantly different with the test difference(0)

Médias das resisténcias a compresséo - ENO1 x ENO3 - Idade: 56d
Descriptive Statistics

N Mean SD SEM
C.56d.ENO1 6 50,6 | 0,52261 | 0,21335
C.56d.ENO3 6 | 46,28167 | 2,46691 | 1,00711
Difference 4,07833

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed 3,96161 10 | 0,00268

Equal Variance NOT Assumed | 3,96161 | 5,44789 | 0,00903

Null Hypothesis: meanl-mean2 =0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 <> 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is significantly different with the test difference(0)

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed 3,96161 10 | 0,00134

Equal Variance NOT Assumed | 3,96161 | 5,44789 | 0,00452

Null Hypothesis: meanl-mean2 <=0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 > 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is significantly different with the test difference(0)
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Médias das resisténcias atracéo - Ref x ENO1 - Idade: 7d
Descriptive Statistics

N Mean SD SEM
C.7d.Ref 5 2,658 | 0,17065 | 0,07632
C.7d.ENO1 5 3,03 | 0,20506 | 0,09171
Difference -0,372

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed -3,11802 8 | 0,01427

Equal Variance NOT Assumed | -3,11802 | 7,74438 | 0,01487

Null Hypothesis: meanl-mean2 =0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 <> 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is significantly different with the test difference(0)

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed -3,11802 8 | 0,99286

Equal Variance NOT Assumed | -3,11802 | 7,74438 | 0,99257

Null Hypothesis: meanl-mean2 <=0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 > 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is NOT significantly different with the test difference(0)

Médias das resisténcias a tracéo - Ref x ENO3 - Idade: 7d
Descriptive Statistics

N Mean SD SEM
C.7d.Ref 5 2,658 | 0,17065 | 0,07632
C.7d.ENO3 5 2,572 | 0,31444 | 0,14062
Difference 0,086

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed 0,53752 8 | 0,60553

Equal Variance NOT Assumed | 0,53752 | 6,16815 | 0,60974

Null Hypothesis: meanl-mean2 =0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 <> 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is NOT significantly different with the test difference(0)

Médias das resisténcias a tracéo - ENO1 x ENO3 - Idade: 7d
Descriptive Statistics

N Mean SD SEM
C.7d.ENO1 5 3,03 | 0,20506 | 0,09171
C.7d.ENO3 5 2,572 | 0,31444 | 0,14062
Difference 0,458

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed 2,72812 8 | 0,02592

Equal Variance NOT Assumed | 2,72812 | 6,88127 | 0,02881

Null Hypothesis: meanl-mean2 =0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 <> 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is significantly different with the test difference(0)

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed 2,72812 8 | 0,01296

Equal Variance NOT Assumed | 2,72812 | 6,88127 | 0,01496

Null Hypothesis: meanl-mean2 <=0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 > 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is significantly different with the test difference(0)
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Médias das resisténcias atracao - Ref x ENO1 - Idade: 28d
Descriptive Statistics

N Mean SD SEM
C.28d.Ref 5 3,0604 | 0,20416 | 0,0913
C.28d.ENO1 5 3,666 | 0,21208 | 0,09485
Difference -0,062

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed -0,47094 8 | 0,65026

Equal Variance NOT Assumed | -0,47094 | 7,98842 | 0,65027

Null Hypothesis: meanl-mean2 =0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 <> 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is NOT significantly different with the test difference(0)

Médias das resisténcias a tracao - Ref x ENO3 - Idade: 28d
Descriptive Statistics

N Mean SD SEM
C.28d.Ref 5 3,0604 | 0,20416 | 0,0913
C.28d.ENO3 5 3,4440 | 0,37112 | 0,16597
Difference 0,16

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed 0,84466 8 | 0,42284

Equal Variance NOT Assumed | 0,84666 | 6,21789 | 0,4296

Null Hypothesis: meanl-mean2 =0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 <> 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is NOT significantly different with the test difference(0)

Médias das resisténcias a tracéo - ENO1 x ENO3 - Idade: 28d
Descriptive Statistics

N Mean SD SEM
C.28d.ENO1 5 3,666 | 0,21208 | 0,09485
C.28d.ENO3 5 3,444 | 0,37112 | 0,16597
Difference 0,222

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed 1,16133 8 | 0,27898

Equal Variance NOT Assumed | 1,16133 | 6,36085 | 0,28722

Null Hypothesis: meanl-mean2 =0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 <> 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is NOT significantly different with the test difference(0)
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Médias das resisténcias a tracao - Ref x ENO1 - Idade: 56d
Descriptive Statistics

N Mean SD SEM
C.56d.Ref 5 4,118 | 0,39315 | 0,17582
C.56d.ENO1 5 4,42 | 0,3698 | 0,16538
Difference -0,302

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed -1,25114 8 | 0,24623

Equal Variance NOT Assumed | -1,25114 | 7,97018 | 0,24636

Null Hypothesis: meanl-mean2 =0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 <> 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is NOT significantly different with the test difference(0)

Médias das resisténcias a tracao - Ref x ENO3 - Idade: 56d
Descriptive Statistics

N Mean SD SEM
C.56d.Ref 5 4,118 | 0,39315 | 0,17582
C.56d.ENO3 5 4,006 | 0,38371 | 0,1716
Difference 0,112

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed 0,45587 8| 0,6606

Equal Variance NOT Assumed | 0,45587 | 7,99527 | 0,66061

Null Hypothesis: meanl-mean2 =0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 <> 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is NOT significantly different with the test difference(0)

Médias das resisténcias a tracdo - ENO1 x ENO3 - Idade: 56d
Descriptive Statistics

N Mean SD SEM
C.56d.ENO1 5 4,42 0,3698 | 0,16538
C.56d.ENO3 5 4,006 | 0,38371 | 0,1716
Difference 0,141

t-Test Statistics

t Statistic DF Prob>|t|

Equal Variance Assumed 1,73717 8 | 0,12056

Equal Variance NOT Assumed | 1,73717 | 7,98912 | 0,12061

Null Hypothesis: meanl-mean2 =0
Alternative Hypothesis: meanl-mean2 <> 0
At the 0.05 level, the difference of the population means is NOT significantly different with the test difference(0)



