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RESUMO

Este artigo apresenta os resultados da investigação na qual cimento Portland é substituído parcialmente por nanosílica como material pozolânico ativo, em misturas de argamassas. A investigação foi realizada utilizando a técnica de planejamento fatorial fracionado 33-1. Foram produzidas misturas contendo cimento Portland CP II-Z32, sílica com tamanho médio de 80nm, agregado miúdo constituído por areia média, água e aditivo plastificante. Os níveis variáveis de nanosílica (nS) nas composições foram de 0, 1 e 2%, para fatores água-cimento (W/C) de 0,40, 0,45 e 0,50, com relação agregado-cimento (A/C) de 2, 3 e 4 e dosagem constante de plastificante (SP) de 0,51%. A resistência à compressão, após 7 e 28 dias de cura, os índices de consistência e micrografias das misturas foram avaliadas. Os resultados demonstraram que é possível produzir argamassas com resistência à compressão de 26 a 36 MPa substituindo até 2% de cimento Portland por nS.
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INTRODUÇÃO

As argamassas e concretos produzidos atualmente são misturas de várias matérias-primas como cimento, água, agregados, adições minerais e aditivos químicos. Neste contexto, o desempenho de um material cimentício depende da seleção criteriosa dos muitos materiais disponíveis para sua composição e das proporções de seus constituintes. 

Partículas de nanossílica ou nano-SiO2, podem ocupar os pequenos espaços existentes entre as partículas de gel do C-S-H, atuando como um microfiler das partículas de cimento. Além disso, através das reações pozolânicas com o hidróxido de cálcio, principalmente, ocorre maior formação de C-S-H e, como resultado, uma maior densificação da matriz da pasta de cimento, o que aumenta a resistência e a durabilidade dos concretos, argamassas e pastas. 

A incorporação de nanopartículas em substituição parcial do cimento Portland tem adquirido atenção crescente com a finalidade de produzir materiais com características distintas aos materiais convencionais.

A adição de nano-SiO2 e sílica ativa influenciam o tempo de pega da pasta de cimento no estado fresco. (1) As reações provocadas em argamassa de cimento com nanosílica promovem uma alteração da microestrutura padrão, sendo os produtos de hidratação mais densos e compactos. (2)-(3)-(4) A resistência à compressão de argamassas com nano-SiO2, após 7 e 28 dias sob cura úmida, apresentam aumento quando comparadas às das argamassas padrão. (3)-(5)
Os materiais adicionados na forma de particulados finos apresentam forte tendência a formar aglomerações quando em contato com a água. Essas aglomerações são indesejáveis no caso do cimento Portland, uma vez que afetam o comportamento reológico nos estados fresco (6) e endurecido, e as propriedades mecânicas e de durabilidade no estado endurecido.

    Assim, o objetivo deste trabalho foi investigar o efeito da substituição parcial de cimento Portland por nano-sílica em argamassas para construção civil. Um projeto fatorial fracionado 33-1 foi utilizado para o planejamento e análise dos valores medidos para o índice de consistência, resistência a compressão após 7 e 28 dias de cura e absorção de água, como uma função dos fatores sílica nanocomposta, relação água-cimento e relação agregado-cimento.
MATERIAIS 

      
Os materiais utilizados foram:


(a) Cimento Portland, tipo CP II – Z32, comercialmente usado na região. 


(b) Nanosílica com tamanho médio de 80nm e área específica de 440m²/g.


(c) Agregado miúdo, constituído por areia média extraída de rios da região nordeste do estado de Santa Catarina, com módulo de finura de 2,34, dimensão máxima característica do agregado igual a 2,4mm e a massa específica de 2,58g/cm³.

(d) Aditivo plastificante Alvenarit, específico para argamassas, de fabricação Otto Baumgart, com densidade de 1,01g/cm³.

 (e) Água, fornecida pela concessionária local. 

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL 

Para determinação dos limites de cada fator foram realizados testes visando à obtenção de argamassas trabalháveis. Através da utilização do teste de consistência (flow table) pode-se obter uma indicação da trabalhabilidade das misturas. Em todos os ensaios foram descartadas as misturas que apresentaram aspecto muito seco, com índice de consistência abaixo de 130mm, ou então pouco viscosas, com IC acima de 300mm, ou seja, as misturas de difícil manipulação. A Tab. 1 apresenta os intervalos estabelecidos para o fator agregado-cimento (A/C), relações de água-cimento (W/C) e teor de nanosílica (nS). Para o aditivo superplastificante foi empregado um teor constante de 0,51%.
Tabela 1. Limites adotados para a dosagem de argamassas. 

	Traço
	Fator A/C (massa)      
	Fator W/C (massa)                 
	nS                (% massa)

	Baixo
	1,782
	0,40
	0,0

	Médio
	2,673
	0,45
	1,0

	Alto
	3,564
	0,50
	2,0


Para o planejamento experimental foi utilizado um projeto fatorial 33-1, delineado com o auxílio do software Statistica 7.1 (StatSoft, Inc, 2007). 
A mistura dos componentes foi feita em uma argamassadeira mecânica elétrica com capacidade de 5 litros, no Laboratório de Materiais de Construção do Departamento de Engenharia Civil da UDESC/CCT – Joinville. O teste de consistência foi realizado com a mesa de consistência (Flow Table). Foram utilizados moldes metálicos para corpos-de-prova cilíndricos com dimensões 50 mm x 100 mm. A cura foi feita pelo tempo de 7 e 28 dias,  colocando-se os corpos-de-prova em um tanque com água saturada com hidróxido de cálcio, a 23 °C. 


A determinação da resistência à compressão, após 7 e 28 dias de cura, foi realizada com o auxílio de uma prensa hidráulica, EMIC modelo PC 200 I, com capacidade nominal de 200 tf, no laboratório de Materiais de Construção Civil, do departamento de Engenharia Civil da UDESC/CCT – Joinville. Após a realização dos experimentos e a obtenção da resistência à compressão aos 7 e 28 dias, análises estatísticas permitiram avaliar a significância dos efeitos e a obtenção de modelos estatísticos. A análise dos resultados foi realizada com o auxílio do software Statistica 7.1 (StatSoft, Inc, 2007), admitindo um nível de significância α, de 0,05 para os testes de hipóteses.


As análises de microscopia eletrônica de varredura foram feitas no Laboratório de Caracterização Estrutural da UFSCar/DEMA – São Carlos, com um equipamento FEI Inspect S 50.
RESULTADOS E DISCUSSÃO
A Tab. 2 apresenta a média dos resultados obtidos do índice de consistência e da resistência à compressão para os corpos de prova, após cura 7 e 28 dias, das misturas de argamassas, com seus respectivos desvios padrão.

A partir dos resultados de IC, RC7 e RC28 foram obtidas as equações de regressão para cada propriedade em função dos fatores A/C, W/C e nS. A equação final ajustada para o modelo do IC pode ser representada pela Eq. (A), na qual x1 representa os valores do fator A/C, x2 do fator W/C e x3 do fator nS.
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O efeito dos fatores A/C, W/C e nS no IC pode ser estudado melhor quando se analisa a Fig. 1 na forma de gráfico de contorno, o qual apresenta o efeito da relação água-cimento (W/C) e teor de nano-sílica (nS), para uma relação A/C constante de 2,673. De acordo com a Fig. 1 o IC aumenta significativamente com o aumento da relação W/C e com a diminuição do teor de nS. Resultados similares podem ser obtidos para as outras relações de A/C.


Entre os intervalos estudados podemos observar que para se obter uma mistura com consistência entre 190 e 200mm, o que é uma boa característica de manuseio e utilização de argamassas, pode-se utilizar uma relação de água-cimento variando entre 0,44 a 0,48 para o intervalo do teor de nano-sílica entre 1 e 2%.

Tabela 2. Dosagens de cada mistura e valores medidos para IC, RC 7 e RC 28.

	Mistura
	Fator A/C
	Fator W/C
	nS 

(%)
	IC 

(mm)
	RC 7 (MPa)
	RC 28 (MPa)

	1
	1,782
	0,400
	0,000
	233±0
	13,18±3,11
	23,64±1,63

	2
	1,782
	0,450
	2,000
	238±6
	13,17±1,74
	23,26±1,49

	3
	1,782
	0,500
	1,000
	256±3
	8,82±0,33
	13,98±0,96

	4
	2,673
	0,400
	2,000
	132±1
	24,51±0,54
	38,33±1,29

	5
	2,673
	0,450
	1,000
	197±4
	14,63±0,51
	21,30±1,83

	6
	2,673
	0,500
	0,000
	247±0
	8,18±0,16
	15,40±0,91

	7
	3,564
	0,400
	1,000
	134±2
	17,80±0,39
	27,64±0,78

	8
	3,564
	0,450
	0,000
	164±2
	11,78±0,38
	19,51±1,63

	9
	3,564
	0,500
	2,000
	169±24
	12,42±2,25
	21,04±1,02
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Figura 1. Superfície de resposta do IC(mm).


A equação final ajustada para o modelo da RC 7 pode ser representada pela Eq. (B) e da RC 28 pela Eq. (C), onde x1 representa os valores do fator A/C, x2 do fator W/C e x3 do fator nS.
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Segundo a Eq. (B) um aumento do fator água-cimento pode provocar uma redução na resistência final, o que é um comportamento usual para misturas de argamassa.
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A Fig. 2.a e 2.b representam graficamente o efeito da relação água-cimento (W/C) e teor de nano-sílica (nS), para a RC 7 e RC 28, respectivamente, considerando uma relação A/C constante de 2,673 (em massa). Conforme a Fig. 2.a a RC 7 aumenta com a diminuição da relação W/C e com o aumento do teor de nS. Resultados similares podem ser obtidos para as outras relações de A/C.
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Figura 2. Superfícies de resposta da RC 7 (a) e RC 28 (b), valores em MPa.

De acordo com a Figura 2.b a RC 28 apresenta um comportamento diferente da RC7. Aos 28 dias de cura o fator W/C apresenta maior relevância que o teor de nS. A influência da nanosílica passa a ser mais significante acima do teor de 1,0%. Resultados similares podem ser obtidos para as outras relações de A/C.
A Fig. 3 apresenta as imagens obtidas pelo MEV, a Fig. 3.a corresponde a mistura 1 e 3.b a mistura 9.
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Figura 3. Micrografias (a) Mistura 1 (nS=0%), (b) Mistura 9 (nS=2%).
As misturas com nanosílica apresentaram menor quantidade de cristais de Ca(OH)2, estes com dimensão menor do que os formados nas misturas sem nS. As reações pozolânicas podem ter formado mais C-S-H, o que garante maior resistência as argamassas e diminui a quantidade final de Ca(OH)2.
CONCLUSÕES

 
O planejamento experimental utilizando um projeto fatorial fracionado 33-1 e o uso da metodologia de superfícies de respostas mostrou-se eficiente no estudo do índice de consistência e da resistência à compressão das misturas de argamassas e possibilitou o cálculo de um modelo de regressão que descreve as características medidas em função dos materiais utilizados. 



Esta técnica pode ser usada para selecionar as melhores combinações dos parâmetros para a fabricação de argamassas. A substituição parcial do cimento Portland por nS em níveis de 1 a 2 % em massa, para o nível de A/C=2,673 e W/C de 0,40 a 0,50, permitiu produzir argamassas com resistências à compressão após 28 dias de cura de 24 a 36 MPa. 
         
Com o aumento do teor de nanosílica, ocorreu uma diminuição na consistência e aumento da resistência à compressão. A redução da consistência pode ser explicada pela absorção de água que o material apresenta devido a sua grande área superficial. Quanto maior a quantidade de nanosílica, mais reações ocorrem na mistura e assim provoca maior resistência.
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DEVELOPMENT OF NANOESTRUCTURED BUILDING MATERIALS: EFFECT OF PARTIAL SUBSTITUITION OF PORTLAND CEMENT FOR NANO-SiO2 IN MORTAR MIXTURES 

ABSTRACT

This paper presents some of the results of an investigation on the possible applications of use of nano-SiO2 as replacement of cement Portland in mortars mixtures. The investigation has been carried out using fractional factorial design 33-1 for experimental design. For each factor, three levels were selected: nS of 0, 1 and 2 (wt. %), water-cement ratio of W/C, 0.40, 0.45 and 0.50 (weight), and aggregate-cement ratio of A/C, 2, 3 and 4 (volume). It were used a plasticizer with constant ratio of 0,505% for all mixtures. Hardened concrete 7-day and 28-day compressive strength and consistency test were evaluated. With the results, statistical analysis and a regression equation allowed to evaluate the effects of the factors on the measured physical characteristics as a function of nS, W/C and A/C. The results showed that it is possible to produce mortars with compressive strength of 26 MPa to 36 MPa, replacing up to 2 wt% of Portland cement by nS.  
Keywords: Mortar; Fractional factorial design; Nano-silica.
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