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RESUMO

Nesta pesquisa, foi estudado o uso de nano adi¢es condutoras, como nanotubos de carbono (CNT) e
produtos de grafite (PG), em corpos de prova de cimento para desenvolver as funcdes de deteccédo de
deformacéo e aquecimento. Para tanto, foram fabricados corpos de prova de pasta de cimento com
adicdo de 1% de CNT e 5% de PG e realizados ensaios de aquecimento em corrente continua (CC) e
corrente alternada (CA) em 20 V e 40 V. Além disso, foi estudado a influéncia da temperatura em
testes de percepcéo de deformacédo em faixas entre 0 °C e 60 °C, obtendo bons resultados em ambas as
técnicas. Portanto, estes materiais oferecem uma alternativa muito interessante na monitorizacao
estrutural e podem ter aplicacbes em infraestruturas de agquecimento como pontes e aeroportos,
evitando a utilizagéo de substancias corrosivas.
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Effect of carbonaceous nanoadditions on strain sensing and heating functions
In cement pastes

ABSTRACT

In this research, the use of conductive nanoadditions, such as carbon nanotubes (CNT) and graphite
products (GP), in cement specimens has been studied to develop strain sensing and heating
functions. For this purpose, cement paste specimens with addition of 1% CNT and 5% GP have
been fabricated and heating tests have been performed in direct current (DC) and alternating
current (AC) at 20 V and 40 V. In addition, the influence of temperature on the strain sensing tests
in the range from 0 °C to 60 °C has been studied, obtaining good results in both techniques.
Therefore, these materials offer a very interesting alternative in structural monitoring and may
have applications in the heating of infrastructures such as bridges and airports, avoiding the use of
corrosive substances.

Keywords: nanoadditions; strain sensing; cement pastes; heating; resistivity.

Efecto de las nanoadiciones carbonosas en las funciones de percepcion de la
deformacion y calefaccién en pastas cementicias

RESUMEN

En esta investigacion se ha estudiado el uso de nanoadiciones conductoras, como los nanotubos
de carbono (NTC) y productos de grafito (PG), en probetas de cemento para desarrollar las
funciones de percepcion de la deformacion y calefaccion. Para ello, se han fabricado probetas de
pasta de cemento con adicion de 1% NTC y 5% PG y se han realizado ensayos de calefaccion en
corriente continua (DC) y alterna (AC) a 20 V' y 40 V. Ademas, se ha estudiado la influencia de la
temperatura en los ensayos de percepcion de la deformacion en rangos comprendidos entre 0 °C y
60 °C, obteniéndose buenos resultados en ambas técnicas. Por tanto, estos materiales ofrecen una
alternativa muy interesante en la monitorizacion estructural y pueden tener aplicaciones en la
calefaccion de infraestructuras como puentes y aeropuertos, evitando el uso de sustancias
corrosivas.

Palabras clave: nanoadiciones; percepcion; pastas de cemento; calefaccion; resistividad.
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1. INTRODUCAO

Os sistemas de monitorizagdo estrutural surgem para controlar o desempenho de uma estrutura, de
forma a garantir a sua seguranca e vida Util adequada, além de otimizar as intervencGes de
reabilitacdo (Baeza et al., 2018). Apesar das multiplas tipologias de sensores de deformacéo
(sensores ceramicos piezoelétricos, sensores de fibra Optica ou extensdmetros), sua durabilidade €
limitada (Li etal., 2004; Song et al., 2006). No entanto, 0s sensores de cimento condutivo surgiram
como uma alternativa interessante e podem ser facilmente obtidos pela adicdo de um aditivo
condutor, por exemplo, fibras de carbono (CF), nanofibras (NFC) ou nanotubos (NTC), a matriz
de cimento (Camacho-Ballesta). et al., 2016; Han et al., 2015). A incorporacdo destas adigdes
condutoras melhora a condutividade elétrica da pasta de cimento, permitindo-lhe funcionar como
sensor de deformacdo. Ao medir alteracdes na resistividade elétrica, o sensor pode detectar tensdes
e deformacgbes na estrutura. A possibilidade de correlacionar alteragfes na resistividade dos
materiais com a sua deformacdo torna-os sem duvida interessantes para fins de monitoramento
estrutural. Esta propriedade € comumente conhecida como percepcdo de deformacdo e tem sido
amplamente estudada nos Gltimos anos (Baeza et al., 2013a, 2013b; Chung, 1998; Galao et al.,
2014; Ubertini et al., 2014, 2016).

A adicdo de um material condutor melhora a condutividade elétrica do composito, transformando-
0 em um material multifuncional que pode ser aplicado a muitas outras func¢des do concreto, como
degelo ou como anodo em técnicas eletroquimicas (Carmona et al., 2015; del Moral et al., 2013).
Uma das fun¢des mais poderosas e atuais que um material cimenticio condutor pode desempenhar
é a funcdo de aquecimento. O aumento da temperatura do material é baseado no efeito Joule quando
uma corrente elétrica é aplicada, no qual o calor € gerado por uma corrente que flui através de um
condutor (Ding et al., 2013; Liu et al., 2010). A capacidade de geracdo de calor dos materiais
cimenticios eletricamente condutivos esta associada a sua resisténcia, conforme expresso pela
primeira lei de Joule (Wang et al., 2004). Ao controlar a energia elétrica fornecida, a temperatura
do composto pode ser ajustada. Quando este conceito é aplicado a materiais estruturais, é possivel
utilizar o préprio material estrutural para causar o derretimento do gelo em sua superficie (ou para
evitar sua formacgdo). Os sistemas tradicionais de aquecimento de edificios incluem tubos
subterraneos, lampadas de calor infravermelhas, fluidos aquecidos e energia solar. Porém, esses
sistemas possuem construgdo complicada, alto custo e baixa integridade com a estrutura original e,
portanto, sua aplicacdo é limitada (Zhang et al., 2011). Yehia et al. (Yehia et al., 2000) e Chung
(Chung, 2004) foram pioneiros no desenvolvimento desta funcdo utilizando materiais cimenticios
condutores. Os compdsitos multifuncionais a base de cimento apresentam alta integridade
estrutural com as estruturas originais. Ou seja, 0 dano induzido pela dilatacdo térmica durante o
aquecimento é desprezivel, uma vez que o seu coeficiente de dilatagdo térmica é semelhante ao das
estruturas de cimento originais (Chung, 2004). A utilizacdo destes materiais que poderiam oferecer
a possibilidade de aumentar a sua temperatura em infra-estruturas de transporte como pontes ou
aeroportos evitaria a utilizacdo de sais corrosivos que poderiam danificar as armaduras de aco, o
proprio concreto e o ecossistema. Portanto, estes materiais poderdo ser viaveis para aumentar a
temperatura ambiente de salas ou para prevenir a formacéo de gelo, ou produzir descongelamento,
em infraestruturas de engenharia civil, entre outros.

Nesta pesquisa, as fungdes de deteccdo de deformacdo e aquecimento foram realizadas em amostras
de cimento com nano adi¢des condutoras, como CNT e produtos de grafite.
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2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

2.1 Fabricacao de corpos de prova de pasta de cimento condutor
Os materiais utilizados nesta pesquisa foram os seguintes:

e Agua destilada.

e Cimento Portland tipo CEM | 52.5 R UNE-EN 197-1, subministrado por Cemex Espafia

S.A. (Alicante).

e Produtos de grafite: Grafite expandido (ABG1010) subministrado por Superior Graphite.

e NTC Graphistrenght C100 suministrados por Arkema.

e Superplastificante Sika Viscocrete 20-HE, subministrado por Sika Espaia.
O processo de dispersdo das nano adigdes € essencial para o aproveitamento ideal de suas
propriedades quando integradas a matriz cimenticia. Este processo comegou com a pesagem dos
CNTs sob uma coifa. A concentracdo utilizada durante este tratamento consistiu em 18 gramas de
CNT por 450 ml de 4gua. Em seguida, as dispersdes de CNT foram preparadas utilizando um robd
de laminas da marca Robot Coupé, durante 10 minutos. A suspensdo resultante € homogeneizada,
adotando uma consisténcia menos liquida e pastosa. A pasta formada pelo robé é despejada de
volta no recipiente, coletando toda a pasta das paredes do robd usando uma espéatula de silicone e
o superplastificante Sika Viscocrete 20-HE € adicionado na proporc¢édo de Plastificante/NTC = 0,4.
A seqguir, aplica-se um tratamento de ultrassom na disperséo, por 10 minutos, utilizando uma ponta
de ultrassom modelo Hielschier UP400St com amplitude de 65%, utilizando banho de gelo para
evitar aumento excessivo da temperatura da mistura.
A massa foi amassada com batedeira. As dispersdes preparadas foram completamente despejadas
no recipiente misturador e o cimento foi adicionado em trés partes, aproximadamente 600 g de
cada vez. Cada parte foi misturada durante 2 minutos em velocidade baixa. Finalmente, quando
todas as partes de cimento foram adicionadas, a pasta foi misturada por mais 1 minuto em alta
velocidade. A relacdo dgua/cimento para essas pastas formadas com uma mistura de 1% CNT e
5% ABG1010 foi de 0,4.
As pastas de cimento foram entdo langadas em moldes padronizados e compactadas em mesa
vibratoria. De cada molde foram confeccionados 3 tubos de ensaio medindo 4 x 4 x 16 cm3. Uma
vez niveladas as massas frescas nas formas, elas foram colocadas em cdmara Umida até o dia
seguinte (24 horas), quando foram retiradas para serem retiradas da forma e corretamente
etiquetadas. Posteriormente, as amostras continuaram a cura em camara humida (100% HR) e a 20
°C durante 28 dias, de acordo com a UNE-EN 196-1:2018. Apoés 28 dias de cura, foram realizados
ensaios de caracterizacdo mecanica em 3 corpos de prova, 6 corpos de prova foram instrumentados
para ensaios de condutividade e piezo resistividade e 6 corpos de prova foram preservados para
ensaios de aquecimento.

2.2 Descricdo do ensaio de percepcao em camara climatica.

Previamente aos ensaios de percepcdo de deformacéo, os corpos de prova foram instrumentados
para possibilitar o registro das medidas, com o método de quatro pontos. Esta instrumentacéo
consiste na pintura de quatro faixas perimetrais com tinta prata (Prata Condutiva RS 186-3600 de
componentes RS), sobre quatro cabos de cobre, previamente enrolados perimetralmente conforme
esquema da Figura 1.
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Figura 1. Esquema da instrumentacao de corpos de prova para ensaios de resistividade.

Os eletrodos assim fixados constituem as conexdes elétricas para a aplicacdo de uma corrente
elétrica predefinida entre os pontos exteriores (1) e (2), a0 mesmo tempo em que se registra a
diferenca de potencial medida entre os pontos interiores (3) e (4). A corrente elétrica foi aplicada
por meio de uma fonte digital Keithley 6220, da National Instruments Inc. A diferenca de potencial
foi medida com um multimetro digital Keithley 2002, da National Instruments Inc. Extensémetros
de 10 mm (modelo 10/120 CLY41-4L-3M, fornecidos pela HBM) foram utilizados para registrar
as deformacg0Oes causadas tanto pelas tensbes quanto pelo incremento de temperatura durante o
ensaio.

Os ensaios foram realizados em uma prensa mecanica controlando a carga e a velocidade de
aplicacdo da mesma com uma camara climatica modelo MUF 401, fornecida pela Servosis. A
temperatura do ar dentro desta cdmara pode ser controlada em um intervalo de temperaturas entre
-10 °C e 150 °C. A configuracdo de medida é representada no esquema da Figura 2. Alem das
deformacGes relacionadas a tensdo aplicada, as amostras sofreram deformac@es térmicas adicionais
devido a mudancas de temperatura. Para controlar esse efeito, uma segunda amostra (amostra de
controle) foi colocada na camara climatica. Nesta amostra, nenhuma carga foi aplicada, mas sua
extensdmetro registrou as deformacgdes térmicas, que foram posteriormente removidas das
medicOes da amostra carregada. A temperatura ambiente e a temperatura da superficie de ambas as
amostras foram medidas com sensores de temperatura do tipo Pt-100. Além disso, na amostra de
controle, foi feito um pequeno furo para instalar um termopar em seu centro e possibilitar o controle
de possiveis gradientes térmicos. Para limitar o efeito da perda de dgua relacionada ao aquecimento
da amostra, as temperaturas foram fixadas entre 0 °C e 60 °C (com incrementos de 20 °C).
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Figura 2. Esquema do ensaio dentro da cAmara climatica (del Moral et al, 2021).
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2.3 Descricao de ensaio de calefacéo.

Os ensaios de aquecimento foram realizados em condicdes de laboratorio, apds o periodo de cura.
Os ensaios consistiram em aplicar diferentes voltagens em corrente alternada e corrente continua
entre os dois extremos das amostras condutoras (4 x 4 cm?). Anteriormente, uma camada de tinta
condutora de prata foi aplicada para melhorar o contato elétrico entre os eletrodos primarios (placa
de cobre com 0,5 mm de espessura e feltro de carbono com 2 mm de espessura) e 0 material
cimenticio. A montagem pode ser observada na Figura 3.

Filtro de
carbono

Pt100 #3

Figura 3. Esquema de uma amostra de 4 x 4 X 16 cm? preparada para ser testada

As mudancas de temperatura na superficie das amostras foram registradas continuamente por meio
de 6 sensores de temperatura de resisténcia do tipo Pt-100 conectados a um registrador de dados, e
outros dois sensores Pt-100 foram colocados para monitorar a temperatura ambiente. Os ensaios
de aquecimento foram realizados aplicando diferentes voltagens. Quanto maior a voltagem
aplicada, mais alta foi a temperatura registrada. Foram aplicadas diferentes voltagens com uma
fonte de alimentag&o continua (DC) e uma fonte de alimentacéo alternada F5V (AC, a 50 Hz). Em
ambos os casos, a corrente elétrica foi medida com multimetros digitais Keithley 2002.

3. RESULTADOS

3.1 Resultados dos ensaios de percepcéao a diferentes temperaturas.

Foi estudada a influéncia da temperatura em ensaios isolados, variando entre 0 °C e 60 °C. A Tabela
1 resume os parametros relevantes dos ensaios realizados em dias diferentes para 0 °C, 20 °C, 40
°C e 60 °C. As amostras retornavam a temperatura ambiente naturalmente, e no dia seguinte
procedia-se a realizacdo da proxima temperatura.

Tabela 1. Efeito da temperatura em diferentes parametros eletromecanicos durante os ensaios de
percepcdo de deformacdo: resistividade elétrica, modulo elastico, fator de galga e coeficiente R2
de Pearson da regressdo linear.

Temperatura ,Re_sistividade , M_()dulo Fator de Galga R?
elétrica (ohm-cm) | Elastico (GPa) (FG)
0°C 43.70 26.20 14.30 0.968
20 °C 43.80 26.00 17.40 0.971
40 °C 44.18 23.60 22.30 0.975
60 °C 45.70 23.10 58.80 0.888
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Houve um leve aumento na resistividade com a temperatura, de 43,7 Ohm-cm a 0 °C para 45,7
Ohm-cm a 60 °C. Em outro estudo, também ndo foram relatadas mudancas significativas na
condutividade no intervalo entre 50 ¢ 115 °C (Demircilioglu et al., 2019).

Por outro lado, a resposta mecanica foi semelhante em todos os ensaios, com mddulos elasticos
entre 23 e 26 GPa (descartando qualquer dano estrutural durante os processos de carga ou
aquecimento) (del Moral et al., 2021). No entanto, houve mudancas significativas na resposta
piezorresistiva (ver Figura 4) e o fator de galga (FG) a 60 °C foi quatro vezes o FG a 0 °C.
Observou-se uma clara tendéncia de aumento no FG ao aquecer, especialmente no ultimo nivel de
temperatura. Nenhuma medida especifica foi tomada para evitar a troca de umidade entre as
amostras e o ambiente. A Figura 4 apresenta graficamente os fatores de galga nas diferentes
temperaturas ensaiadas.
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Figura 4. Resposta piezorresistiva da pasta com 1% NTC e 5% ABG1010 a diferentes
temperaturas: 0 °C, 20 °C, 40 °C e 60 °C. S&o representadas as mudancas na resisténcia elétrica
em relacdo a deformacéo para obter o fator de galga.

Em pesquisas anteriores (Gomis et al., 2015), Gomis determinou que a 60°C havia um ponto de
inflexdo nessas mudancas de umidade, e durante os ensaios de aquecimento observou-se que a dgua
dos poros nos materiais cimenticios poderia passar por uma mudanca de estado e comecar a
evaporar. Essa modificacdo na solucdo dos poros pode ter afetado o equilibrio entre as conducdes
eletroliticas e eletrénicas, melhorando o desempenho da percepc¢édo da deformacéo nos ensaios apos
uma pequena secagem (Allam et al., 2020; Chung, 2004; Vilaplana et al., 2013).
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Além disso, de acordo com Shifeng (Shifeng et al., 2007), a temperatura pode aumentar o efeito
tunel na faixa abaixo de 100 °C, pois os elétrons transformam a energia térmica em energia cinética.
Além do limite de 100-130 °C, sdo obtidos valores de resistividade mais altos, devido a pressao de
poros interna decorrente do aumento do vapor d'agua.

Em nosso caso, as amostras foram aquecidas a uma temperatura maxima de 60 °C, com
consequente secagem superficial. Portanto, a mobilidade do elétron aumentou devido a uma melhor
conducdo eletrdnica e ao efeito tlnel, o que pode ter resultado em uma resposta piezorresistiva
aprimorada nessas temperaturas.

3.2 . Resultados dos ensaios de calefacéo.

A Figura 5 mostra os resultados obtidos para a pasta de cimento com 1% de NTC e 5% de
ABG1010, aplicando uma tensdo de 20 V AC e DC. Os valores médios de temperatura da amostra
para ambos os ensaios em °C e a corrente monitorizada (linhas pontilhadas) em amperes (A) sdo
exibidos. Nestes ensaios, foi alcangado um aumento de temperatura de +17 °C para ambos 0s tipos
de corrente, o que poderia ser uma variagdo suficiente para a aplicagéo de sistemas de degelo com
temperatura ambiente superior a -15 °C.
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Figura 5. Temperatura ambiente (Tamb), temperatura média da amostra (Tpasta), ambas em °C, e a
corrente monitorizada (linhas pontilhadas), em A, em fungdo do tempo (em horas), para ensaios
de aquecimento de pasta de cimento em AC e DC com uma voltagem fixa de 20 V.

A Figura 6 mostra a temperatura de seis ensaios de aquecimento com trés amostras diferentes de
amassadas distintas com a mesma voltagem (40 V) em DC e AC. Como pode ser observado, os
resultados s@o muito semelhantes, o que confirma a reprodutibilidade (mesmo comportamento de
diferentes amostras no mesmo ensaio). Além disso, duplicar a tenséo aplicada implica duplicar a
corrente elétrica, refletindo uma resistividade constante dos compostos no intervalo de temperatura
mostrado (Farcas et al., 2021).
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Por outro lado, a temperatura méaxima alcancada a 40 V (AC e DC) é aproximadamente 3,3 vezes
maior do que a temperatura maxima alcancada a 20 V (AC e DC). Esse achado destaca a influéncia
significativa da voltagem no aumento da temperatura da pasta de cimento durante os ensaios de
aquecimento, fornecendo informacGes valiosas para o design e controle de sistemas de
aquecimento elétrico em aplica¢fes semelhantes.

—— T pasta(1) 40V DC
T pasta(2) 40V AC
T_amb(2) 40V DC

—— T _pasta(3) 40V DC

—— T pasta(1) 40V AC
T_amb(1) 40V DC
T_amb(2) 40V AC

——— T_amb(3) 40V DC

—— T pasta(2) 40V DC
T_amb(1) 40V AC

—— T _pasta(3) 40V AC
T_amb(3) 40V AC

----- Intensidad(1) 40V DC -=-==-Intensidad(1) 40V AC -===-Intensidad(2) 40V DC
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Figura 5. Temperatura ambiente (Tamb), temperatura media da amostra (Tpasta), ambas em °C, e
corrente (linhas tracejadas), em A, em funcdo do tempo (em horas), para ensaios de aquecimento
de pasta de cimento em CA e CC com temperatura fixa tenséo de 40 V.

Tabela 2. Resumo das caracteristicas elétricas (resistividade, tipo de corrente e tensao aplicada),
variacdo de temperatura e poténcia média

. Intensidade| AT Poténcia
ngﬁ;Yédnf)‘je AC/DC Vo'(t\jﬁ)”em A) cc) | media
(W/m?)
67 DC 20 0.33 17.10 304
64 AC 20 0.31 17.00 310
64 DC 40 0.64 53.60 1267
67 DC 40 0.62 53.20 1228
67 DC 40 0.62 54.30 1224
66 AC 40 0.63 54.40 1230
64 AC 40 0.64 54.80 1273
63 AC 40 0.65 55.70 1294
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A Tabela 2 resume as caracteristicas elétricas (resistividade, tipo de corrente e tensdo fixa aplicada),
variagdo de temperatura e a caracteristica energética, a poténcia média, dos ensaios de
aquecimento. Em todos os casos, aumentos elevados de temperatura podem ser obtidos com tenséo
e corrente elétrica relativamente pequenas. Na verdade, o tipo de corrente aplicada ndo parece
desempenhar um papel importante no comportamento térmico e no desempenho energético deste
material. A resistividade das amostras permanece estavel sob todas as condices.

4. CONCLUSOES

e Foi verificada a viabilidade da utilizacdo de sensores de pasta de cimento na funcéo de
percepcao de deformacao em diferentes temperaturas.

e Verifica-se um ligeiro aumento da resistividade com a temperatura nos ensaios de
percepcédo de deformacédo. Além disso, 0 aumento da temperatura (entre 0 e 60 °C) levou a
valores mais elevados de TFG.

e Aviabilidade da funcdo de aguecimento em pastas de cimento eletricamente condutoras foi
comprovada gracas a adi¢do de 1% NTC + 5% ABG1010, aplicando tanto corrente continua
(DC) como corrente alternada (AC), com diferencas insignificantes no comportamento de
ambas as correntes.

e Osresultados mostraram que as amostras de pasta de cimento, ao aplicar uma tenséo de 20
V, conseguiram aumentar a sua temperatura em +17 °C. Portanto, esses compdsitos seriam
viaveis para aplicacOes de prevencdo e degelo em locais com temperatura ambiente de -15
°C.
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