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Abstract
E———

Hydrated cement paste, composed for the most part by calcium silicate hydrate (C-S-H), is a fragile material with low tensile strength. It is also well
known that the addition of silica fume to concrete increases its strength and, consequently, makes it more durable, though also more fragile. To produce
more ductile C-S-H, one alternative is the synthesis of C-S-H/polymer nanocomposites or hybrids. The intercalation of organic molecules in C-S-H
nanostructure and other cement hydrates can promote radical changes in their properties of all magnitudes, producing cement based materials with
greater strength that are also more ductile. The main objective of this work was to study the possibility of intercalation of organic compounds within C-S-H
nanostructure, aimed at the synthesis of nanocomposites with atypical properties. Thus, C-S-H gels were synthesized with various Ca/Si molar ratios
using two synthesis methods (precipitation synthesis and pozzolanic synthesis), with or without the presence of polymers. The effect of poly-diallyldimeth-
ylammonium chloride (PDC - used as the basis for superplasticizers for concrete) was evaluated, indicated by the literature as capable of intercalating
between the C-S-H lamellae [1-5], and copolymer poly(ethylene-co-vinyl acetate) (EVA), indicated by the literature as a modifier of C-S-H morphology
[6,7]. The PDC polymer promoted alterations in C-S-H synthesis nanostructural bonding, influencing the interlayer distance and the type of bonding in the
dreierketten and wollastonite chains. However, this modification was partial and occurred at rates that require further investigation, since they are prob-
ably influenced by the complex characteristics of formation, both by the type of bond and by the irregular and minimally crystalline formation of C-S-H.

Keywords: C-S-H, nanostructure, polymers.

Resumo
E——

O cimento hidratado, composto majoritariamente por C-S-H, € um material fragil com baixa resisténcia a tragdo. Sabe-se também que a adicao de silica
ativa ao concreto torna-o mais resistente e, conseqlientemente, mais duravel, mas, em contrapartida, ainda mais fragil. Para tornar o C-S-H mais ductil,
uma alternativa € a fabricagdo de nanocompdsitos ou hibridos C-S-H/polimero. A intercalagéo de moléculas organicas na nanoestrutura do C-S-H e de
outros hidratos do cimento pode ocasionar mudangas radicais das propriedades em todas as ordens de grandeza, produzindo produtos cimenticios mais
resistentes e também mais ducteis. O principal objetivo deste trabalho € avaliar a possibilidade de intercalagdo de compostos organicos na nanoestrutura
do silicato de calcio hidratado (C-S-H), principal composto de hidratagéo do cimento Portland, visando a formag&o de nanocompdésitos com propriedades
diferenciadas. Para isso, foram sintetizados géis de C-S-H com varias relagdes molares Ca/Si a partir de dois métodos (sintese por precipitacéo e sintese
pozolanica); sem e com a presenca de polimeros. Foram avaliados os efeitos do poli-cloreto de dialilmetilamonia (PDC-utilizado na fabricagdo de super-
plastificantes), apontado pela literatura como capaz de se intercalar no espaco interplanar do C-S-H [1,2,3,4,5], e do copolimero acetato de vinila/etileno
(EVA), apontado pela literatura como modificador da morfologia do C-S-H [6,7]. O polimero de PDC propiciou alteragéo na ligagdo nanoestrutural do C-S-H
de sintese, influenciando na distancia interplanar e no tipo de ligagéo na regido de dreierketten e wollastonita, porém esta modificagcdo € parcial e em taxas
que ainda devem ser investigadas, as quais séo provavelmente influenciadas pelas caracteristicas complexas de formagéo - quanto ao tipo de ligagéo - e
pela formagao aleatéria e pouco cristalina do C-S-H.

Palavras-chave: C-S-H, nanoestrutura, polimeros.
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1. Introducgao

EE

O objetivo da nanotecnologia é criar novos materiais e desenvol-
ver novos produtos e processos baseados na crescente capacida-
de da tecnologia moderna de ver e manipular atomos e moléculas.
Economia de energia, protecao ao meio ambiente, redu¢do do uso
de matérias-primas escassas, sao possibilidades de aplicagdo da
nanotecnologia.

O cimento Portland é o material mais utilizado na construgao civil,
consequlientemente, a nanotecnologia do cimento e seus produtos
sédo de grande importancia para essa industria. O cimento hidra-
tado é composto majoritariamente por um silicato de calcio hidra-
tado comumente chamado C-S-H'. Durante a hidratagéo, o C-S-H
recobre progressivamente os graos de cimento anidros e preen-
che, aos poucos, o espaco intergranular, formando nanoestruturas
complexas. Essa fase hidratada é considerada como o verdadeiro
ligante da pasta de cimento endurecida e € o principal responsavel
por grande parte das propriedades da pasta de cimento endureci-
da [9]. Sua forga de coesao depende das ligacdes entre as folhas,
da ligagao pelo contato solido-sélido entre as particulas (conjunto
de folhas) e da agua adsorvida entre as particulas [10].

A aplicagéo dos conceitos da nanociéncia em materiais a base
de cimento podera levar a um melhor controle da microestrutura,
e podera, por exemplo, melhorar a coeséo e a fluéncia, evitar os
problemas de fissuragao nas primeiras idades, aumentar a veloci-

Tabela 1 - Relagoes Ca/Si do C-S-H produzidos
pela sintese pozoldnica (Tempo de mistura:
70 dias - Tempo de secagem: 14 dias)

e por precipitacdo (Tempo de mistura:

14 dias - Tempo de secagem: 14 dias)

Ratio
Ca/si
mixed

Ratio
Ca/Si

Mixtures
planned

- C-SH
9 C-S-H+PDC' 0.70 -
b C-S-H+EVA? 0.70 -
£ C-S-H 0.90 -
2 C-S-H+PDC 0.90 -
£ C-S-H+EVA 0.90 -
N C-S-H 1.20 1.20
o C-S-H+PDC 1.20 -
C-S-H+EVA 1.20 -
c C-S-H 0.60 0.56
2 C-S-H+PDC' 0.60 0.56
5 C-SH 0.80 0.62
8| CSH+PDC 0.80 -
@ C-S-H 1.00 0.78
o C-S-H+PDC 1.00 -

' Polymer concentrations PDC were 42.5 g/L (4).
? Polymer concentrations EVA were 10g/L.

=T

dade de ganho de resisténcia, reduzir a permeabilidade e conse-
quentemente aumentar a durabilidade dos materiais, e melhorar o
rendimento do cimento [11].

A maioria dos avangos no desempenho dos materiais cimenticios
conseguidos nas ultimas décadas deve-se a otimizagdo dos em-
pilhamentos granulares e, sobretudo, a redugédo da porosidade
capilar com utilizagao racional de aditivos quimicos cada vez mais
eficientes. No entanto, em termos de eficiéncia, chegou-se proxi-
mo de uma assimptota, o que sugere que a melhoria das proprie-
dades mecanicas, agora, s6 pode vir a partir de modificagbes nas
escalas mais finas do material. O interesse pelos materiais nano-
compositos (Ex.: organico / inorganico) surgiu desta constatagéo.
A propria natureza desenvolve uma fantastica e grande diversida-
de de organismos que se aproveitam desta sinergia: conchas, os-
sos, dentes, etc. Estes materiais apresentam propriedades Unicas
do ponto de vista de sua tenacidade, resisténcia a flexao, etc., e
isto para teores em fase organica extremamente baixos. O en-
tendimento e a reprodugéo das estratégias de associagao das fa-
ses organicas e inorganicas usadas pela natureza abrem grandes
perspectivas a respeito da fabricagdo de materiais de sintese com
propriedades atipicas [9].

Consequentemente, uma solugéo potencial para tornar o C-S-H
mais ductil é a fabricagdo de nanocompésitos C-S-H/polimero. A
intercalagédo de moléculas organicas na nanoestrutura do C-S-H
e de outros hidratos do cimento pode possibilitar mudangas das
propriedades em todas as ordens de grandeza.

Os primeiros nanocompdsitos C-S-H/polimeros foram sinteti-
zados por Matsuyama e Young [1,2,3,4,5]. Os autores cons-
tataram a intercalagcé@o de grupos poliméricos de aditivos para
concreto entre as folhas de C-S-H. Segundo eles, o suces-
so da intercalagdo depende da natureza do grupo i6nico do
polimero (catiénico, anidnico, neutro) e da relagdo Ca/Si do
C-S-H. Em alguns dos compostos obtidos, os autores consta-
taram aumentos significativos do teor de carbono e da distan-
cia basal d,, sugerindo a incorporagéo de grupos poliméricos
entre as folhas de C-S-H. Assim, eles observaram que os po-
limeros aniénicos se intercalavam no C-S-H com alta relagao
Ca/Si (>1) enquanto os catidnicos se intercalavam no C-S-H
com baixa relagao Ca/Si (<1). No entanto, essa conclusédo é
controversa; Popova et al. [12] ndo constataram intercalagao,
mas somente uma adsorgdo dos polimeros no C-S-H. Entre-
tanto, os autores usaram um método de sintese do C-S-H di-
ferente daqueles usados por Matsuyama e Young [2,3,4,5].
Segundo Merlin et al. [10], os polimeros ndo se inserem nos
espacos interfolhas do C-S-H, mas se acomodam na super-
ficie dos poros do gel (adsorg¢éo). No entanto, até agora, a
hipotese de Merlin et al. [10] ndo foi comprovada.

Na presente pesquisa, foram produzidos silicatos de calcio hidra-
tado de sintese, de acordo com as recomendagdes de Matsuyama
e Young [2,3,4,5] e Gmira [13], com o objetivo de avaliar a intera-
¢ao do cloreto de poli(dialildimetilamoénio) (PDC) e do copolimero
acetato de vinila/etileno (EVA), na nanoestrutura do C-S-H. De
acordo com os resultados apresentados por Matsuyama e Young
[4,5], o PDC intercala na nanoestrutura do C-S-H. Porém estes re-
sultados nao foram confirmados em estudos realizados por Merlin
et al. [10] que observaram, no processo de sintese por precipita-
¢ao, uma modesta expanséo na distancia interplanar (0,2 nm para
Ca/Si = 0,9/PDC), e surpreendentemente um teor de carbono de
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' C-S-H is considered a lamellar, crystalline semi-continuum and inherently complex material, particularly in relation “bond” nature forces (iono-covalent forces between individual C—S—H layers
or C-S-H layer stacks, separated by strongly localized calcium ions and water molecules), consisting of order-disorder lamellae stacking of particles, where each lamellae is formed by stacking
sheets (approximately 12 under the best synthesis conditions) and each sheet has a central Ca-O sheet that has silicate chains on both sides, which are kinked with a periodicity of three

tetrahedra; these chains are called dreierketten [8].
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10% em relagdo a massa de cimento, igual aos resultados obtidos
por Matsuyama e Young [3,4,5]. Merlin et al. [10] atribuiram esses
resultados a adsorgéo do polimero na superficie do C-S-H.

No caso do EVA, a literatura aponta que ele interage quimicamen-
te com os produtos de hidratagao do cimento, podendo modificar
a nanoestrutura do C-S-H [6,7].

2. Materiais e métodos
|

2.1 Sintese do C-S-H

Os C-S-H foram produzidos com varias relagdes Ca/Si a partir de
dois métodos, sintese por precipitacédo e sintese pozolanica, sem

e com a presenga dos polimeros de PDC (poli-cloreto de dialil-
metilamonia — PDC) e EVA (copolimero acetato de vinila/etileno).

2.1.1 Sintese Pozolanica

O processo de formagao do C-S-H por sintese pozolanica [12, 13],
é realizado pela reagio de CaO (obtido ap6s calcinagéo de CaCO,
puro durante 2 horas a 1100°C) com &cido silicico em presenca de
agua deionizada. A relagdo Ca/Si é uma variavel controlada e man-
tidaem 0,7, 0,9 e 1,2 de acordo com o projeto de mistura mostrado
na tabela 1, mantendo a relagédo agua/solido constante e igual a 20.
Apos a mistura inicial, o material foi colocado em banho-maria,
com sistema de agitagcdo permanente e com temperatura cons-

Calcium Carbonate

Calcium Nitrate Tetrahydrate

Poly(Diallyldimethylammmonium Chloride)-PDC

and producer (Wacker).

Composition CaCQ,
Producer Sigma-aldrich
Mol wt 100.09 g/mol
Density 2.93 g/mL
Total impurities <0.00005%
Composition H.SiO,
Producer Sigma-aldrich
Particle Size 20mm
Purity >99.9% (refinada)
Composition Ca(NO,),.4H,0
Producer Sigma-aldrich
Mol wt 236.15 g/mol
Density <0,00005%
Composition Na,SiO,.9H,0
Producer Sigma-aldrich
Mol wt 284.20 g/mol
Properties SiO, = 44-47%
Composition (C8H16CIN)N
Producer Sigma-aldrich
Mol wt 100,000 - 200,000 g/mol
Density 1.04 g/mL
Viscosity 60-80 cP
Protective colloid Poly(vinyl alcohol)
Content of solids 00419
(thermogravimetric) =P
Content of inorganic 7.63%
Apparent density 1.34 g/cm®
Parficle size 11% acima de 250um
Glass transition .
temperature (TQ) 11.2°C
Particle size 1a8um

Minimum film forming

temperature

Aproximadamente 4°C

' EVA redispersible polymer powder was used VINNAPAS® RE5010N (Wacker) and the characteristics were obtained in SILVA (14)

IBRACON Structures and Materials Journal * 2011 *vol. 4 *n°5
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Figura 1 - Diagrama difracdo de raios-X da
tobermorita sintetizada: plano (002) (14 A) em

volta de 6,5 o (20); plano (220) (3,06 A) em volta de
300 (20); plano (200) (2,81 A) em volta de 32,50 (26)

30

240

180

1208

Intensity (Count)

60

20

tante de 60°C, durante o periodo de 70 dias. Os produtos obtidos
foram filtrados e secados em estufa a vacuo, com temperatura de
60°C durante 14 dias [13]. Depois de secados, foram moidos em
almofariz de agata (passados na peneira 75mm) e submetidos as
analises. Na tabela 2, sdo apresentadas as principais caracteristi-
cas dos materiais utilizados.

2.1.2 Sintese por precipitagdao

A sintese por precipitacdo do C-S-H consiste na adigdo gradual
de uma solugédo de nitrato de célcio (1 mol/L), com agitagdo, numa
solugdo de metasilicato de sédio com e sem a presenga dos po-
limeros (tabela 1). O pH é mantido constante (entre 13,1 e 13,3)
pela adicdo de NaOH durante a precipitagao do C-S-H [2,3,4,5].
Apbs 14 dias a 60°C, o precipitado é filtrado e lavado com acetona

Figura 2 - Difratograma de raios-X dos
C-S-H produzidos por sintese pozoldnica
com vdria relacées Ca/Si com e sem
cloreto de poli(dialildimetilamonio) - PDC

0.70 CSH
0.70 CSH/PDC
0.90 CSH
0.90 CSH/PDC
1.20 CSH
7 1.20 CSH/PDC

Intensity (a.u.)

2 Theta (degree)

e agua destilada para remover os ions sodio e nitratos e a fragdo
de aditivo que néo foi incorporada ao C-S-H. Em seguida o preci-
pitado é secado em estufa a vacuo a 60°C durante 7 dias. Durante
essa primeira secagem ha formagao de pequenos aglomerados ir-
regulares de C-S-H, os quais foram moidos em almofariz de agata,
e posteriormente completada a secagem até 14 dias. Depois de
secos, foram moidos em micro-moinho (com almofariz de agata),
passados na peneira 75um, e submetidos as analises.

Foram realizadas misturas, variando-se a relagéo Ca/Si (0,6, 0,8 e
1,0 de acordo com a tabela 1), a fim de se obter uma relagéo Ca/
Si real abaixo de 0,8 para facilitar a intercalagao dos polimeros ca-
tiénicos [4,5]. Produziu-se C-S-H puros e com adicdo de PDC. As
principais carateristicas dos materiais utilizados séo apresentadas
na tabela 2.

Tabela 3 - Detecc¢do do pico correspondente a distancia interplanar “d”
(A) do plano basal (002) dos compostos a partir de difratometria de raios-X

Ca/Si molar ratio

Mixtures 0.7 0.9 1.2

Interlayer spacing “d” (A) basal plane (002) 1 -10° (26)

C-S-H 13.98 (very weak) 13.33 (very weak) 13.79 (weak)
C-S-H* - - 14.00 (strong)
C-S-H/PDC 13.99 (very weak) 17.90 (very weak) 12.9 (very weak)
C-S-H/PDC 13.90 (very weak) not detected 14.03 (weak)
C-S-H/EVA not detected 13.86 (very weak) 14.04 (weak)
C-S-H/EVA* - : 13.99 (strong)

* Grounded twice.

IBRACON Structures and Materials Journal * 2011 *vol. 4 *n°5
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Figura 3 - Difratometria de raios-X do
C-S-H 0,6 com adi¢cdo de PDC

0.6 CSH
0.6 CSH/PDC

Intensity (a.u.)

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
2 Theta (degree)

2.2 Caracterizagao dos produtos obtidos

Para verificar a intercalagdo do polimero entre as folhas de C-S-H
foi utilizada a difratometria de raios-X (DRX) e espectroscopia de
infra-vermelho (FT-IR). As relagbes Ca/Si foram medidas através
de analise quimica por fluorescéncia de raios-X. Na analise por
difratometria de raios-X foi realizada no equipamento Philips X-
-Pert, que opera com uma radiagdo CuKa (I = 1,5418 A), potén-
cia de 40kV e 30mA. A varredura foi realizada de 2° até 10° (2q)
com o intervalo de 0,02°, e o tempo de leitura de 5s. A amostra

Figura 4 - Difratometria de raios-X do
C-S-H 0,8/1,0 com adicdo de PDC

0.6 CSH
0.6 CSH/PDC

Intensity (a.u.)

2 Theta (degree)

para o ensaio de espectrometria de infravermelho foi preparada
por prensagem no formato de pastilha, utilizando uma proporgao
de 95% de brometo de potassio (KBr) e 5% de material para anali-
se. A carga de prensagem para pastilha de 13mm de diametro foi
de 9 toneladas. O equipamento utilizado foi o modelo Privilege da
marca Shimadzu. A andlise foi realizada por transmitancia, com
uma velocidade de 0,2cm/s e uma resolugdo de 4cm™ com um
intervalo de 400 a 4000cm™".

3. Resultados e discussoes
E———

3.1 Sintese pozolanica

A partir da analise por difratometria de raios-X (figura 1), foi verifi-
cada a formagéo de silicato de calcio hidratado na forma de tober-
morita 14 A com seus principais picos: d dy,, € d,,, €m volta de
3,06, 14, e 2,81 A respectivamente.

Na maioria dos casos, o pico correspondente ao plano basal [002]
era muito fraco e pouco definido, como pode ser observado na
figura 2 e apresentado na tabela 3, devido a baixa cristalinidade do
produto. A tabela 3 mostra também que o grau de moagem parece
ser um fator decisivo para a detecgéo dos picos.

Os resultados mostram que nao ha evidencia de intercalagao do
PDC e do EVA no plano basal [002] do C-S-H contrariando os
resultados obtidos por Matsuyama e Young [4,5] no caso do PDC.
Ocorreu uma excegao no caso do PDC para relagéo Ca/Si de 0,9
onde observou-se um pequeno pico em volta de 5° (2q), corres-
pondendo a uma distancia interplanar de 17,9 A. A formagao do
C-S-H pela sintese pozolanica, € um processo mais lento, e pode
nao ter ocorrido de forma satisfatoria, todavia, no estudo dos na-
nocompositos, Matsuyama e Young [2,3,4,5] usaram o processo
de sintese por precipitagdo, avaliado no item a seguir.

2207

Figura 5 - Difratometria de raios-X do
C-S-H produzido com adi¢do de PDC

0.8 CSH
0.8 CSH/PDC

17A

Intensity (a.u.)

T 15,3A

2 Theta (degree)

7006 —————————
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Figura 6 - FT-IR do C-S-H
com e sem adicdo de PDC

60 =
Si-OH(3741-3745)

CSH
CSH/PDC

Q> Q' Si-0-Si(670)

CH3(2960/2870)
OH(3240-3422)

H-O-H/H,0(1645-1651)
50 -

INitrate(2360)
- Metasilicate(2345):

40 -

N'CI/N'OH' (1475-1383) \ f*

30 : 51-0/Q2(972-977]

Transmittance (%o)

20 -

Nilrale(1400)// :
: : CO%(1410-1245) .
T - T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumber (cm’l)

3.2 Sintese por precipitagao

Os C-S-H foram produzidos, variando-se a relagdo Ca/Si, e man-
tendo-a abaixo de 0,8 para facilitar a intercalagdo dos polimeros
catiénicos [4,5]. Os resultados mostram a formacao de silicato de
célcio hidratado de forma similar a tobermorita 14 A (para o plano
basal d,,), como pode se observar nas figuras 3, 4 e 5 o pico
aproximadamente aos 14A.

A figura 3 mostra que ndo ha modificagéo da distancia interplanar
com a adi¢do de PDC para o C-S-H produzido com relagdo Ca/Si
de 0,8 (obtido 0,62 — em andlise quimica), mostrando que nao ha
evidencia de intercalagédo do PDC no plano basal [002], contra-
riando os resultados obtidos por Matsuyama e Young [4,5].
Porém, ao observar, na figura 4, o difratograma de raios-X para o
C-S-H/PDC com relagao Ca/Si de 0,8 (obtido 0,62), verifica-se a
formagéo de tobermorita 14A com pico caracteristico aos 6,5°(2q)
e também um outro pico aos 4,1°(2q) caracterizando uma distan-
cia interplanar aumentada para 21,6 A. Este resultado coincide
com a distancia interplanar observada por Matsuyama e Young
[4,5] que verificaram para os C-S-H de sintese modificados com
PDC uma distancia interplanar de 21 A.

Analises do teor de carbono mostram um aumento de 1,20% — C-
-S-H sem polimeros (de acordo com resultados de Matsuyama e
Young [4] — 1,10%) — para 2,65% para o C-S-H/PDC, mostrando
desta maneira uma fixagéo parcial do PDC. Considerando a quan-
tidade dos materiais adicionados, e o teor de carbono do PDC, a
concentragao maxima de carbono possivel no C-S-H/PDC poderia
ser de 18%. Os resultados obtidos por Matsuyama e Young [4]
apresentam um teor de carbono de 10% para o C-S-H/PDC suge-
rindo uma intercalagdo do polimero. Ja os resultados apresenta-
dos por Merlin et al. [10], também com uma concentragao obtida
de 10% de carbono, permitem ao autor concluir que ocorreu uma
adsorgao do polimero, uma vez que os demais resultados (DRX)
nao mostram alteragéo da distancia interplanar.

Os resultados obtidos nesse caso sugerem a formagao parcial de

um nanocomposito C-S-H/PDC. Uma nova série de misturas fo-
ram realizadas, e os resultados mostraram um pequeno aumento
na distancia interplanar avaliada para o C-S-H/PDC em 1,7nm —
valores similares aos obtidos por Merlin et al. [10] -, como pode
ser observado na figura 5. Para esta ultima mistura o teor de car-
bono foi medido em 5%.

Considerando os resultados obtidos, deve-se considerar que a
formagéo e a estrutura de ligagdo do C-S-H é aleatdria e irregular,
0 que, segundo Pellenq et al. [8], dificultaria a intercalagéo do po-
limero — caso haja — de maneira regular.

A presenga do polimero foi observada em andlise realizada por
FT-IR, onde o PDC ¢ claramente identificado nas bandas 2970
cm™ (CH3) e 1474/1381 cm™ (N*CI') [4]. Ligagdes do tipo OH séo
observadas no C-S-H e no C-S-H/PDC em 3433 cm”, como é
mostrado na figura 6. Porém, as diferencas do C-S-H/PDC, com
relagdo ao C-S-H, foram observadas na regido entre as folhas,
nas ligagdes do tipo Si-O-Si, ou seja, tanto para o C-S-H e C-S-H/
PDC constatou-se a presenca da ligagdo nos silicatos do tipo Q?
(onde Q" representa o tetraedro de silica e n ou 2 o nimero de uni-
dades estruturais ligadas entre si) nas bandas identificadas a 972
cm™/ 998 cm™ e 895 cm™/ 902 cm™ para o C-S-H [15] e C-S-H/
PDC respectivamente. A diferenga mais importante é observada
na banda 802 cm-' no C-S-H, referente a ligagao tipo Q', que é
quase inexistente para o C-S-H/PDC.

De acordo com Matsuyama e Young [4] a relagdo Q%Q" que indica
o grau de polimerizagdo na regido de dreierketten € aumentada em
presenca de polimeros. Através de andlises por ressonancia magné-
tica nuclear (¥Si NMR) Matsuyama e Young [4] verificaram a presen-
¢a dos picos aos -79,8 ppm e -85,5 ppm correspondente as ligagdes
Si-O tipo Q2 e Q' respectivamente, para o C-S-H. Ja para o nano-
composito C-S-H/PDC foi verificado a inexisténcia do pico referente
a ligacdo Q. Este tipo de analise também foi realizada por Popova et
al. [12], que apesar de ter utilizado o método de sintese pozolanica,
nao observou diferenga significativa com a adigao dos polimeros.

O conjunto de resultados apresentados — DRX e FT-IR - parece
confirmar a intercalagao do PDC no espaco interfolha do C-S-H,

Figura 7 - Micrografia do C-S-H/PDC mostrando
um local do ensaio de nanoindentacdo
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formando um nanocompésito. Analises realizadas, através da téc-
nica da nanoindentagdo, mostram uma redugéo das propriedades
mecanicas do C-S-H/PDC e, somadas as imagens da morfologia
[16], através de microscopio eletronico de transmissao, confirmam
a alteracdo nanoestrutural do C-S-H/PDC. Uma micrografia do na-
nocomposito produzido pode ser observada na figura 7.

4. Conclusoes

EE

Os principais resultados relativos a alteragdo nanoestrutural do

C-S-H de sintese modificado com polimeros séo apresentados

a seguir:

m O processo de sintese por precipitagdo mostrou-se mais efi-
ciente para produgado de C-S-H;

m Observou-se que o PDC ocasionou uma modificagdo parcial
da distancia interplanar do C-S-H, aumentando-a de 1,40nm
para 2,16nm. Embora, para a mesma mistura (C-S-H/PDC),
também tenha sido observada a formagao de uma fase com
distancia interplanar de 1,4nm, indicando, assim, a presenca
de duas fases;

B Através de andlises de FT-IR foi verificada a presenga do
PDC, bem como uma alteragao no tipo de ligagao do Si-O-
-Si entre as folhas de C-S-H. Para o C-S-H foram verificadas
ligagdes tipo Q' e Q?, ja para o composto C-S-H/PDC, apenas
ligagdes do tipo Q?, indicando um maior grau de polimerizagao
da regiao de dreierketten, ocasionado pelo polimero, e uma
baixa quantidade de silicatos livres na mesma regiao.

Os resultados apresentados parecem confirmar a intercalagéao

do PDC no espaco interfolha do C-S-H, formando um nanocom-

posito. Esses resultados contribuem para o desenvolvimento
de nanocompdsitos de cimento/polimeros com caracteristicas
diferenciadas.
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