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RESUMO

SILVA, Cristiane Arpino. Efeito de nanofolhas de MXenes (TisC2Tx) nas
resisténcias a compressao e ao desgaste de um concreto estrutural. Orientadora:
Henara Lillian Costa Murray. 2023. 147 f. Tese (Doutorado em Ciéncia e Engenharia
dos Materiais) — Programa de Pds-graduagéo em Ciéncia e Engenharia dos Materiais,
Universidade Federal de Pelotas, Pelotas.

Caracteristicas como versatilidade, durabilidade e desempenho fazem do
concreto o produto lider para uso estrutural. E crescente o nimero de pesquisas
relacionadas ao refor¢o do concreto com adi¢ao de novos materiais a sua composigao.
Neste trabalho, estudou-se o efeito de nanofolhas de MXenes (TisC2Tx) no desgaste
por abrasao e por fretting de concretos. MXene refere-se a uma nova classe de
materiais bidimensionais (2D) bastante promissor devido a sua nanoestrutura em
camadas. Focado no aumento da durabilidade de estruturas de concreto frente a acéo
de desgastes, este trabalho desenvolveu um modelo de analise do efeito de um
concreto com uma pequena quantidade (0,02% em peso) de nanofolhas de MXenes
no desgaste por abrasdo e no desgaste por fretting. Para tal, foram avaliadas
inicialmente as propriedades mecanicas de resisténcia a compressao de concreto
convencional e concreto reforcado com nanofolhas de MXenes aos 3 e 28 dias.
Posteriormente, investigou-se seu desgaste por abrasdo (concreto convencional e
com nanofolhas de MXenes) e o comportamento tribolégico no desgaste por fretting.
Além disso foram realizados ensaios de porosidade e absorg¢ao de agua pelo Principio
de Arquimedes (PA), analise por microscopia eletrénica de varredura (MEV), EDS e
espectroscopia Raman. Dos ensaios mecanicos de resisténcia a compressao, as
amostras com nanofolhas de MXenes aos 3 dias apresentaram aumento de
resisténcia a compressao de 15,0% em relacao a referéncia. No uso de adicbes de
nanofolhas de MXenes n&o houve alteragdes significativas em relagcao a referéncia no
que se refere a porosidade e a absor¢géo de agua. Dos ensaios de desgaste por
abrasdo se obteve uma reducdo da taxa de desgaste média dos concretos com
nanofolhas de MXenes somente no uso do abrasivo 100. A melhora na resisténcia a
compressao e abrasdo dos concretos pelas nanofolhas de MXenes foi explicada por
possivel melhora na reologia da pasta de concreto pelo carater lubrificante das
nanofolhas, refletindo em superficies com menor rugosidade (Sq, Sz) e maior

capacidade de apoio (Sbi). Nos ensaios de fretting, avaliou-se ndo s6 a adicao de



nanofolhas de MXenes ao concreto como também a sua deposicao superficial por
dropcasting (1 aplicacao e 5 aplicagdes). Para todas as condi¢gdes de velocidade e
tempo investigadas, ndo houve diferenga significativa no atrito pelo uso de nanofolhas
de MXenes. Em relagcdao ao desgaste, os ensaios com deposi¢cao por dropcasting
levaram a menor desgaste e trilhas de desgaste mais lisas, em particular para 1
aplicacdo. Assim, apesar dos efeitos do uso de nanofolhas de MXenes terem sido
pequenos, os resultados sdo promissores, de forma que o aumento da quantidade de
nanofolhas de MXenes poderia representar ganhos mais significativos na sua

utilizagdo em concretos.

Palavras chave: Concreto, MXenes, Drop-casting, Reforgo Mecanico, Desgaste,

Abraséo, Fretting.



ABSTRACT

SILVA, Cristiane Arpino. Effect of MXenes nanosheets (TisC2Tx) on the
compressive and wear resistance of a structural concrete. Advisor: Henara Lillian
Costa Murray. 2023. 147 f. Thesis (PhD in Materials Science and Engineering) —
Postgraduate Program in Materials Science and Engineering, Federal University of

Pelotas, Pelotas, Rio Grande do Sul.

Characteristics such as versatility, durability, and performance make concrete
the leading product for structural use. More studies have been conducted on concrete
reinforcement with the addition of new materials to its composition. In this work, we
investigated wear by abrasion and fretting of reinforced concrete. MXene is very
promising new two-dimensional (2D) materials due to their layered nanostructure.
Aiming to increase durability of concrete structures against the action of wear, this work
developed a model to analyze the effect of reinforcing concrete with a small amount
(0.02% by weight) of MXenes nanosheets on abrasive wear and fretting wear. To this
end, mechanical properties of compressive strength of conventional concrete and
concrete reinforced with MXenes were initially evaluated at 3 and 28 days.
Subsequently, its wear by abrasion (conventional concrete and with MXenes) and the
tribological behavior in wear by fretting were investigated. In addition, porosity and
water absorption tests were carried out using the Archimedes Principle, the analysis
by scanning electron microscopy, energy-dispersion X-ray spectroscopy, and Raman
spectroscopy. From the mechanical compressive strength tests, the samples with
MXenes at 3 days showed an increase in compressive strength of 15.0% in relation to
the control. MXenes additions showed no significant changes in terms of porosity and
water absorption in relation to the control. From the abrasion wear tests, a reduction in
the average wear rate of concrete with MXenes was obtained only when using abrasive
100. In the fretting tests, we evaluated MXenes addition to concrete as well as its
surface deposition by dropcasting (1 application and 5 applications). For all speed and
time conditions investigated, there was no significant difference in friction when using
MXenes. Regarding wear, the dropcasting deposition tests led to less wear and
smoother wear tracks, particularly for one application. Thus, although the effects of
using MXenes were small, the promising results obtained by increasing the amount of

MXenes could represent more significant gains in their use in concretes.



Key words: Concrete, MXenes, Drop-casting, Mechanical Reinforcement, Wear,

Abrasion, Fretting.
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1 Introducao

Na construgao civil € consenso que o concreto € um dos materiais que ainda
se apresenta como um dos mais usado da atualidade. E um material composto,
elaborado a partir da mistura dos materiais: aglomerante (cimento), agregado miudo
(areia), agregado graudo (brita) e agua. Um dos principais motivos para a sua ampla
utilizacao é o fato de que seus constituintes existem em praticamente todo o planeta.
O concreto apresenta grande versatilidade, pois conforme a necessidade de
utilizacao, a dosagem dos seus componentes deve ser alterada. Pesquisas cientificas
com o intuito de obter quais as melhores alternativas para utilizar esse material com
qualidade, seguranca e durabilidade sdo de grande importancia. As vantagens
inerentes ao concreto o tornam um material de destaque para uso estrutural em
edificios, adaptando-se a todos os locais e circunstancias em vista de suas
propriedades como versatilidade, durabilidade e desempenho (DANESHVAR et al.,
2022).

E importante que as estruturas em concreto cumpram os requisitos minimos
para o qual sdo projetadas, sejam esses de funcionalidade, aspecto estético ou de
seguranca. Tais requisitos sdo fundamentais para garantir, diante de acbes externas,
vida util prolongada. Em funcédo disto, € comum em obras de engenharia a
necessidade de reparos em estruturas de concreto. Ha situagcdes em que o elemento
estrutural pode apresentar problemas devido a caracteristicas internas e externas
(MEHTA & MONTEIRO, 2014; BERENGUER et al., 2016; DORIA et al., 2015).
Convém destacar que em alguns casos € necessario programar a manutencgao,
mesmo antes da obra ser finalizada. Entretanto, existem outras situagdes que a curto
prazo podem oferecer problemas como: o elemento estrutural ndo ser projetado com
a resisténcia minima necessaria exigida por norma e nem com o ambiente no qual se
encontra inserido (BERENGUER et al., 2016; DORIA et al., 2015).
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Esse é o caso de vinte e trés usinas da CESP (Centrais Elétricas de Sao Paulo),
construidas em 1992, que apds dez anos de uso oito delas apresentaram problemas
relacionados ao desgaste em tubos de succao e vertedouros (LATORRE, 2002).

Em pisos de concreto, a maior parte das patologias deve-se a propor¢ao e ao
tipo dos materiais utilizados, bem como a forma de execucao desses elementos, sem
um conhecimento prévio por parte dos executores. Convém destacar que nio existe
norma sobre a qualidade e critérios de avaliagdo de um piso industrial. Essa falta de
orientagbes pode contribuir muito para o surgimento de patologias e a crescente
manutencado precoce de pisos industriais de concreto. Em relacdo a mao de obra
executiva, todos os profissionais ligados a construgdo de pisos de concreto podem ser
responsaveis pelo surgimento de patologias (CHODOUNSKY & VIECILLI, 2007).

Em obras de engenharia civil o desgaste por abrasdo de pisos de concreto
decorre da acéo de particulas sobre a superficie do elemento, resultando em perda
superficial externa da estrutura. Portanto, o conhecimento e a contengdo de tal
manifestagéo patoldgica tornam-se importantes no sentido de tentar minimizar perdas
e reparos. Nessas situacdes, a proporcao adequada dos componentes do concreto é
capaz de evitar o desperdicio e beneficiar o usuario com um material mais duravel e
com maior vida util. Em pisos de concreto, por exemplo, uma propor¢cido adequada
dos materiais e uma boa execugao do servigo evitara ou pelo menos postergara o
aparecimento de patologias decorrentes do desgaste superficial. Geralmente, as
corregbes de manutengao devido a problemas relacionados ao desgaste superficial
SA0 onerosas.

Em estruturas hidraulicas de concreto sdo comuns problemas relacionados a
abrasao, os quais sao capazes de reduzir a vida util dos elementos construtivos da
obra consideravelmente. O efeito abrasivo de sélidos, por exemplo, escoando através
de uma superficie de concreto, pode causar sérios danos, como € o caso de tubos de
sucgao, vertedores e bacias de dissipacao (FILHO & GENOVEZ, 2004).

No tocante a estruturas metalicas, muitas vezes utilizadas para a fixacdo de
estruturas de concreto, como € o caso de estruturas pré-moldadas, onde as ligagbes
sdo consideradas como articulagdes ou engastes, de acordo com Nobrega (2004),
uma das principais dificuldades técnicas é a obtencéo da flexibilidade nas ligagdes,
visto que vibragdes de pequenas amplitudes podem provocar certos deslocamentos e
redistribuicdo de esforgos entre os elementos conectados, ocasionando modificagdes

no comportamento da estrutura.
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Os sistemas estruturais como ligagbes viga-pilar de concreto, denominados
semirrigidos, tem tido atengao especial por parte dos projetistas e executores de obras
civis por serem regides onde ocorre concentracdo de tensdes. Essas estruturas,
quando solicitadas a carregamentos, apresentam deformacgdo no angulo existente
entre a viga e o pilar, comportamento este que vem a ser de vital importancia para a
durabilidade de concretos pré-moldados. O contato das superficies de concreto com
os elementos metalicos de fixagao, que € em principio rigido, pode levar a movimentos
relativos micrométricos resultantes de vibracdes da estrutura. Esses movimentos
podem resultar em formas de desgaste, conhecidas por desgaste por fretting', muitas
vezes também associados a fissuras.

Estudos mostram que em concretos bem dosados ou com adi¢des, do tipo
oxidos de nanoparticulas, argila expandida, poliestireno expandido, promovem
fissuras menores o que podera contribuir para uma maior durabilidade da estrutura.
Pesquisas realizadas na area de nanotecnologia tém mostrado que algumas adigdes
de nanoparticulas ao cimento induzem mudangas significativas na microestrutura,
resultando em concretos menos porosos e mais duraveis (KHAYATI, et al., 2015;
GRZESZCZYK & JANUS, 2020).

Nos ultimos anos (NAGUIB et al., 2011), uma nova familia de nanoparticulas
de carbonetos e nitretos metalicos 2D, denominada MXenes, foi desenvolvida para
aplicagdes envolvendo armazenamento de energia. O termo MXene esta associado a
um grupo de ceramicos formado por um metal de transicdo (M) e carbono ou
nitrogénio (X). Sdo materiais que apresentam estrutura cristalina bidimensional e
semelhante a do grafite, apresentando boa estabilidade e melhores propriedades
mecanicas se comparado ao multigrafeno.

Além disso, os MXenes tém se destacado em aplicagbes tribologicas
(ANASORI et al., 2017). A estrutura em camadas de MXenes confere propriedades
autolubrificantes, enquanto seu tamanho nanométrico 2D os torna potencialmente
interessantes como nanoparticulas de reforco (ANASORI et al., 2017: ROSENKRANZ,
et al. 2019: NAGUIB, et al. 2011).

Fretting € o dano (desgaste da superficie) ou desgaste por atrito com uma amplitude de
movimento na faixa de poucos micrometros a algumas centenas de micrometros. (HUTCHINGS &
SHIPWAY, 1992)
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Além disto, pesquisas como as de Yin et al. (2015) investigaram o impacto dos
MXenes (Ti3sC2) nas propriedades de hidratacdo de pastas de cimento e concluiram
que, dependendo do percentual de adigado utilizado, as propriedades mecanicas
melhoraram significativamente com modificagdes positivas no arranjo microestrutural
dos produtos de hidratagdo em idades iniciais de cura. Em pesquisas mais recentes,
os pesquisadores LIAN et al. (2018), MAI et al. (2019) e MARIAN et al. (2020),
também, concluiram que os MXenes sao relevantes quando utilizados como
lubrificantes sélidos no contato de rolamentos de maquinas.

Os relatos acima mostram que o MXene é um nanomaterial promissor em
diversas aplicagdes, com pouca disponibilidade no mercado, sendo que pesquisas na
area da construcao civil o exploram apenas como aditivo em pastas de cimento (Yin
et al., 2015). Convém destacar que o desempenho das nanofolhas MXenes como
aditivo em concretos em relacdo a sua resisténcia ao desgaste ainda ndo foi
pesquisado, considerando as buscas feitas para a revisdo deste trabalho.

Cumprindo o papel da tribologia de minimizar as perdas por desgaste e fricgéo
e focado no aumento da resisténcia ao desgaste em estruturas de concreto, propoe-
se desenvolver um modelo de analise do efeito do reforco de um concreto com
nanoparticulas no que diz respeito ao desgaste abrasivo frente a particulas duras, que
possam se movimentar sobre as estruturas de concreto e quanto ao desgaste por
fretting do concreto em relagdo a estruturas metalicas responsaveis pela sua fixagao.

Considerando a pequena quantidade de MXenes utilizada nesse trabalho,
espera-se que o MXene, por ser um nanomaterial cristalino bidimensional com
estrutura semelhante a do grafite, possa promover uma distribuicdo regular e uma
estrutura de conexdo de rede de crescimento de cristais, e, por sua vez, contribuir
para o aumento da resisténcia mecanica e da durabilidade.

Diante da influéncia das caracteristicas dos materiais na composicao do traco
de concretos usualmente empregados em pavimentos, pisos industriais e em pre-
moldados de concreto frente ao desgaste por abrasdo, nessa pesquisa buscou-se
avaliar o comportamento da adicido de nanofolhas MXenes em concretos, uma vez
que existem apenas pesquisas de MXenes como aditivo em argamassas. Diante do
exposto, foi investigada a hipétese da adicao de nanofolhas multicamadas de TizC2Tx
(MXenes) no comportamento de um concreto frente ao desgaste abrasivo e ao
desgaste por fretting. Para tanto, foi definido um trago de concreto e trés diferentes

situagbes de anadlise: i. concreto referéncia (sem adicdo de MXenes TisC2Tx); ii.
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concreto reforgcado (com adigdo de MXenes TisC2Tx); e iii. Concreto protegido (com
deposicao superficial de MXenes TizC2Tx pelo método drop-casting). Nos trés tipos de
concreto foram realizados ensaios mecanicos e tribologicos, visando a analise do
desgaste provocado pela abraséo e pelo fretting. Na analise do fretting foi considerado
o atrito entre as faces dos corpos de prova sujeitos a pequenos deslocamentos
provenientes de deslizamentos alternados. Os resultados obtidos foram utilizados
para verificar se as adigcbes aos concretos possibilitam melhorias em relagao ao

desgaste de superficies de estruturas.

1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivo Geral

O objetivo geral da pesquisa foi o de avaliar o efeito da adigdo e da deposigao
superficial de nanofolhas MXenes TisC2Txem um trago de concreto, considerando as

propriedades, fisicas e mecanicas, obtidas.

1.1.2 Obijetivos Especificos

Para atingir o objetivo principal foi necessario alcangar os seguintes objetivos
especificos:

- Avaliar a resisténcia mecanica a compressao de corpos de prova tanto de
concreto convencional quanto de concreto reforcado com nanofolhas MXenes no
tocante a resisténcia a compressao;

- Avaliar as propriedades fisicas dos corpos de prova através de ensaio de
indice de vazios e absorgao de agua por imersao e verificar se ha influéncia do reforgo
com nanofolhas MXenes em relagao a porosidade;

- Avaliar o comportamento tribolégico dos corpos nas trés condigdes
(convencional, reforgcado com nanofolhas MXenes e com a deposi¢cao das nanofolhas
na superficie) em situagdes de deslizamento com pequenos deslocamentos quanto a

sua resisténcia a abrasao e ao fretting;
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- Avaliar a influéncia das variaveis de resposta (atrito e desgaste) em relagao

aos fatores de controle como: velocidade e tempo de deslizamento.

1.2 Hipoteses

Considerando o bom desempenho dos MXenes em diversas areas,
principalmente em alguns estudos como aditivos em pastas de cimento Portland
apresentam-se trés principais hipdteses para o delineamento experimental do

trabalho:

I. E possivel melhorar a resisténcia a compressdo de concretos pela
adicao de pequenas quantidades (até 0,02% em peso em agua de
mistura do concreto) de nanofolhas de MXenes;

ii. A resisténcia a abrasao de pisos de concreto pode ser aumentada pela
adicao de nanofolhas de MXenes;

iii. O atrito e o desgaste por fretting de concretos podem ser controlados
pela deposicao superficial de MXenes utilizando a técnica de drop-

casting.



2 Revisao Bibliografica

2.1 Concretos Estruturais: Defini¢ao, tipos, propriedades e aplicagoes

Concreto € um material composto, elaborado a partir da mistura de outros
materiais: aglomerante (cimento), agregado miudo (areia), agregado graudo (brita) e
agua. Ha dois tipos de concreto: o estrutural e o nao estrutural. O concreto nao
estrutural € um elemento de resisténcia inferior utilizado em partes nao estruturais da
obra. Esse também é chamado de concreto magro. Um exemplo de concreto magro
sdo os lastros de concreto para pisos e para fundagdes com resisténcia inferior a 15
MPa. O concreto estrutural € a parte da construgdo com resisténcia minima, exigida
por norma (NBR 6118, 2014), necessaria para suportar as cargas da construcéo as
quais é solicitada. Concreto estrutural € o termo que se refere a uma ampla gama de
aplicagbes do concreto como material estrutural, podendo ser classificado em 3 tipos
de material estrutural: concreto simples, concreto armado e concreto protendido
(ARAUJO, 2014). - Concreto simples: sdo elementos estruturais elaborados com
concreto que nao possuem qualquer tipo de armadura, ou que a possuam em
quantidade inferior ao minimo exigido pela NBR 6118 (2014) para o concreto armado.
Algumas aplicag¢des sdo em fundacgdes e obras provisorias;

- Concreto armado: sado aqueles cujo comportamento estrutural depende da
aderéncia entre concreto e armadura, e nos quais ndao se aplicam alongamentos
iniciais das armaduras antes da materializacdo dessa aderéncia. Apresentam
resisténcia a compressao igual 20 MPa (C20) ou superior. Algumas aplicagdes sao
em sapatas de fundacéo, vigas de fundagao, pilares, lajes e pontes;

- Concreto protendido: sdo aqueles nos quais parte das armaduras € alongada
por equipamentos especiais de protensao com a finalidade de, em

condigdes de servigo, impedir ou limitar a fissuragéo e os deslocamentos da estrutura.
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As propriedades do concreto dependerao do estado em que esse se encontra:
concreto no estado fresco e concreto no estado endurecido. As propriedades no
estado fresco sdo: consisténcia, trabalhabilidade, exsudacao, plasticidade e massa
especifica (ARAUJO et al., 2000):

- Consisténcia: essa propriedade traduz a mobilidade da massa e a coesao dos
elementos constituintes, tendo em vista a uniformidade e a compacidade do concreto.
O principal parametro que influencia essa propriedade é o fator agua/cimento’ (a/c)
que é a relagao entre o teor de agua e o teor de materiais secos;

- Trabalhabilidade: é uma caracteristica inerente ao concreto, mas que também
envolve o tipo da obra executada. Através dessa propriedade se traduz que uma
determinada trabalhabilidade de concreto adequada para pecas de grandes
dimensdes e pouco armadas nao, necessariamente, pode ser adequada para pegas
delgadas e com muita armagao. Nessa propriedade € importante comentar sobre a
segregacao, que é a separagao dos constituintes da mistura, sendo necessario que
esta ndo exista para que se obtenha melhor compacidade da mistura.

- Exsudacao: é a tendéncia da agua utilizada no amassamento vir a superficie
do concreto, 0 que pode ocasionar o carregamento de particulas finas de cimento,
formando uma pasta que impede a ligagao de novas camadas de material (NEVILLE,
2015);

- Massa Especifica: Quando se deseja, por exemplo, estimar o volume de
concreto a ser produzido em uma betoneira, sendo a massa especifica do material
conhecida, o volume do material pode ser calculado a partir da massa dos ingredientes
que compdem o concreto (NEVILLE, 2013);

- Plasticidade: é a propriedade do concreto fresco relacionada a sua
capacidade de nao sofrer rompimento apds sua moldagem. A propriedade depende
essencialmente da consisténcia e do grau de coeséao entre os elementos do concreto.

Quando ndo ha coesao os elementos se segregam, isto €, se separam. Ja

segregacao € a separagao dos graos do agregado da pasta de cimento.

'Fator agua/cimento (a/c) é a relagdo entre a quantidade de agua em litros pela quantidade de cimento
em kilos na confecgdo do concreto exerce grande influéncia sobre a resisténcia do material, pois quanto
menor for esse valor, menor sera a permeabilidade e maior a durabilidade. (HELENE & ANDRADE,
2010)
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Esta circunstancia normalmente sucede durante o transporte, durante o langamento,
durante o adensamento - pela vibragdo excessiva ou pela agao da gravidade, quando
os graos graudos tendem a assentar no fundo das formas.

De acordo com a NBR 12655 (2015) o concreto no estado endurecido pode ser
definido como aquele que se encontra no estado sélido e que desenvolveu resisténcia
mecanica. As propriedades do concreto endurecido sdo permeabilidade, durabilidade
e resisténcia mecanica (ANDRADE & TUTIKIAN, 2011):

- Permeabilidade: a porosidade da pasta determinara a permeabilidade do
material, ou seja, quanto maior a porosidade mais permeavel sera a pasta e também
o concreto. Os principais fatores que influenciam na porosidade sao a relacao
agua/cimento e o grau de hidratacdo? da pasta. A relagdo agua/cimento define a
estrutura da pasta. Quanto menor for essa relagcéo, mais préximos estardo os graos
de cimento e menor sera a porosidade da pasta. Portanto, a permeabilidade do
concreto aumenta, também, com o aumento da relagdo agua/cimento e com a
evolugdo da hidratagdo, ou seja, com a idade desse material;

- Durabilidade: De acordo com (ARAUJO et al., 2000) a durabilidade é a
capacidade do concreto de resistir a qualquer agcado de deterioracdo como: ataques
quimicos e fisicos e desgaste. Para tal, o concreto devera ser analisado
cuidadosamente na escolha dos materiais a serem utilizados na sua composi¢cdo. Um
dos principais fatores que influenciara na durabilidade e permeabilidade do concreto
€ a porosidade.

- Resisténcia mecénica: Sendo a resisténcia mecanica a primeira propriedade
na qual se leva em conta ao se pensar em um material de engenharia € de extrema
importancia o seu conhecimento, pois em elementos estruturais o concreto pode ser
solicitado a compressao, a tracdo, ao cisalhamento ou uma combinacao dos 3 tipos
de tensdes. No caso do concreto a resisténcia a compressao € a propriedade mais
importante para o projeto de estruturas. A resisténcia a compressao pode ser definida
como a tensao ultima aplicada ao concreto e a capacidade desse material de suportar
acdes aplicadas sem que entre em colapso.

2Hidratagdo é o processo em que ocorrem as reagbes quimicas entre o cimento e agua da pasta e
promove o endurecimento do concreto. (CINCOTTO, 2011)
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2.1.1 Vida Util das Estruturas de Concreto

Deve-se considerar que toda estrutura de concreto deve seguir os requisitos
minimos para o qual é projetada, sejam esses de funcionalidade, aspecto estético ou
de seguranga, os quais sao fundamentais para garantir, diante de a¢des externas, sua
vida util.

Segundo a NBR 6118 (2014), vida util € definida como o tempo no qual sao
mantidas as caracteristicas de uma estrutura de concreto, porém se obedecidos todos
os requisitos de uso, manutencgéo indicados pelo projetista e pelo construtor, sem
intervengdes significativas. Entende-se por vida util como o periodo de tempo no qual
a estrutura deva cumprir a fungao para a qual é projetada. Portanto, um conhecimento
das acgbes externas sobre tais estruturas e o que se pode ser feito para minimiza-los
€ de fundamental importancia.

Convém destacar que em alguns casos € necessario programar a manutengao
de uma estrutura, mesmo antes de sua finalizagdo. Entretanto, existem outras
situagdes em que o elemento estrutural ndo tenha sido projetado com a resisténcia
minima necessaria exigida por norma, e para o ambiente em qual se encontra inserido
(BERENGUER et al., 2016; DORIA et al., 2015) podendo, nesses casos, oferecer
problemas a curto prazo. Além disso, a durabilidade de uma estrutura ndo depende
somente das caracteristicas dos materiais constituintes, mas também da capacidade
do elemento de resistir a condigdes externas como: abrasdo, atrito, ataque por
agentes quimicos, entre outros (MEHTA & MONTEIRO, 2014; SILVA, 2010). O
desgaste € um processo de degradacdo do material quando em servigo que esta
diretamente relacionado com a vida util. Esta presente em diferentes situagdes, onde
ocorre a perda progressiva de material a partir da superficie, por contato ou movimento
relativo de um sélido, em relagdo a outro sélido. Ja a causa e 0s mecanismos que
provocam o desgaste em materiais sdo muito variados e englobam a superficie que
sofre o desgaste, 0 agente de desgaste e o meio em que as partes envolvidas estao
atuando.
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2.2 Formas de desgaste

Zum Gahr (1987) considera quatro os principais mecanismos de desgaste:
desgaste por deslizamento, por reacao triboquimica, abraséo e fadiga superficial. O
desgaste por deslizamento € aquele em que ocorre formagao e quebra de ligagdes
interfaciais adesivas. Ocorre quando dois corpos soélidos planos estdao em contato de
deslizamento. Nesse contato pode haver a presenca de lubrificacdo ou ndo. Desse
deslizamento, pode resultar o desprendimento do fragmento de uma superficie e
fixagcdo na outra superficie. Desgaste por reagdes triboquimicas é caracterizado pelo
contato de fricgdo entre duas superficies sélidas que reagem com o ambiente (gas ou
liquido). O processo de desgaste ocorre pela remogao e formacdo de camadas
reativas continuas com a superficie de contato. No desgaste por abrasao ocorre a
remoc¢ao de material devido a presenca de particulas duras no contato. Nesse tipo de
desgaste duas dinamicas de particula sdo possiveis: i. os abrasivos ficam presos em
uma das superficies, formando riscos ou sulcos na superficie que se desgaste, ou ii.
os abrasivos rolam no contato produzindo multiplas endentagdes. Na fadiga superficial
ocorre a formacado de trincas nas regides superficiais devido a ciclos de tensao
tribolégicos, os quais resultam em remogao de material. O desgaste ocorre devido a
formacao de trincas e delaminacdo de material por carregamento alternado na
superficie. A formacao e propagacgao das trincas devido a carregamentos repetidos
em contato de rolamento podem resultar em pites na superficie do material. Ja de
acordo com Bhushan (2013) sao sete os tipos de desgastes existentes: desgaste
adesivo, desgaste abrasivo, desgaste por fadiga, desgaste por erosao, desgaste
quimico, desgaste induzido por arco elétrico e fretting. Das formas de desgaste ndo
descritas por Zum Gahr (1987), o desgaste adesivo € um dos possiveis fendbmenos
quando dois corpos planos estdo em contato deslizante. O desgaste por erosao € um
tipo de desgaste por impacto. A tensdo de contato surge da energia cinética das
particulas fluindo em uma corrente de ar ou liquido ao encontrar uma superficie. No
desgaste induzido por arco elétrico um alto potencial esta presente sobre uma fina
pelicula de ar e ha uma quebra dielétrica em um processo de deslizamento. Durante
o arco elétrico ocorre uma poténcia muito alta com a formagédo de grandes crateras
nos elementos envolvidos e qualquer deslizamento ou oscilagdo apds o arco podem

levar a outros tipos de desgaste.
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No desgaste do tipo fretting o movimento oscilatério que ocorre varia de algumas
dezenas de nandbmetros a algumas dezenas de micrometros. Dessas formas de
desgaste sera dada énfase ao desgaste por abrasao e desgaste por fretting, que séo

os tipos de desgastes relevantes para essa pesquisa.

2.2.1 Desgaste por abrasio

No desgaste por abrasdo ocorre o desgaste superficial devido a perda de
massa pelo movimento relativo de particulas duras, as quais podem estar livres ou
engastadas em uma das superficies em movimento sendo, no caso do concreto, mais
incidente em pavimentos e pisos industriais (SILVA, 2015). No desgaste abrasivo, o
material € removido ou deslocado de uma superficie por particulas duras, ou por
protuberancias duras em uma contraface, forcadas e deslizando ao longo da
superficie. E uma perda de matéria devido ao movimento relativo de duas superficies
e decorrente da acao de: a) deslizamento de uma superficie mais aspera e outra mais
macia: formacgao de sulcos ou riscos na superficie mais macia, b) particulas livres que
acabam ficando engastadas e por deslizamento acabam formando riscos, c) particulas
abrasivas soltas que por rolamento formam endentagées (HUTCHINGS & SHIPWAY,
1992) (Figura 1).

= Q=0
e e

Figura 1: Desenho esquematico sobre os tipos de desgastes abrasivos.
Fonte: Adaptado de Zum Gahr (1987).
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O desgaste abrasivo pode ser classificado conforme a movimentagdo das
particulas que atuam na interface do desgaste. Tal movimentagdo pode ser: por
rolamento, por riscamento ou por ambas (regime misto). Na Figura 2 é mostrada a
superficie apds o desgaste abrasivo por riscamento (formagao de sulcos). Na Figura
3 € mostrada a superficie apés o desgaste abrasivo por rolamento (formacdo de
endentagdes). Na Figura 4 € mostrada a superficie apds o desgaste abrasivo da

situacdo em que ocorre o regime misto: riscamento e rolamento.

Figura 2: Desgaste abrasivo por deslizamento.
Fonte: SILVA (2008).

Figura 3: Desgaste abrasivo por rolamento.
Fonte: SILVA (2008).
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Figura 4: Desgaste abrasivo misto.
Fonte: SILVA (2008).

Tal denominacdo de abrasdo a dois e trés corpos considerada pelos
pesquisadores em tribologia € considerada uma nomenclatura mais antiga por que,
muitas vezes, € mais util descrever a abrasdo como abrasido por deslizamento ou
abrasao por rolamento, dependendo do movimento das particulas. Na verdade, o que
importa € a dindmica da particula, ou seja, se a particula vai rolar entre as superficies
envolvidas ou se a particula vai riscar a superficie. No desgaste abrasivo, o material
€ removido ou deslocado de uma superficie por particulas duras, ou as vezes por
protuberancias duras em uma contraface, forcadas contra e movendo-se ao longo da
superficie (HUTCHINGS & SHIPWAY, 1992).

Os mecanismos de desgaste abrasivo podem ocorrer por deformagéo plastica
(materiais ducteis) ou por fratura fragil (materiais frageis). Quando ocorre fluxo
plastico, dependendo do grau de severidade na deformagado plastica o desgaste
abrasivo pode receber denominagdes diferentes como microsulcamento, formagéao de
cunha e microcorte. No sulcamento resulta em uma série de sulcos como resultado
do fluxo plastico do material mais macio. Nesse processo o material € deslocado de
um sulco para os lados sem a remogao de material. No tipo desgaste abrasivo do tipo
cunha, uma ponta abrasiva abre uma ranhura e desenvolve uma cunha a frente. Neste
caso parte do material se desloca do sulco para os lados e o restante se mostra como
uma cunha. No desgaste abrasivo em forma de corte, uma ponta abrasiva com grande
angulo abre um sulco e remove o material na forma de particulas. Nesse processo de

desgaste ha remocéo consideravel de material (BHUSHAN, 2013).



35

Conforme Bhushan (2013) a fratura fragil € uma aspereza com geometria
aguda agindo sobre uma superficie plana de um sélido fragil. Em cargas baixas, um
contato agudo de aspereza causara apenas desgaste por deformacao plastica, mas
acima de uma carga denominada limite, a fratura fragil ocorre, e o desgaste com o
aparecimento de trincas laterais e microtrincamentos.

No desgaste abrasivo por fratura fragil a tenacidade a fratura passa a ser
importante, embora a dureza também desempenhe um papel de significancia. Nem
sempre a fratura ocorre, mesmo em materiais com baixa tenacidade a fratura. O
desgaste é favorecido por condigdes de contato severas, por exemplo, por grandes
particulas abrasivas duras e angulares e sob a agdo de alta carga normal. Quando o
material é fragil, por exemplo, materiais ceramicos e concreto, a superficie desgasta-
se por fratura fragil, embora a deformagao plastica ocorra, mas de magnitude
insignificante (HUTCHINGS & SHIPWAY, 1992).

Nas ceramicas o desgaste abrasivo ocorre por fratura fragil (microtrincamento),
diferentemente do desgaste abrasivo dos metais em que a deformacao é plastica
(sulcamento). Na Figura 5 sdo mostradas imagens das cicatrizes de desgaste nas
superficies de aco de ShKh15 e superficies de contracorpos de ceramica. E possivel
observar na imagem microtrincas produzidas na superficie do contracorpo de
ceramica apos o desgaste demonstrando o comportamento fragil do material
(STELMAKH et al., 2020).

Figura 5: Estudo das superficis desgastadas de: a) agoe b) contra-amostra de
ceramica feita de B4C.
Fonte: STELMAKH et al. (2020).

Nesse sentido, Latorre (2002) elaborou um estudo sobre os efeitos da abrasao
em argamassas de reparo sobre concreto de substrato de tubos de sucgdo de

unidades geradoras de Itaipu no rio Parana com umidade local muito elevada.
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Foram realizados ensaios de abrasao e aderéncia em argamassas com base epoéxi
convencional, argamassa epOxi para aplicagdo submersa em agua, e trés tipos de
argamassas com base cimenticia com a utilizacdo de dosagens para reparos em
estruturas de concreto hidraulicas onde a umidade relativa € superior a 90%. Para
executar os reparos, foram moldados corpos-de-prova com as caracteristicas do
concreto do tubo de succéo e procurou-se simular as condi¢gdes do local de aplicacao
em camara umida de laboratério com umidade relativa acima de 90%. Foram
realizados ensaios de abrasao do concreto de substrato e de todas as argamassas de
reparo. Ambos os ensaios de desgaste foram realizados aos 28 dias de idade. Nos
ensaios de resisténcia a abrasao foi pesquisada a agao abrasiva de uma suspensao
de particulas sélidas em agua nas superficies de concreto e materiais de reparo,
similar ao equipamento utilizado no ensaio da ASTM-C1138 (1997). A carga abrasiva
consistiu em 70 esferas de ago, as quais rodaram sobre a superficie exposta do corpo-
de-prova, agitadas pela agdo de uma pa na agua na tentativa de simular o material
abrasivo em movimento. As argamassas de base epdxi tiveram melhor desempenho
em abrasao que as argamassas de base cimenticia, mesmo em ambientes com alto
teor de umidade. Na execucédo de toda a pesquisa, 0 autor considerou existir total
compatibilidade entre as argamassas de reparo e o concreto do substrato.

Abid et al. (2018), ao investigarem a resisténcia a abrasdo de compdsitos de
engenharia cimenticios em estruturas hidraulicas, também utilizaram o método de
teste de abrasdo da ASTM-C1138 (1997) na acéo de particulas transportadas pela
agua (areia, cascalho e outros detritos). Na referida pesquisa foi avaliado: o teor de
fibras de (PVA) alcool polivinilico, a idade e a espessura da camada de cobertura do
composito cimenticio. Foram preparadas e ensaiadas amostras cilindricas que foram
divididas em dois grupos: No primeiro grupo foram moldados um total de 15 amostras,
sendo 5 para cada idade de ensaio: aos 3 dias, aos 7 dias e 28 dias e uma amostra
para cada percentual de adigao de PVA: 0%; 0,5%; 1,0%; 1,5% e 2,0%. O segundo
grupo foi direcionado para investigar a espessura adequada de compadsito de cimento
como superficie de reparo para resisténcia ao desgaste abrasivo do concreto em
estruturas hidraulicas. Os resultados dos ensaios demonstraram que a resisténcia a
abrasdo aumentou com o aumento do conteudo de PVA. Aos 28 dias de idade,
incorporando baixos conteudos de PVA (0,5% e 1,0%) houve um aumento da
resisténcia a abrasdao em aproximadamente 20% e a inclusdo de teores de PVA

maiores (1,5% e 2,0%) resultaram em percentuais variando de 50 a 95% de aumento.
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Esses ensaios também demonstraram que a resisténcia a abrasao das camadas de
compositos de cimento aumentou com o aumento da idade.

Fernandes et al. (2015); Lima et al. (2011) pesquisaram a importancia da
utilizacao de (CBC) cinza de bagaco de cana de agucar em substituicdo ao agregado
miudo em concretos e avaliaram o resultado de resisténcia a abrasdo através de
ensaios de abrasdo da ASTM-C1138 (1997). Os autores utilizaram corpos de prova
cilindricos de dimensdes 10 x 30 mm com substituicdes parciais do agregado miudo
por CBC e observaram que tal utilizacdo nao alterou a resisténcia a abrasédo do
concreto em relagéo ao trago de referéncia (0% de CBC).

Ramesh & Sharma et al. (2014) ao utilizarem o mesmo método da ASTM-
C1138 (1997) em ensaios de abrasao para diferentes tipos e quantidades de:
pozolanas, agregados, cimento, diferentes idades de concreto, e concluiram que a
incorporagao de pozolanas e de silica de fumo sao capazes de melhorar a resisténcia
a abrasdo de concretos. Foram ensaiadas 90 amostras conforme a ASTM-C1138
(1997). Os resultados foram correlacionados com o teste de abrasao de Los Angeles,
gue € um ensaio padronizado com a finalidade de a resisténcia a abrasao e ao impacto
de agregados graudos (britas) empregados na confecgdo de concretos (ABNT NBR
51, 2001). Os resultados dos ensaios indicaram que embora a resisténcia a abrasao
do concreto dependa da resisténcia a abraséo de Los Angeles, ndo ha uma correlagao
direta entre ambos. Os autores observaram melhorias na adigdo de pozolanicos a
mistura de concretos, sendo que no caso da silica ativa tais beneficios foram ainda
superiores. Nesse caso, € possivel que o aumento de resisténcia a abrasédo de
argamassas e concretos seja promovido pela incorporagcdo de determinados
materiais, 0os quais, sdo capazes de “preencher” os vazios, e reduzir a porosidade da
pasta. E importante salientar que a resisténcia ao desgaste por abrasdo do concreto
esta geralmente relacionada a maior dureza e menor porosidade da pasta de cimento,
pois esta inteiramente relacionada a qualidade da pasta de cimento e das
caracteristicas dos agregados (MEHTA & MONTEIRO, 2014).

Dhir et al. (1991) também investigaram quais as relagbes quantitativas das
propriedades de permeacado: relagdo agua cimento, cura, trabalhabilidade e o
tamanho maximo do agregado com a resisténcia a abrasdo e concluiram existir
consideravel influéncia destes parametros sobre a resisténcia a abrasao do concreto.
Ha de se salientar que relagdes agua/cimento mais baixas foram as que conduziram

a valores mais expressivos de resisténcia a abrasdo. Além disso, a condi¢géo de cura
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utilizada também exerceu influéncia sobre a profundidade de abrasdo do concreto
Figura 6. Portanto, a relagdo agua/cimento e a cura umida inicial foram os parametros
que apresentaram influéncia significativa sobre a resisténcia a abrasdo do concreto.
Os autores realizaram também ensaios de: resisténcia a compressao, dureza e
permeacao (absorgao inicial da superficie, permeabilidade intrinseca e difusividade a
vapor) na tentativa de pesquisar quais destes parametros teriam a capacidade de
prever a resisténcia a abrasdo. Considerando que a trabalhabilidade é a maior ou
menor de adensar o concreto com a finalidade de obter o menor numero de vazios
(poros) possivel. Na referida pesquisa uma trabalhabilidade alta resultou em uma
resisténcia a abrasado significativamente menor. Além disso, os autores verificaram
que a resisténcia a abrasio de concretos com diametro maximo do agregado entre 5

e 40 mm foram inferiores aos concretos executados com agregados entre 10 e 20 mm.

Profundidade de abrasio (mm)
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Figura 6: Efeito das condig¢6es de cura, da sua duragio e da relagao
agual/cimento sobre a resisténcia a abrasao do concreto.

Fonte: DHIR et al. (1991).

Na avaliagdo do desgaste por abrasédo de estruturas hidraulicas de concreto,
Filho & Genovez (2004) realizaram uma adaptagao do equipamento proposto por Liu
(1981) (Figura 7) e testaram diversas amostras de concreto, com diferentes
agregados, tragos e composigdes. Os autores verificaram que o equipamento utilizado
para a simulagdo da acdo da mistura agua sélido mostrou-se adequado para a
obtengdo do desgaste abrasivo em amostras de concreto e da importancia da
utilizacao de baixa relagdo agua/cimento, de agregados graudos. Os autores sugerem
que sejam utilizadas adigdes de silica ativa e nanossilica, pois contribuiram para o

aumento da resisténcia a abrasao das amostras pesquisadas.
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Figura 7. Desenho esquematico do ensaio de abrasao
Fonte: FILHO & GENOVEZ (2004).

2.2.2 Desqgaste por fretting

O fretting é resultado de pequenos deslocamentos relativos da area de contato
entre superficies, sendo uma forma de desgaste onde os movimentos envolvidos sao
bem menores e a diregdo é geralmente, mas ndo necessariamente, tangencial as
superficies envolvidas. O desgaste por fretting € uma subdivisdo do desgaste por
deslizamento, s6 que os deslocamentos e amplitudes sdo muito pequenos, mas com
grande frequéncia (HUTCHINGS & SHIPWAY, 1992). E um movimento oscilatério de
baixa amplitude na dire¢do tangencial que ocorre entre superficies nominalmente em
repouso. No desgaste por fretting ocorre a degradagao da superficie denominado por
desgaste por atrito. No entanto, embora o desgaste por fretting possa ser considerado
um desgaste por deslizamento muito pequeno, existem diferengas entre ambos os
tipos de desgaste, seja nas taxas de desgaste ou na presenga dos detritos de
desgaste no contato. No fretting tais detritos sdo caracterizados por permanecer no
contato devido a amplitude de deslocamento muito pequena, o que influencia na

progressao do desgaste.
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O desgaste por deslizamento geralmente resulta do movimento deliberado das
superficies e no fretting, muitas vezes, ocorre entre superficies que séo fixadas uma
em relacdo a outra, e em que os pequenos deslocamentos geralmente se originam
por vibragao.

Basicamente, fretting € uma forma de desgaste adesivo ou abrasivo, onde a
carga normal causa aderéncia entre as asperezas € 0 movimento oscilatério provoca
rupturas, resultando em desgaste. Para uma dada amplitude de deslizamento, a
quantidade de desgaste por unidade de distancia de deslizamento e por unidade da
carga normal aplicada aumenta linearmente com o numero de ciclos oscilantes até
uma amplitude de cerca de 300 um. Acima desta amplitude, a taxa de desgaste por
unidade de distancia de deslizamento torna-se constante, idéntica as taxas de
desgaste por deslizamento unidirecional ou reciproco. Isso entdao da um limite superior
possivel para a amplitude de escorregamento para o caso de fretting real (BHUSHAN,
2013). Corrosao por fretting € definida como a corrosdo causada por pequenos e
repetitivos movimentos numa situacdo de aparente repouso. Pequenas vibragdes
relacionadas a corrosao por fretting ndo precisam ser, necessariamente, causadas por
acdes mecanicas externas. No entanto, o acumulo de detritos, aliado as altas tensdes
no contato, ocasionam uma deformacao plastica préxima a superficie, ocasionando o
aparecimento de microtrincas3. A fadiga por fretting ocorre quando uma ou mais
destas microtrincas propagam-se para o interior do material (PEREIRA et al., 2000).
Um exemplo disso s&o as particulas de ago que se oxidam devido a agdo do oxigénio
do ar e esse po de 6xidos de Fe2Os sao abrasivas sobre a superficie do proprio metal.
Por causa da proximidade das superficies e do movimento de pequena amplitude
(resultado de vibragao externa), ha pouca oportunidade para os produtos de corrosao
escaparem. O movimento oscilatério adicional causa desgaste abrasivo e oxidagao, o
qual pode seguir indefinidamente (BHUSHAN, 2013). No desgaste por fretting ocorre
a formagao dos debris, mas estes mantém-se entre o contato das superficies, ndo
escapando para fora do local do deslizamento.

Estruturas de concreto sao geralmente fixas, ndo estando sujeitas a movimento

relativo. Portanto, o desgaste por deslizamento do concreto em geral € negligenciado.

SMicrotrincas sdo fissuras muito reduzidas que se produzem que podem evoluir para trincas e,
finalmente, levar a falha mecénica do material (NUNES et al., 2009).
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Porém, estruturas fixas podem estar sujeitas a movimentos indesejados de pequena
amplitude, os quais podem levar ao desgaste por fretting. Nesse sentido, Guo et al.
(2019) investigaram o comportamento de desgaste por fretting e o mecanismo
tribolégico de borracha contra o concreto em equipamento tensionador utilizado em
operagdes de assentamento de tubulagdes offshore para abastecimento de gas e éleo
sob diferentes condicbes de trabalho. Os resultados demonstraram que as
caracteristicas do desgaste por fretting sao fortemente influenciadas pela amplitude
dos deslocamentos. Os ensaios de desgaste da borracha contra o concreto foram
realizados em equipamento de desgaste por atrito. A borracha (amostra superior) foi
fixada e o concreto (amostra inferior) foi deslizado tangencialmente sob o motor,
conforme mostrado nas Figuras 8 e 9. Os autores escolheram 4 tipos de comprimento
de deslizamento de 1,0, 1,5, 2,0 e 3,0 mm e frequéncia fixa de 1Hz, respectivamente.
Além disso, a faixa de carga foi de 20N a 40N, o que poderia atingir a tensdo maxima
em torno de 1,7MPa.
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Figura 8: Esquema de desgaste por fretting entre borracha e concreto.
Fonte: GUO et al. (2019).

Os outros parametros experimentais foram aplicados da seguinte forma: a
duracéo foi ajustada para 60 minutos com 3600 ciclos, e todos os testes de fretting
foram realizados em temperatura ambiente de 20 £ 2°C, com umidade de 40%. Para
cada tipo de parametro de ensaio, foram realizados trés ensaios de onde se obteve a
média dos resultados finais. As trilhas de desgaste na borracha foram analisadas por

microscoépio a laser 3D e (MEV) microscopia eletronica de varredura.
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O desgaste abrasivo e a fadiga de contato foram os principais mecanismos
observados no atrito da borracha contra o concreto. Ocorreu um desgaste abrasivo
nas areas deslizantes relativas, formando muitas cavidades e arranhdes paralelos a
direcao do movimento do concreto. Nesta area, uma grande quantidade de detritos de
desgaste de borracha foi gerada e interposta entre as superficies de contato. A
geragao irregular e o transbordamento dos detritos de moagem agiram como
lubrificagao solida, reduzindo o coeficiente de atrito com flutuagdes violentas. Os
resultados demonstraram que varios regimes por atrito podem ser apresentados sob
diferentes amplitudes de deslocamento e carga, e que as caracteristicas de desgaste

por atrito podem ser fortemente dependentes da amplitude de deslocamento.
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Figura 9: Esquema de desgaste por fretting borrachal/concreto.
Fonte: Adaptagao de GUO et al. (2019).

Na Figura 10 sdo apresentadas as curvas de atrito obtidas pelos autores.
Quando o deslocamento D = 1,0 mm, as curvas de coeficiente de atrito foram quase
retas horizontais, sendo que o coeficiente de atrito em 20 N e 30 N foram
aproximadamente iguais € muito maiores do que em 40 N. Em contraposigéo, as
curvas do coeficiente de atrito sob todos os trés tipos de cargas flutuaram
acentuadamente. Além disso, os detritos de desgaste produzidos foram um aspecto

significativo na condugao do comportamento de atrito e desgaste da borracha.
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Figura 10: Coeficiente de atrito sob diferentes cargas com o tempo: (a) D = 1,0 mm, (b)
D=1,5mm, (¢c) D =2,0 mm, (d) D = 3,0 mm.
Fonte: Adaptagado de GUO et al. (2019).

No entanto, é consenso entre os pesquisadores em tribologia que o fretting se
caracteriza por deslocamentos ciclicos até uma amplitude maxima de cerca de 300
um. Para valores superiores a esse, nao se caracterizaria mais fretting, como é o caso
do trabalho de Guo et al (2019), onde os autores utilizaram distdncias de deslizamento
de 1, 2 e 3 mm, muito superiores a condi¢ao estabelecida para que o desgaste por
fretting se caracterize. A implicacdo de uma interpretacdo errada sobre quais as
amplitudes maximas a serem aplicadas no fretting podem resultar em interpretacdes

equivocadas dos fenbmenos que possam ocorrer na realidade.

2.2.3 Desgaste em concretos

No caso do concreto inUmeros sao os fatores que podem afetar a resisténcia
ao desgaste. Contudo, os principais fatores sao relagdo agual/cimento, tipos de
agregado, resisténcia a compressao, tratamento superficial e cura. Ha de se
considerar que a relagéo agua/cimento € um dos principais fatores que podem afetar

a resisténcia a abraséo. Liu (1981) apud Mehta & Monteiro (2014) demonstraram em
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sua pesquisa que a reducgao da relagdo agua/cimento resultou em maior resisténcia
ao desgaste por abrasao-erosao de concretos (Figura 11), ou seja, quanto menor a
relagdo agua/cimento menor a perda por abrasdo-erosao. Na mesma figura pode-se
observar a influéncia do tipo de agregado, em que os agregados de maior dureza
foram os que proporcionaram resisténcia a abrasdo mais elevadas em concretos

estruturais.
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Figura 11: Resisténcia a abrasdao em concretos estruturais: (a) Influéncia da relacao
agual/cimento; (b) Influéncia do tipo de agregado.
Fonte: LIU (1981) adaptado por MEHTA & MONTEIRO (2014).

Por outro lado, deve-se considerar que existe grande correlagcdo entre
resisténcia a abrasao e resisténcia a compressao do concreto. Naik et al. (1995) apud
Andrade (2005) observaram tal correlagéo ao estudar a influéncia da adi¢ao de cinza
volante na resisténcia a abrasao de concretos. Denomina-se de cinza volante o
material finamente particulado proveniente da queima de carvéo (com a finalidade de
gerar energia) pulverizado em usinas termoelétricas. Cinzas volantes sdo materiais
de textura mais fina e tradicionalmente adicionada na fabricagcdo de cimentos. Esse
material também tem sido utilizado como adigao mineral ou substituicdo parcial ao
cimento, durante a mistura de concretos em betoneiras (DAL MOLIN, 2011). Os
autores concluiram que independentemente do percentual de cinza volante utilizado -
0%, 15%, 30%, 40%, 50% e 70%, a resisténcia a abrasio é diretamente proporcional
a resisténcia a compressdo e que a profundidade de desgaste reduz

proporcionalmente ao aumento da resisténcia a compresséo.
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Dai a importancia da dureza e da resisténcia superficial, pois relacionam-se
diretamente com a resisténcia a abrasao.

Quando ocorrem inconvenientes, como o impacto na superficie do concreto
causado por objetos ou cargas, € necessario o uso de endurecedores liquidos ou
cimenticios, os quais formam uma camada protetora superficial altamente resistente
ao desgaste (GARCIA et al., 2008). Bauer et al. (2002), por exemplo, comprovaram a
eficiéncia do uso de endurecedores na reducdo do desgaste superficial, pois
demonstraram em sua pesquisa que com maior relagdo agua/cimento, ou seja, de
0,65, a redugédo variou entre 15% e 18%; comparadas com argamassas de menor
relagdo agua/cimento de 0,40 e 0,50.

A cura do concreto € o processo no qual se busca obter a hidratagdo uniforme
e completa do cimento e impedir a perda de agua pela superficie exposta visando
minimizar a possibilidade de empenamento do material por ressecamento da face
superior e o surgimento de fissuras por retragdo. Tem sido observado que o processo
de cura incide de forma positiva sobre a resisténcia a abrasdo (CHODOUNSKY &
VIECILLI, 2007). De acordo com o método de cura utilizado o desgaste a abrasao sera
maior ou menor. Na Figura 12 é demonstrada a adaptacao de Fonseca (2009) sobre
a influéncia do tipo de acabamento de superficie e 0 método de cura em relagcao ao
desgaste de superficies de concreto. Como pode-se observar, os concretos
regularizados com régua e curados com membranas de cura por 24 horas s&o os que
apresentam menor desgaste por abrasao. Convém salientar que membrana de cura
€ um produto liquido composto de hidrocarbonetos especiais a base d'agua,

desenvolvido para aplicacdo como membrana de cura quimica em concreto.
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Figura 12: influéncia dos métodos de acabamento e das condigbes de cura na
resisténcia a abraséo das superficies de concreto.
Fonte: MYERS & RAMON (1998) adaptado por FONSECA (2009).
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Portanto, a resisténcia ao desgaste por abraséo esta totalmente relacionada a
qualidade da camada superficial do concreto. Nesse sentido, a resisténcia da
superficie dever ser melhorada, ou seja, a pasta de cimento e o agregado utilizados
devem ter a capacidade de resistir as solicitacbes de desgaste (ANDRADE, 2005). O
mesmo pode-se dizer em relagdo a resisténcia ao fretting, pois € um desgaste de
superficie com uma amplitude de movimento muito pequeno que também é capaz de

influenciar nas propriedades do concreto.

2.3 Concretos com nanoparticulas

Alguns nanomateriais utilizados atualmente como: a nanossilica, nanoalumina,
diéxido de titénio, nanoparticulas de 6xido e ferro, nanotubos de carbono, 6xido de
grafeno, nano argila e residuos de p6 de vidro sdo capazes de influenciar de forma
positiva as propriedades mecanicas de materiais a base de cimento. Além das
propriedades mecanicas, esses nanoreforcos podem, em certos casos, levar a
reducao dos poros do concreto e aumentar a durabilidade. Pesquisas realizadas nas
areas de cimento e nanocompdésitos tém demonstrado que certas adicbes de
nanomateriais ao cimento demonstram modificagbes importantes na estrutura da
pasta, 0 que proporciona a execugao de concretos menos porosos, mais resistentes
e, por sua vez mais duraveis (MARCONDES et al., 2015; ALY et al., 2011; RASHAD,
2013). Aly et al. (2011) observaram tal comportamento através de analise térmica
diferencial (ATD), analise termogravimétrica (ATG) e difragdo de raios-X (DRX) com a
reducao do teor de hidroxido de calcio Ca(OH)2 nas argamassas com p6 de vidro e
com combinacgao hibrida de pd de vidro e nanoargila, e confirmaram melhorias nas
propriedades mecanicas € a ocorréncia de reacdo pozolanica apdés 28 dias de
hidratagdo com substituicdo parcial de cimento por pé de vidro e nanoargila em
relagdo as argamassas de referéncia.

Chaipanich et al. (2010) estudaram o comportamento de pastas e argamassas
de cimento de cinza volante com percentuais de adi¢ao de 0,5% e 1% em peso de
nanotubos de carbono e observaram uma boa interagdo entre os nanotubos de
carbono e matriz de cimento de cinza volante. Os nanotubos de carbono atuaram
como um enchimento (efeito filler), resultando em uma microestrutura mais densa e

de maior resisténcia quando comparada a mistura de cinza volante de referéncia (sem
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nanotubos de carbono). A maior resisténcia obtida para argamassas de cimento foi
para a adicdao de 20% de cinza volante e de 1% nanotubos de carbono, onde a
resisténcia & compressao aos 28 dias foi de 51,8 MPa. E possivel verificar um bom
desempenho das nanoparticulas quando adicionadas as pastas e argamassas de
cimento Portland, o que pode estar relacionado ao tamanho dos nanomateriais
utilizados e que podem ocasionar um “efeito filler” que é o fenbmeno em que as
nanoparticulas com seu tamanho extremamente pequeno e grande area de superficie
em relagcao ao seu volume, conferem propriedades unicas as quais podem promover
o preenchimento dos vazios entre os agregados maiores e, assim, melhorar as
propriedades mecanica de pastas e argamassas. Além do efeito filler as
nanoparticulas podem promover um “efeito reforgco” o qual ocorre devido a melhor
coesao da matriz de cimento onde as nanoparticulas podem atuar como ancoragens
entre os graos de cimento e agregados, ocasionando melhorias nas propriedades
mecanicas (MARCONDES et al., 2015; CHAIPANICH et al., 2010; MAKAR et al.,
2005).

2.3.1 MXenes

Nos ultimos anos, um novo nanomaterial denominado MXene tem despertado
interesse no meio cientifico, que se destaca por ser um componente cristalino
bidimensional e com estrutura semelhante ao grafite. Sdo considerados como uma
nova familia (2D) de carbonetos, nitretos e carbonitretos bidimensionais dos metais
de transicdo produzidos por remocao seletiva do elemento “A” das fases MAX, que
sdao metalicamente condutivas, tornando-os um dos mais novos, e mais versateis
materiais. Descobertos em 2011, os MXenes sao sintetizados a partir de carbonitretos
de metais de transicéo inicial conhecidos como fases MAX, onde M € um metal de
transicao inicial, A € um elemento do grupo IlIA ou IVA e X corresponde a C e N. Sédo
sélidos em camadas conectados por fortes ligagdes metalicas, idbnicas e covalentes,
como Ti2AIC, TisAIC2 e TasAlCs. Os MXenes sao sintetizados a partir da familia de
materiais conhecida por ceramicos “MAX”. Os MXenes combinam a condutividade
metalica dos carbonetos dos metais de transicdo com a natureza hidrofilica de suas

superficies terminadas com hidroxila ou Oxigénio ou Fluor (SHEKHIREYV et al., 2021).
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No processo de produgdo dos derivados bidimensionais dos MXenes,
denominado esfoliagdo, ocorre a retirada do elemento A, o que explica a origem do
termo “MX”. Ja o final “ene” é proveniente das semelhangas em termos de morfologia
entre a estrutura obtida e o graphene (grafeno) (Figura 13). Assim, MXene significa
‘MAX” (fase sem A) e com estrutura de graphene (grafeno). Cada fase MAX pode
originar mais de um tipo de MXene, pois a extragdo do elemento A ocorre por ataque
quimico, que pode ser atingido atraves da utilizagdo dos elementos quimicos NaF
(fluoreto de saédio), HF (acido fluoridrico), HCI (acido cloridrico), entre outros (WANG
et al., 2018; NAGUIB et al., 2011).

Figura 13: Aparéncia de MXene visto sob um microscoépio eletronico de varredura
produzido apés tratamento de TisAIC, em acido fluoridrico.
Fonte: NAGUIB et al. (2011).

E crescente o aumento da popularidade desse nanomaterial entre
pesquisadores de diversas areas da ciéncia e da engenharia, como: em
armazenamento de energia, na eletrbnica e medicina, entre outros. Nesse sentindo
ha notdria importancia em caracterizar e relatar corretamente a composigao e as
propriedades do MXene pesquisado (SHEKHIREYV et al., 2021).

Na Figura 14.a é representado o processo de esfoliagdo do TisAlC2com atomos
de aluminio substituidos por ions hidroxila (OH) através do tratamento com HF (Figura
14.b) e o material apés a sonicagdo em metanol com a quebra das ligagbes de
hidrogénio (Figura 14.c). As camadas Mn+1Xn sd0 quimicamente estaveis. Em
comparagao, como os atomos do grupo A sao fracamente ligados, eles sdo as

espécies mais reativas. Por exemplo, aquecer TizSiC2 em uma atmosfera rica em
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carbono resulta na perda de Si e na formagao de TiCx (NAGUIB et al., 2011). Pode-
se demonstrar através das equacgdes 1, 2 e 3 as reagdes do TisAIC2 em acido
fluoridrico (NAGUIB et al., 2011).
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Figura 14: Esquema do processo de esfoliagdo para Ti3AIC2. a) estrutura Ti3AIC2. b)
atomos de Al substituidos por OH apdés a reagcdo com HF. c¢) quebra das ligagdes de
hidrogénio e separag¢ao de nanofolhas ap6s sonicagio em metanol. Onde: Ti=Titanio; C=
carbono Al= aluminio; O= oxigénio; H= hidrogénio.

Fonte: NAGUIB et al. (2011).

TisAIC2 + 3HF = Als + 3/2H2 + TisC2 (1)
TisC2 + 2H20 = TizsC2(OH)2 + H2 (2)
TisC2 + 2HF = TisCzaF2 + H2 (3)

Além das propriedades destacadas, os MXenes exibem aplicagdes potenciais
interessantes como: armazenamento de energia, blindagem de interferéncia
eletromagnética, purificagdo de &agua, sensores, lubrificacdo e reforgo para
compositos (ANASORI et al., 2017). O TisC2 lamelar € o membro mais representativo
da fase MXene; exibe excelentes propriedades entre as quais se pode destacar: a alta
condutividade térmica, o baixo coeficiente de atrito e a boa estabilidade quimica
(ALHABEB et al., 2018; CAO et al., 2018).
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As nanoparticulas de MXenes tém forte potencial para a aplicagdo em contatos
deslizantes dos elementos de maquinas, bem como na investigagdo do fretting e
comportamento de desgaste em rolamentos axiais. Nesse sentido, Marian et al. (2020)
utilizaram nanofolhas de MXenes como lubrificante sélido em elementos de maquinas
e o desempenho sob fretting foi aprimorado no contato do rolamento. Além disso,
foram prolongadas a eficiéncia energética e a vida util dos rolamentos axiais das
esferas. Desse modo, foi observada uma reducéo no torque de atrito em um fator de
até 3,2 vezes, uma extensao da vida util em cerca de 2,1 vezes e uma diminuigdo da
taxa de desgaste acumulado linear em até 2,9 vezes, em comparacgéao as referéncias
em que nao foram utilizados os revestimentos de MXene. Esses resultados
demonstraram o potencial tribolégico das nanoparticulas de TisC2Tx e a influéncia
sobre o desgaste por fretting (Figura 15). Os autores também destacaram que
dependendo do método de sintetizagao realizado nos MXenes é possivel obter grupos
de nanomateriais personalizados, o que pode resultar em uma atividade triboldgica
ainda melhor, e no caso de lubrificantes sélidos pode-se obter um desempenho que

ultrapasse os de ultima geracéao.

(a) (b)

Figura 15: Imagem de caracterizagdo por microscopia eletronica de transmissao de alta
resolucado (MET - HR) das nanoparticulas Ti;C.Tx sintetizadas (a e b).
Fonte: MARIAN et al. (2020).

Lian et al. (2018) destacaram o uso de flocos 2D MXenes de TisC2 e sua
utilizagao como lubrificantes sdélidos e que sua acao pode reduzir o coeficiente de atrito
e a taxa de desgaste em cerca de quatro e dez vezes, respectivamente. Os autores
atribuiram a reducgédo do atrito e da taxa de desgaste a presenca do TisCz, o qual

impediu o contato direto das superficies deslizantes pelo efeito da lubrificagdo gerada
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na fricgdo do TisC2. Estes resultados foram obtidos em ensaios triboldgicos ao ar, a
temperatura ambiente, utilizando um tribédmetro rotacional tipo esfera sobre disco. Nos
ensaios foram utilizados discos de cobre (30 mm x 25 mmx 3 mm) e em contrapartida
uma esfera de aco AISI 52100. Os flocos de TisC2 foram dispersos em agua
deionizada para fabricar uma solugéo coloidal concentrada de 1,5 mg/mL, os quais
foram pulverizados sobre os substratos usando-se uma concentragéo de 0,2 mL de
solucao através de um pulverizador. Para avaliar o efeito dos flocos de revestimento
de TisC2 foram estabelecidas duas experiéncias: esfera de ago contra disco de cobre
nu; esfera de aco contra cobre modificado com revestimento de nano flocos de TisCa.

Na Figura 16 € mostrado o grafico do coeficiente de atrito versus numero de
ciclos sob cargas de 0,5 e 1 N. O coeficiente de atrito foi baixo e aumentou
rapidamente e, finalmente, atingiu um valor de 0,55 (carga de 0,5N) e 0,6 (carga de
1N) até o final do ensaio (pontos azuis e vermelho, respectivamente) nos ensaios de
esferas de ago deslizando contra interfaces de cobre nu. Ja o teste de esferas de ago
contra revestimentos de nano flocos de TizCz2 o coeficiente de atrito diminuiu para 0,15
e 0,19 sob a carga de 0,5N e 1N, (pontos azuis fraco e preto, respectivamente). Esses
resultados manifestaram o efeito lubrificante favoravel dos revestimentos de nano
flocos de TisC2. Diante do exposto, pode-se dizer que as amostras modificadas (com
a presenga de MXenes) determinaram uma reducdo da taxa de desgaste e do
coeficiente de atrito de 4 a 10 vezes, respectivamente, se comparado com as amostras

sem modificagdo.
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Figura 16: Ciclos versus Coeficiente de atrito.
Fonte: LIAN et al. (2018).
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Mai et al. (2019) pesquisaram o comportamento do coeficiente de atrito e da
taxa de desgaste no uso de compostos nanofolhas de MXene TisC2/cobre como
lubrificantes sdlidos. Na sintetizagao dos compostos TizCz/cobre os autores utilizaram
uma técnica de eletrodeposicdo a temperatura ambiente. Os estudos tribolégicos
foram realizados usando um tribémetro tipo esfera sobre disco. A carga aplicada, a
velocidade de rotacdo, a duragdo do deslizamento e o raio de rotacdo foram,
respectivamente, de 1 N, 200 rpm, 12,5 minutos e 5 mm. Os autores verificaram que
nanoparticulas TisC2 podem impedir que pegas de atrito entrem em contato direto. O
coeficiente de atrito do revestimento sem TisCz atingiu um valor médio alto de cerca
de 0,5, indicando um contato direto metal-metal durante o deslizamento, ou seja, com
uma taxa de desgaste alta de 70,7 x 10> mm3/N.m. Ja o coeficiente de atrito no uso
dos revestimentos compostos de nanofolhas de TisC2/cobre foram mais baixos e
estaveis, com coeficiente de atrito médio entre 0,27 e 0,3, correspondendo a 46% e
40% de reducao do coeficiente de atrito em comparagdo com o revestimento sem
MXene. Em resumo, os MXenes podem ser considerados uma alternativa promissora
em relagdo aos lubrificantes sélidos comuns. Na Figura 17 se pode observar que a
superficie desgastada (0% de TizCz2) sem o uso do lubrificante sélido foi caracterizada
por grandes detritos de desgaste, fraturamento e deformacgao plastica, demonstrando
a presenca de desgaste adesivo e abrasivo. Ao contrario disso, o desgaste da
superficie no uso do revestimento compdsito (26% de TisC2 e 40% de TisCz2) ficou

bastante lisa e com apenas alguns microsulcamentos.
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Figura 17: Grafico de taxa de desgaste versus quantidade de eletrodeposicdo de TizC..
Imagens de Raman correspondentes as adigdes de 0% de TisC2; 26% de TisC2 e 40% de
TisC2. Fonte: MAI et al. (2019).
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Yan et al. (2020) investigaram as propriedades tribolégicas e anticorrosivas dos
MXenes TisCz/grafeno hibrido em revestimento epdxi e observaram como essa
composi¢cao é capaz de contribuir para o aumento da resisténcia ao desgaste e a
resisténcia a corrosdo. Foi avaliado o comportamento tribolégico do revestimento
compdésito preparado contra esferas de Al203 e SisN4 sob deslizamento a seco e em
solugéo de NaCl a 3,5% em peso. Os autores observaram que o fretting e a taxa de
desgaste do revestimento compdsito sob deslizamento a seco foram reduzidos em
aproximadamente 11% e 88%, respectivamente, enquanto aqueles sob solugéo de
NaCl a 3,5% em peso foram reduzidos em aproximadamente 40% e 98%,
respectivamente, devido ao efeito sinérgico do TisC2 e do grafeno em aumentar muito
a resisténcia ao desgaste. A taxa de desgaste foi maior onde nao foi introduzido
qualquer tipo de composto sobre o revestimento epoxi puro (EP puro), e nesse caso
o coeficiente de atrito foi mais elevado se comparado com o uso de compaésitos sobre
o revestimento (MG-EP, M-EP, G-EP) (Figura 18), sendo (EP puro) = revestimento
epoxi puro; (MG-EP) = revestimento epdxi com TizC2/Grafeno; (M-EP) = revestimento

epoxi com TisCz2; (G-EP) = revestimento epdxi com grafeno.
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Yan et al. (2019) demonstraram que nano folhas de TisC2 apresentam um bom
desempenho anticorrosivo quando utilizadas em revestimento epoxi. As nanofolhas
TisC2 de camada reduzida foram preparadas como aditivo anticorrosivo em diferentes
quantidades de adicdo introduzidas em resina epodxi para fazer revestimentos
compostos TisC2/epdxi, e o desempenho anticorrosivo foi investigado em detalhes por
meio de curvas de polarizagdo potenciodindmica, espectroscopia de impedancia
eletroquimica, ensaio de absor¢gdo de agua e teste acelerado de corrosdo. O
revestimento composto com 1,0% em peso de nano folhas de TiszC2 foi o que exibiu o
maior potencial de corrosdo e a menor densidade de corrente de corrosao.

Hu et al. (2020) pesquisaram o uso de MXenes (TisC2Tx) para aprimorar as
propriedades mecanicas e de atrito de compdsitos de alumino (Al). Os compésitos
obtidos exibiram uma distribuicdo homogénea de TisC2Tx. A dureza Vickers e a
resisténcia a tracdo aumentaram continuamente com o aumento do teor de TizC2Tx.
Uma dureza de 0,52 GPa e resisténcia a tracdo de 148 MPa foram obtidas no
composto com 3% em peso de compdésito de TisC2Tx /Al. As propriedades de atrito do
aluminio puro e do compésito TisC2Tx/Al foram estudadas comparativamente sob
deslizamento a seco. Foi constatado um baixo coeficiente de atrito de 0,2; ou seja,
duas vezes menor que o aluminio puro, o qual foi alcangado com adigédo de 3% em
peso de TisC2Tx. Pode-se dizer que TisC2Tx atuou como um lubrificante sélido que foi
capaz de reduzir o desgaste abrasivo e melhorar as propriedades de atrito dos
compositos da matriz de aluminio.

O uso de MXenes como reforgo para concreto ndo tem sido estudado na
literatura, mas um trabalho foi encontrado relativo ao reforgo de pastas de cimento
com MXenes. Yin et al. (2015) investigaram adi¢coes de 0%; 0,04% e 0,08% em peso
de MXene (Figura 19) e observaram que o percentual de 0,04% melhorou
significativamente o desempenho mecanico de pastas de cimento nas primeiras
idades de hidratacdo: 1 dia, 3 dias e 7 dias, com um aumento de resisténcia a
compressao de 26,2%, 12,4% e 11,7%, respectivamente, em relagcdo ao tragco com
0% de adi¢cdo. No entanto, com adi¢gdes maiores de 0,08% em peso a resisténcia a
compressao aumentou apenas 2,3%, 8,2% e 6,1%, respectivamente. Em analise de
difracdo de raios-X, apds incorporagcao do MXene, os autores observaram que esse
nanomaterial ndo participa no processo de hidratagdo do cimento, mas pode afetar no

processo de crescimento de cristais de nucleagao.
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Os resultados obtidos indicaram que o principal papel do MXene no processo de
hidratagdo do cimento foi de promover a transformagdo da etringita* (produto da
reagcao do cimento com agua) em uma distribuicdo regular, com uma estrutura de
conexao de rede de crescimento de cristais, contribuindo para a melhora significativa
no desempenho mecanico da pasta de cimento. Provavelmente, isso possa ser devido
ao fato de que o MXene seja capaz de fornecer um ponto de crescimento do gel de

etringita e C-S-H no processo de hidratacdo do cimento (YIN et al., 2015).
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Figura 19: Resultados de resisténcia a compressao de adigées de MXene de 0%; 0,04%
e 0,08% em pastas de cimento.
Fonte: YIN et al. (2015).

No estudo de Rosenkranz et al. (2019) sobre o comportamento do desgaste de
amostras de ago com e sem o uso de MXenes como lubrificante sélido ficou evidente
que o coeficiente de atrito inicial do ago referéncia foi maior do que o ago com
nanoparticulas de TizC2Tx (Figura 20.a). O coeficiente de desgaste inicial do ago de
referéncia foi aumentando até estabilizar-se em valores préximos de 0,7. Nas Figura
20.b e 20.c pode-se observar as imagens de MEV do ago de referéncia. Ja, o ago com

nanoparticulas, de desgaste inicial de 0,17 mostrou uma transigdo suave para valores

4Etringita é uma das fases de hidratacédo do cimento, quando esse entra em contato com agua
formando além de etringita, gel de C-S-H e portlandita Ca(OH),. Da formac¢do de gel do C-S-H e do

intertravamento das particulas é que resulta a pega e o endurecimento (KIHARA & CENTURIONE,
2005).
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de cerca de 0,21. Foram aplicadas 2 gotas de dispersao de 500 uL com concentragéo
de 0,4 mg/ ml na superficie das amostras de ago. Nas Figuras 20.d e 20.e quase
nenhum sinal de abrasdo e marcas de desgaste s&o observados para a amostra

revestida com Ti3CaTx.

a)
« Acoreferéncia
AcoTi3C2Tx

1.0

0.8 -

Coeficiente de atrito (W)

0 200 400 600 800
Ciclos de deslizamento
Figura 20: Avaliagido tribologica das nanoparticulas TisC.Tx como lubrificante soélido (a)
coeficiente de atrito versus ciclos de deslizamento; (b) e (c) micrografias MEV do aco de
referéncia; (d) e (e) micrografia Eletronica de Varredura (MEV) do ago com nanoparticulas
TizC2Tx.

Fonte: ROSENKRANZ et al. (2019)

Em varias pesquisas se tem discutido a sintese e aplicacbes de MXenes,
embora muitas vezes, a caracterizacdo seja negligenciada. Devido a grande
variedade de composi¢cdes MXene, muitas vezes € necessario utilizar técnicas
avancadas de caracterizacdo sendo que cada uma dessas tem sua propria
particularidade. Uma das maiores vantagens dos MXenes sobre os outros
nanomateriais € sua versatilidade em relagao as propriedades quimicas, as quais sao
facilmente controladas para o uso em aplicagbes especificas (SHEKHIREV et al.,
2021).

Yin et al. (2015) ao pesquisarem o comportamento de adicdes de MXenes em
pastas de cimento, obtiveram um melhor desempenho mecanico com adi¢des de
0,04% de MXenes em comparacdo com pastas de cimento sem qualquer adigcao.
Partindo do principio de que as nanoparticulas podem ocasionar uma distribuigao
mais regular e ordenada, o que se reflete na melhoria da resisténcia mecanica, e
considerando o 6timo desempenho dos MXenes como lubrificantes solidos. (LIAN et
al., 2018; MAI et al.,, 2019; MARIAN et al., 2020). Devido ao elevado custo e a
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dificuldade de sintese das nanofolhas, optou-se por utilizar, nesta pesquisa, 0,02% de
nanofolhas MXenes funcionalizadas adicionadas a agua de mistura do concreto para

a obtencao do concreto modificado.

2.3.2 Metodologias de dispersdo de nanoparticulas

Nos corpos de prova modificados foram utilizadas nanofolhas MXenes as quais
foram inseridas nas amostras de concreto de duas formas: a primeira diz respeito a
formacdo de um nanocompdsito de concreto contendo MXenes. A segunda diz
respeito a deposicao superficial de nanofolhas de MXenes pelo método drop-casting.
A seguir descrever-se-a as duas metodologias utilizadas para a insergao e deposigéo

dos MXenes no concreto.

- DISPERSAO

Em relagdo a formacao de um nanocompdsito de concreto contendo MXenes,
€ necessario descrever a preparagao do nanomaterial antes da adi¢ado as argamassas
e concretos propriamente ditos. Para obter uma mistura adequada, homogénea e sem
aglomeracao das nanofolhas de MXenes, é essencial garantir uma dispersao
adequada do material. O processo denominado sonicagdo € o mais comumente
utilizado para eliminar a aglomerac¢ao das nanofolhas e melhor dispersdo, de modo a
obter uma melhor homogeneidade e estabilidade da suspensdo. No campo da
nanotecnologia a capacidade de ter controle sobre a qualidade de dispersao é muito
importante, pois a forma como € realizada a dispersdo € que determinara as
propriedades fisico-quimicas importantes, tais Ccomo: distribuicao
granulométrica/tamanho, forma, agregagao/aglomeragao das nanoparticulas. Por sua
vez, sonicagdo € o processo de geracdo de cavitagdes, que envolve a criagao,
crescimento e colapso de bolhas (muitas vezes chamadas de pontos quentes)
formadas em liquido devido a irradiacao de ultra-som de alta intensidade. Em um
ambiente de laboratério, o método de sonicacédo é executado através do uso de um
sonicador (KAUR et al., 2017).

No processo de sonicagdo o material é disperso em um meio solvente como:

agua, acetona, isopropanol. Marian et al. (2020); Yin et al. (2015) apontam que uma
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boa dispersao dos MXenes pode ser realizada em agua, alcangando através de um
banho ultrassonico, por um tempo de 1 a 2h, antes de ser adicionada as pastas de

cimento propriamente ditas.

- DROP-CASTING

Nos dias atuais, a lubrificagdo sdélida ganha um espaco cada vez maior,

principalmente devido ao seu atrativo econdmico em relagéo a lubrificagao fluida a
qual apresenta algumas limitacbes técnicas. Nesse sentido, o drop-casting é um
método de aplicacao de lubrificantes sdlidos eficaz, principalmente para avaliar o
comportamento triboldgico de determinado nanomaterial. De maneira geral, os
lubrificantes sélidos podem ser aplicados em todo o volume do substrato ou somente
na superficie de interesse.
Se impregnados em todo o volume do material, podem apresentar certos
inconvenientes como a redugao da resisténcia mecéanica do material em que se faz a
aplicacdo. Por outro lado, se disponiveis apenas na superficie apresentam a
desvantagem de que a solugao apresentara uma disponibilidade finita e com o passar
do tempo ira perder a sua fungdo no desgaste tribolégico. Porém, os fatores que
apresentam demasiada influéncia no desempenho tribolégico das superficies
envolvidas s&o: a quantidade de lubrificante sélido a ser utilizado e como esse ira
interagir com o substrato, a forma como as particulas serdo depositadas e como se
comporta a topografia das superficies de interesse (DE MELLO et al., 2017).

Devido aos motivos expostos acima, pode-se dizer que o drop-casting € um
dos processos que pode aprimorar o controle de deposi¢ao do nanomaterial sobre o
substrato (DONG & Qi, 2015). Esse método de deposi¢cdo de nanoparticulas consiste
na inser¢gao de um volume controlado na superficie do substrato em que se utiliza um
solvente volatil como veiculo. Esse volume de suspensao forma um menisco, o qual
evapora progressivamente. Isso permite que as particulas se alinhem entre si e com
o substrato, permitindo uma melhor interagdo entre as partes envolvidas (CINTI &
ARDUINI, 2017).

Na Figura 21 é mostrado o processo de deposi¢do do menisco (em vermelho)
no substrato (em cinza) em: a) logo apds a deposi¢cdo do menisco (mistura por

dispersdo das nanoparticulas em um solvente); b) espalhamento do menisco; c)
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intervalo de tempo destinado a secagem do menisco; d) substrato apds a secagem do
menisco. E possivel observar que apds a secagem do menisco ha um melhor
alinhamento das particulas sobre o substrato (Figura 21.d). A aplicagdo do menisco é
realizada com o auxilio de uma micropipeta de precisdo (Figura 21.e). Deve ser
utilizado um solvente volatil na dispersdo das nanoparticulas a serem depositadas

sobre o substrato como: acetona, etanol ou isopropanol.

» s

Drop-casting

/7
//
e

Figura 21: Esquema de deposi¢cado de nanoparticulas pelo método drop-casting.
Fonte: Adaptacao de www.ossila.com/.



3 Materiais e Métodos

A Figura 22 resume as etapas necessarias para o desenvolvimento do trabalho.
Inicialmente, foi realizada a caracterizagao dos materiais componentes dos concretos
pesquisados. Para a definigdo do traco e do tamanho dos corpos de prova, foi
realizada concretagem experimental para verificar o tamanho ideal dos corpos de
prova para os ensaios de desgaste. Nessa etapa, com o auxilio de bibliografias: Silva
(2015); Reis (2006); Marcondes et al. (2015) foi definido o traco de referéncia dos
tracos modificados. Inicialmente, pensou-se em realizar um estudo de dosagem para
a definicdo do traco referéncia. No entanto, devido a pandemia e a dificuldade de
acesso ao laboratorio, optou-se por conduzir uma pesquisa bibliografica sobre tragos
ja utilizados em outras pesquisas para pisos e pré-moldados de concreto. A pesquisa
resultou na utilizagdo do tragco de Reis (2006), com o qual realizou-se uma
concretagem experimental, na qual verificou-se se a resisténcia a compressao aos 28
dias estava de acordo com a bibliografia escolhida. Posteriormente, apds obter-se
uma resisténcia a compressao média dentro do esperado, conforme a bibliografia
selecionada, procedeu-se a concretagem dos corpos de prova, tanto com ou sem a
adicao de nanofolhas de MXenes. Apds a concretagem foram realizados os ensaios
de absorgao de agua, ensaios mecanicos de resisténcia a compressao do concreto e
ensaios de desgaste por abrasao e por fretting nos corpos de prova de referéncia e
com a adi¢cdo de nanofolhas MXenes. ApOs os ensaios propriamente ditos foram
realizadas as analises por espectroscopia Raman (Universidade de Santa Catarina) e
em microscépio eletrbnico de varredura — MEV (Universidade Federal de Santa
Catarina) nos corpos de prova de referéncia e com a adigdo de nanofolhas MXenes.
Em seguida, realizou-se o tratamento estatistico dos resultados com objetivo de se
conhecer melhor o comportamento do concreto frente aos desgastes. Apds o
tratamento estatistico das amostras com e sem MXenes os resultados foram
comparados e analisados.

Esta secédo descreve em detalhes todos os materiais e procedimentos utilizados

no desenvolvimento do trabalho.
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Para o desenvolvimento da pesquisa foram utilizadas as seguintes matérias

primas: aglomerante cimenticio, agregados miudo e graudo e nanofolhas MXenes.

3.1 Materiais (Matérias-primas)

3.1.1 Aglomerante cimenticio

No desenvolvimento da pesquisa foi utilizado o cimento Obras Especiais da
Votorantim, adquirido comercialmente. Este foi caracterizado quanto a massa
especifica (NBR 16605, 2017); resisténcia a compressao (NBR 7215, 2019); inicio e
fim de pega (NBR 16607, 2018); finura do cimento por meio da peneira (NBR 11579,
2012) e composigao quimica do cimento: para avaliar as quantidades dos compostos
MgO, SOs, entre outros. Geralmente, no sul do Brasil sdo empregados cimentos do
tipo composto pozoléanico CP II-Z e de alta resisténcia inicial CP V-ARI em obras de

pisos de concreto.

3.1.2 Agregado miudo

O agregado miudo utilizado é uma areia de constituicdo quartzosa com
distribuicdo granulométrica continua. A areia foi caracterizada quanto as suas
propriedades fisicas, conforme os ensaios de: distribuigdo granulométrica e modulo
de finura (NBR NM 248, 2003); massa especifica e massa especifica aparente (NBR
NM 52, 2003); impurezas organicas (NBR NM 49, 2001) e de massa unitaria (NBR
NM 45, 2006). Em todos os ensaios realizados a areia (Figura 23.a) foi submetida ao
processo de quarteamento (Figura 23.b) para que as amostras pesquisadas sejam

representativas do material em sua totalidade.
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‘ £ 2
Figura 23: Areia: a) amostra a ser ensaiada; b) quarteamento da amostra.

No ensaio de distribuicdo granulométrica foi realizada a determinagcdo da
porcentagem em peso que cada faixa especificada de tamanho de particulas que
representam a massa do agregado que se quer investigar. Foram ensaiadas duas
amostras de areia de 300 gramas. Cada amostra de areia ensaiada passou por
peneiramento em série de peneiras padrao conforme os requisitos da norma da ABNT
NBR NM 248 (2003). Para cada amostra de agregado foram realizadas as pesagens
do material retido acumulado em cada peneira padrdo. No final foi realizada uma
meédia aritmética dos percentuais retido acumulados entre as amostra de areia. Apos
foi tragado o perfil de distribuigdo granulometrica: percentual retido acumulado versus
a abertura de peneiras padrao (mm) e foram representados os limites superior e
inferior de distribuicdo granulometrica para a zona 6tima do agregado descritos pela
ABNT NBR 7211 (2019). Foram tragados também os limites superior e inferior de
distribuicdo granulometrica para a zona utilizavel do agregado também descritos pela
ABNT NBR 7211 (2019).

3.1.3 Agregado graudo

O agregado graudo utilizado foi uma brita zero de constituigdo granitica. O
tamanho da brita foi definido em fungao do trabalho de Reis (2006), o qual foi adotado
como referéncia nessas pesquisa. As propriedades fisicas foram obtidas através dos
ensaios de: composi¢ao granulométrica (NBR NM 248, 2003); massa especifica (NBR
NM 53, 2009); massa especifica unitaria no estado solto (NBR NM 45, 2006) e de
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abrasdo de Los Angeles (NBR NM 51, 2001), seguindo as exigéncias da NBR 7211
(2019).

Em todos os ensaios realizados a brita zero (Figura 24.a) foi submetida ao
processo de quarteamento (Figura 24.b) para que as amostras ensaiadas pudessem

representar o material em sua totalidade.

igur 24: Brita: ) amostra a ser ensaiada; b) quarteamento da amostra.

Os ensaios de caracterizagao fisica e mecanica, previstos no fluxograma da
Figura 22, foram desenvolvidos no Laboratério de Materiais e Construgao Civil e no

Laboratdrio de Engenharia de Superficies da Escola de Engenharia da FURG.

3.1.4 Nanoparticulas MXenes

Os MXenes utilizados nessa pesquisa foram obtidos através de doagao do laboratério
de Engenharia Quimica, Biotécnologia e Materiais da Universidade de Santiago-Chile,
cedidos pelo professor Doutor Andreas Rosenkranz do Departamento de Engenharia
Quimica, Biotécnologia e Materiais. As nanofolhas de TisC2Tx multicamadas foram
produzidas com base na metodologia descrita por Rosenkranz et al. (2019); Boidi et
al. (2022). Rosenkranz & Grutz et al. (2019) verificaram em sua pesquisa que a sintese
de nanofolhas multicamadas é bem-sucedida, ou seja, com uma estrutura regular e
homogénea (Figura 25.a), indicando a alta qualidade do material. Através da
espectroscopia de raios-X por energia dispersiva foi confirmado que o titanio, o
carbono, o oxigénio e o fluor sdo os elementos principais, enquanto apenas tragos

menores de aluminio foram encontrados (Figura 25.b). Na Figura 25.c é representada
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micrografia de alta resolugdo de uma parte de nanofolha MXene. Através de difragcao
de raios-X e de espectroscopia Raman verificaram a existéncia de contribuigbes de
superficie de hidroxila (-OH), o que concordou bem com a literatura (SHEKHIREV et
al. 2021). Na Figura 25.d é apresentada a analise transversal da amostra a qual revela
uma distancia entre camadas de 0,826 + 0,065 nm.

E de conhecimento que a sintese quimica é o processo de obter compostos
quimicos novos a partir de substancias mais simples. No caso dos MXenes no
processo de sintetizagdo o aluminio presente em sua composicdo € removido
seletivamente e substituido aleatoriamente por terminagdes superficiais contendo
oxigénio (grupos O e —OH) e fluor (grupos F) (ANASORI et al., 2017).
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Figura 25: Microscopia eletronica de transmissao de alta resolugao das nanofolhas de
TisC.Tx. (a) Micrografia electronica de transmissdao com (b) a correspondente analise
quimica por espectroscopia de energia dispersiva de raios-X e (c) Micrografia de alta
resolucido com (d) o respectivo perfil.

Fonte: Adaptacao de Rosenkranz, Gritzmacher et al. (2019).

Os autores realizaram ensaios de difracdo de raios-X e espectroscopia de

Raman e obtiveram informagdes sobre as terminagdes de superficie e agua
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potencialmente intercaladas. Entretanto, pode-se observar que o tratamento com (HF)
fluoreto de hidrogénio da sintetizagdo ndo removeu totalmente os atomos de aluminio
do reagente TisAlC20 que se pode observar da analise de MET — EDX. Na Figura 26.a
em analise de DRX pode-se observar que ha ocorréncia de grupos terminais que
incluem contribui¢des hidroxila (-OH), terminagdes de fluor (F) e oxigénio (O). Na
Figura 26.b através de espectroscopia Raman pode-se observar picos pronunciados
de 125cm™', 212cm™ e 701cm™' que podem ter correlagdo com vibragdes originadas
por: TizC202, TisCzaF2 e TizC202(OH)z2, os quais sdo grupos terminais que representam
o componente Tx de TisC2Tx (HU et al., 2020).
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Figura 26: Caracterizagdo das nanoparticulas por: TizsC.Tx a) difragao de raios-X (DRX);
b) espectroscopia Raman.
Fonte: Rosenkranz et al. (2019)

Neste trabalho os MXenes foram usados no concreto de duas maneiras:
dispersos na massa e depositados na superficie de corpos de prova moldados com o

concreto referéncia.

3.2 Métodos

O método desenvolvido nessa pesquisa foi o de avaliar o efeito do uso de
nanofolhas MXenes TisC2Tx reforgado com nanofolhas MXenes e com deposi¢cédo na
superficie, no tocante ao desgaste por abrasao e por fretting, assim como avaliar a
propriedade mecéanica de corpos de prova reforcados com MXenes em relagao a
resisténcia a compressao.

Para o desenvolvimento do trabalho foram elaborados dois tipos de concreto:

o referéncia, constituido de cimento, areia grossa e brita zero; e outro modificado a
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partir da insercado de MXenes, constituido com nanofolhas MXenes, areia grossa e

brita zero.

3.2.1 Concreto referéncia e com adicdo nanofolhas MXenes

O concreto referéncia foi elaborado com um traco comumente utilizado em
obras de pavimentos, pisos industriais e em pré-moldados, e suas caracteristicas
foram usadas como parametros na avaliacdo do efeito do reforgo devido a presenca
dos MXenes. Para a obtengao do concreto referéncia foi realizada uma pesquisa a
partir de revisdes bibliograficas de concretos semelhantes ao que se pretende avaliar
nessa pesquisa. Dessa forma, foram moldados corpos de prova no mesmo trago da
pesquisa de Reis (2006) de: 1:1,5:2,5 (cimento: areia grossa : brita zero), sem a
presenga de adigbes; com relacdo agua/cimento 0,48; e com resisténcia a
compressao aos 28 dias de 44,7MPa.

Com a necessidade de uma mistura adequada, homogénea, estavel e sem a
existéncia de aglomeragao das nanofolhas MXenes foi necessario realizar adequada
dispersédo do material. Para tal, foi utilizada a técnica de sonicagéo. Apds a pesagem,
as nanofolhas MXenes (Figura 27.a) foram misturadas em 500 ml de agua utilizando
um banho ultrassénico da marca Skymen, modelo JP-010S, por 1,5 h, a uma
temperatura de, no maximo, 24 °C e com uma poténcia de 60 W (Figura 27.b). Durante
esse periodo, toda a quantidade de TizC2Tx em agua rompeu a tensao superficial da
solucdo e dispersou-se no liquido. E importante salientar que os 500 ml de agua
utilizados na dispersao das nanofolhas foram subtraidos da quantidade total de agua
que compde o trago, considerando a relagdo agua/cimento de 0,48. Apds a dispersao
das nanofolhas, a mistura (agua + MXenes) foi adicionada a composigdo do trago
(Figura 27.c). A moldagem dos corpos de prova referéncia e modificados foi realizada
em betoneira de eixo inclinado devido a falta de uma betoneira de eixo vertical no
laboratério. Além disso, a argamassadeira de eixo vertical disponivel no laboratério sé
poderia ser utilizada para argamassas ou pequenos volumes de concreto. Apos a
concretagem experimental verificou-se que a mistura dos materiais estava adequada

e, por esse motivo, as concretagens seguiram em betoneira de eixo inclinado.
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Figura 27: Nanofolhas MXenes: a) antes do processo de sonicagdo; b) durante a sonicagdao em
ultrassom e c) apés a sonicagao, as nanofolhas sendo misturadas ao concreto em betoneira.

3.2.2 Deposicao de nanofolhas MXene por drop-casting

Na tentativa de avaliar o comportamento tribolégico dos MXenes como
lubrificante sélido, foi realizado ensaio com a deposicdo das nanofolhas pelo método
drop-casting na superficie de contato de corpos de prova de concreto referéncia.
Foram moldados seis corpos de prova (Tabela 1) sendo que em trés foi realizada a
deposicao de apenas uma camada de solugdo contendo as nanofolhas e nos outros

trés foi realizada a deposi¢ao de cinco camadas.

Tabela 1: Ensaio por deposi¢ao drop-casting.

Amostras
Variaveis sem Aplicacbes
MXenes
1 aplicacdo 3 amostras 1
5 aplicagbes 3 amostras 5

Antes das aplicagdes os substratos foram limpos com acetona em ultrassom
por 20 minutos. Apds foram secas com ar quente e apoiadas com o auxilio de um
nivelador para evitar inclinacdes que ocasionassem o acumulo de fluido em um dos
lados durante as deposi¢cdes. Na superficie do substrato foi dispensado um volume
controlado, por meio de uma micropipeta de precisao e utilizando um solvente volatil
(isopropanol) como veiculo. A solugdo com as nanofolhas foram depositadas a uma
concentragcdo de aproximadamente 0,4mg/ml de MXenes. Antes de depositadas as
solucdes passaram pelo processo de sonicagao em ultrassom para a dispersédo das

nanofolhas MXenes. A adequada dispersao das nanofolhas MXenes foi alcangada em
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torno de 1,5 hora, pois dentro desse periodo de tempo a solugéo se tornou homogénea
€ assumiu uma cor escura, indicando uma distribuicao uniforme das nanofolhas na
solugdo. Com o auxilio de um termémetro a temperatura foi verificada para evitar o
aquecimento excessivo do material (MARIAN et al. 2020).

Os ensaios foram realizados em sala com umidade relativa de 75% e
temperatura de 24°C controladas. A solugdo das nanoparticulas depositadas por
aplicagdo foi de 4uL/cm? de area de secao transversal de substrato. A cada aplicagéo
de solugao sobre o substrato, foi aguardado o tempo de secagem, sendo que esse
ficou em torno de 2 minutos e 30 segundos (CINTI & ARDUINI, 2017). Apds as

aplicacdes de material no substrato, e transcorrido o tempo de secagem foram

realizados os ensaios de desgaste por fretting (Figura 28).

B 3 J‘\,'.:' “, : : - P
Figura 28: Aplicagoes das nanofolhas MXenes e ensaio fretting: a) corpo de prova antes d
aplicagdo drop-cating; b) corpo de prova apés 5 aplicagdes; c) corpo de prova na maquina
fretting.

3.2.3 Caracterizacdo mecénica dos concretos: ensaio de resisténcia & compressao

Foram moldados dois grupos de corpos de prova de concreto conforme a NBR
5738 (2015): um sem nanofolhas (referéncia) composto por cimento, areia grossa e
brita zero; e outro com cimento modificado pela adigdo de nanofolhas de TizC2Tx. A
quantidade de TisC2Tx utilizada foi de 0,02% em agua de mistura do concreto. Devido
a reduzida quantidade de MXenes utilizada, a massa apresentada na Tabela 2 foi
medida com uma balanga de resolugédo 10 g. A Tabela 2 mostra as proporgdes de

cada material utilizado para produzir os corpos de prova de concreto.
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O consumo de cimento de 480 kg/m?3 utilizado na confecgédo dos tragos de
concreto atendeu ao preconizado pela NBR 12.655 (2015), que estabelece um minimo
de 320 kg/m3. A norma estabelece tal valor minimo para concretos com classe de
agressividade ambiental Il (risco de deterioracdo grande). Considerando que o
concreto dessa pesquisa esteja inserido em um ambiente como a cidade de Rio
Grande (ambiente marinho) o consumo de 480 kg/m?® esta adequado pelos padrées
de norma. O mesmo se pode dizer sobre a relagdo agua/cimento de 0,48 utilizada, a
qual esta dentro dos padrées de classe de agressividade e qualidade do concreto

preconizados pela NBR 12.655 (2015) que estabelece um maximo de 0,55.

Tabela 2: Tragos e proporcionamento utilizado na confecgao dos concretos.

Cimento MXene Areia Brita Agua/ C?”S”m‘z de
Traco cimento cimento= C
Kg g Kg Kg alc Kg/m3
*0,02% em
Trago unitéario 1 relacdo a agua 1,50 2,50 0,48 480
de mistura
Sem MXene 4,65 0 6,97 11,62 0,48 480
Com MXene 4,65 0,5407 6,97 11,62 0,48 480

*0,02% de MXenes funcionalizados foram adicionados a uma parte da agua de mistura do
concreto (500 ml).

Os corpos de prova referéncia, sem e com adicdo de nanofolhas MXenes,
foram rompidos quanto a resisténcia a compressdo (NBR 5739, 2018), ensaiados
quanto a absorgdo de agua por imersdo (NBR 9778, 2005), quanto a resisténcia ao
desgaste por abrasdo e ao desgaste por fretting. Nos ensaios de resisténcia a
compressao foram moldados 12 corpos de prova cilindricos de 10 cm x 20 cm (NBR
5739, 2018) dos quais: 06 corpos de prova com a adigao de nanofolhas MXenes e 06
corpos de prova sem a referida adicdo. Os corpos de prova foram moldados e apds
24 horas foram desmoldados e levados ao processo de cura umida (em agua) por 3
dias (6 corpos de prova dos quais: 3 com adi¢ao e 3 sem adi¢ao) e 28 dias (6 corpos
de prova dos quais: 3 com adi¢cdo e 3 sem adi¢ao) (Figura 29.a). Transcorrido o tempo
de cura, as amostras foram retiradas da cura umida e rompidas em prensa hidraulica
em ensaios de resisténcia a compressao (Figuras 29.b e 29.c). No transcorrer do
trabalho, optou-se por utilizar somente os valores da resisténcia a compressao dos
corpos com 3 dias de cura, tendo em vista que com esta idade estes, em geral, ja
possuem mais de 90% da sua resisténcia mecéanica. A moldagem, a cura, a

desmoldagem e os ensaios de resisténcia a compressao dos corpos de prova foram
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realizados no Laboratério Geotecnia e Concreto da Universidade Federal do Rio

Grande — FURG (Figuras 29 e 30).

Figura 29: Laboratério de Geotecnica e Concreto — FURG: a) corpo de prova em cura umida; b)
cura dos corpos de prova e c) corpo de prova apos a ruptura em prensa hidraulica.

o . > P d) bR l- }.
Figura 30: Concretagem: (a) materiais utilizados na moldagem do concreto de referéncia; (b)
corpos prova com e sem M Xene apés a moldagem e (c) aparéncia corpos de prova apos a
desmoldagem.

A Tabela 3 resume o numero de corpos de prova ensaiados a compressao apos

o periodo de cura.
Tabela 3: Numero de corpos de prova para o ensaio de resisténcia a compressao.
Ensaios de caracterizagao do concreto
Quantidade de amostras com Quantidade de amostras sem

Tipos de ensaio 0,02% MXenes MXenes
Resisténcia a compressao aos
: 3 3
3 dias
Resisténcia a compressao aos
. 3 3
28 dias

3.2.4 Ensaios de absorcdo de agua por imersdo e indice de vazios dos concretos

pesquisados

Considerando que a resisténcia a compressao é fortemente influenciada pela

porosidade de argamassas e concretos e partindo da hipotese de que, devido ao seu
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tamanho extremamente pequeno e a grande area de superficie, os MXenes possam
conferir propriedades unicas, as quais podem promover o preenchimento dos vazios
entre os agregados maiores e, assim, melhorar as propriedades mecanicas, como a
resisténcia a compressao. Por esse motivo optou-se em avaliar se houve modificagao
na microestrutura do material. Para tal foram realizados ensaios de absor¢ao de agua
por imersdo e de indice de vazios. Na execucdo dos ensaios foi necessario determinar
a massa submersa das amostras os quais foram determinados pelo (PA) Principio de
Arquimedes. Tal técnica € uma das mais utilizadas no meio técnico na determinagéo
da porosidade aparente.

O principio de Arquimedes ocorre pelo deslocamento de um gas ou liquido
quando o material poroso é imerso em seu interior. E importante considerar que tal
procedimento de ensaio foi utilizado devido a facilidade de execugéo, especialmente
para o caso de amostras irregulares. Foram utilizados corpos de prova prismaticos de
3 x 3 x 5 cm para a execugdo dos ensaios de absorgao de agua por imersao e de
porosidade (Figura 31). Nas Figuras 31.a, 31.b e 31.c sdo mostradas as amostras
apos a imersdo em agua, quando na colocagdo em estufa e apés a secagem em
estufa para a determinacdo da massa saturada e seca das amostras. Isso
considerando que o indice de vazios possa indicar uma ideia da porosidade das
amostras dos concretos pesquisadas com e sem a adicao de nanofolhas MXenes.

Figura 31: Amostras utilizadas nos ensaios de absorg¢ao de agua por imersao e indice de vazios.
a) apés a saturagao; b) secagem em estufa; c) apés a secagem em estufa.

Transcorrido o tempo de saturagdo das amostras procedeu-se a pesagem em balanga
da marca Marte, modelo ASS5500C onde foram registradas as pesagens das

amostras imersas em agua (Figuras 32.a e 32.b) com resolugéo 0,01 g.
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Figura 32: Ensaio pelo principio de Arquimedes: a) aparato utilizado na determinacgao do
peso da amostra saturada, imerso em agua; b) amostra colocada dentro do aparato antes
da imersao em agua.

Na determinagao dos valores de absor¢gdo de agua por imerséo e indice de
vazios (NBR 9778, 2005):

- Absorgéo de agua por imerséo: Processo pelo qual a agua é conduzida e tende a

ocupar os poros permeaveis de um corpo solido poroso, conforme a Equacao 1.

M -M

Mt » 100 (1)
Onde:
M;sat= massa do corpo de prova saturado (Figuras 32.a e 32.b).
Ms = massa do corpo de prova seco em estufa apds 72 horas em estufa a uma
temperatura de (105 + 5) °C.

- indice de vazios: Relac&o entre volume de poros permeaveis e o volume total

da amostra Equacéo 2.

Msat - M5 100 (2)
Msat—Mi

Onde:
M= massa do corpo de prova saturado, imerso em agua, apos pesagem em balancga
hidrostatica.
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Os ensaios de absorcdo de agua por imersdo e de indice de vazios pelo
Principio de Arquimedes foram realizados no Laboratério Geotecnia e Concreto da
Universidade Federal do Rio Grande — FURG.

3.2.5 Ensaio de resisténcia a abrasio dos concretos pesquisados

As medigdes de resisténcia ao desgaste por abrasdo foram realizadas, onde a
presenga de particulas duras pode levar ao seu desgaste severo, como é o caso de
pisos cimenticeos ou de estruturas de concreto submersas em meios ricos em
particulas abrasivas, como areia. Os ensaios de resisténcia a abrasdo foram
realizados em um abrasémetro roda de borracha marca Brastorno, o qual atende as
especificagdes da norma G65. O abrasObmetro roda de borracha é uma maquina
projetada para a realizagdo de ensaios de desgaste abrasivo com particulas soltas.
Durante os ensaios de roda de borracha uma cortina uniforme de areia (abrasivo) &
deixada cair entre a amostra e a roda de borracha, sendo que o suporte da amostra
devera ser colocado de tal modo que esta tangencie a roda de borracha. O ensaio
consiste em pressionar a amostra contra um disco de ago revestido com borracha sob
a alimentacéao constante de um fluxo abrasivo. O abrasivo foi introduzido entre o corpo
de prova e um anel de borracha de dureza especificada. Neste ensaio o corpo de
prova foi pressionado contra a roda de borracha que esta girando, por meio de um
braco de alavanca com peso especificado, enquanto o fluxo de areia desgasta a

superficie do corpo de prova (Figura 33).

Reservatorio de Areia

Brago de Alavanca

|n
f Superte do Peso

Superte de Corpo de
Prova

Bico de Areia

[ Eixo do Motor

[ Disco de Ago

| ™ Anel de Borracha
Protegdo

Figura 33: Esquema de funcionamento do equipamento para os ensaios de desgaste por
abrasdao em roda de borracha. Fonte: Adaptado de ASTM G65-00 (2001).
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Na Figura 34.a é mostrado o porta-amostra onde ficaram acondicionadas as
amostras, na Figura 34.b uma foto do equipamento e do painel de controle onde se

fez a programacgéo do ensaio e na Figura 34.c uma foto de cima do tambor de

acondicionamento do abrasivo antes do inicio do ensaio de desgaste.

Figura 34: Abrasometro: a) Amostra acondicionada no porta-amostra; b) maquina de ensaio; c)
areia acondicionada no tambor para a realizagao do ensaio.

Foram realizados alguns ensaios preliminares utilizando os procedimentos
padrées de desgaste de acordo com as descricbes da ASTM G65-00 (2001):
Procedimento “A” para desgaste mais severo (carga = 130 N e tempo de ensaio de 30
minutos) e “D” para desgaste mais suave (carga de 45 N e tempo de ensaio de 30
minutos). No entanto, durante os ensaios experimentais verificou-se que tanto a carga
de 130 N, quanto o tempo de 30 minutos eram muito severos para o tipo de material
como o concreto. Entdo, foram realizados testes de qual carga e tempo no qual era
possivel se obter um desgaste apreciavel, mas sem deteriorar os corpos de prova e
contracorpo (borracha), a qual esquentava demais durante os ensaios ocasionando o
desprendimento de material no concreto. Estes ensaios preliminares levaram a
definicdo de uma carga de 45 N e tempo de ensaio de 5 minutos. Além das testagens
de carga e tempo foram realizados testes experimentais em relagédo ao tamanho dos
corpos de prova utilizados nos ensaios. Constatou-se que amostras produzidas de 20
mm x 50 mm x 12 mm eram muito pequenas, pois o tamanho do porta amostra original
do abrasédmetro era muito reduzido (Figura 35.a), o que tornava as amostras muito
frageis para o tipo de desgaste solicitado as quais acabavam quebrando, mesmo para

o desgaste mais suave (carga de 45 N e tempo de 5 minutos). Portanto, tornou-se
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necessario aumentar o tamanho do porta amostras (Figura 35.b), ficando os corpos
de prova finais para os ensaios com tamanhos de 3 cm x 3 cm x 5 cm (largura x
comprimento x altura) (Figura 35.c). Nesse caso, para todas as amostras se utilizou a
carga de 45 N e tempo de 5 minutos e variou-se apenas o tipo de abrasivo utilizado.
Como nao foi possivel variar a carga e o tempo conforme o sugerido por norma
optou-se por variar a severidade do ensaio utilizando trés tamanhos de abrasivo. O
abrasivo utilizado foi a Areia Normal Brasileira produzida pelo (IPT) Instituto de
Pesquisas Tecnoldgicas. A Tabela 4 define a distribuicdo granulométrica dos 3
tamanhos de areia utilizados conforme dados obtidos do Instituto de Pesquisas

Tecnoldgicas.

Tabela 4: Granulometria dos abrasivos utilizados nos ensaios.

Granulometria

Material retido entre as peneiras Porcentagem em massa %

Fragao de abertura nominal
Resultados  Requisito
30 1,2e 0,6 mm 99 295
50 0,6 € 0,3 mm 96 295
100 0,3e 0,15 mm 98 295

Figura 35: Ensaios experimentais no abrasémetro: a) nas amostras de 20 mm x 50 mm x
12 mm experimentais; b) tamanho final do porta amostras; c) tamanho final dos corpos
de prova3cmx3cmx5cm.

Foram ensaiadas em roda de borracha nove amostras por percentual de
adicao, totalizando 18 corpos de prova: nove amostras sem MXenes e nove amostras

com nanofolhas MXenes no interior da massa do concreto.
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Antes dos ensaios propriamente ditos, os corpos de prova foram limpos com
jato de ar, pesados e acondicionados dentro do porta amostras. Apds cada ensaio foi
medida a dureza da borracha através de um durometro (Figura 36.a), conforme a
prescricao da norma ASTM G65-00 (2001), a qual indica que a dureza da borracha da
roda deve manter-se entre 58 a 60 Shore (valor aceitavel). Antes de cada ensaio o
tambor de acondicionamento de abrasivo foi completamente enchido com areia
(Figura 36.b) e foi regulado o tempo de duragdo do ensaio através do painel de
controle do equipamento (Figura 36.c). A temperatura da borracha também foi
controlada em todos os ensaios, isto €, no inicio de todos os ensaios a temperatura
da borracha deveria estar proxima a temperatura ambiente, a qual era avaliada
somente por sensagao térmica ao toque. Apds o desgaste, cada amostra foi limpa
novamente com jato de ar e pesada em balanga de precisédo da marca Bel, modelo
Mark L5202 e resolugéo de 0,01 g.

Figura 36: Fotos do equipamento abrasémetro roda de borracha: a) medida da dureza da
borracha com a utilizagao do durometro Shore; b) acondicionamento do abrasivo no tambor c)
painel de controle do abrasémetro.

A Tabela 5 resume o0 numero de corpos de prova ensaiados em roda de
borracha (abrasdmetro). Apds os ensaios de abrasdo foram calculadas as taxas de
desgaste das amostras com e sem adicdo de nanofolhas MXenes, conforme a
Equacéao 3 de Archard (1956) onde se torna possivel comparar as taxas de desgaste

dos corpos de prova para cada tipo de adicao e tipo de abrasivo utilizado.
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Tabela 5: NUmero de corpos ensaiados ao desgaste por abraséao.

" NO Corpos de prova com NO Corpos de prova sem
VARIAVEIS adigéo 0,02% MXenes adicdo MXenes
Areia 30 3 3
Areia 50 3 3
Areia 100 3 3
Am
Tx = E (3)

Onde:

Tx: Taxa de desgaste (g/N-m);
Am: Volume desgastado (g);
F: Carga aplicada (N);

S: Distancia percorrida (m).

A massa desgastada foi obtida pesando-se as amostras antes e apds os
ensaios. A carga aplicada para todos os ensaios (desgaste mais suave) foi de 45 N.
A distancia percorrida para todos os ensaios foi a mesma por que se utilizou para

todos o mesmo tempo de 5 minutos (Equacéo 4), ou seja:

S =2.m.R.(NR) (4)
S = 2.7.0,11.(1000)

Onde:
R = Raio da borracha = 0,11 m;
NR = Numero de rotacdes: considerando que a roda opere com 200 rotagdes por

minuto em 5 minutos o numero total de rotacdes € de 1000 rotacdes.

De acordo com a equacéao 4 seria interessante para um material poroso como
o concreto calcular a taxa de desgaste a partir da variagdo de volume, mas durante
0s ensaios por interferometria ndo foi possivel obter o volume desgastado devido ao
tamanho muito grande das trilhas. Portanto, ao invés de AV, que é a equacgao original
de Archard (1956) para o calculo de taxa de desgaste, se utilizou o Am ficando a taxa
de desgaste em (g/N.m). Por esses motivos a taxa de desgaste foi calculada a partir

da perda de massa.
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Os ensaios de desgaste por abrasdo foram realizados no Laboratério de
Superficies da Universidade Federal do Rio Grande — FURG.

3.2.6 Ensaio de desqgaste por fretting

Nos ensaios de fretting foram realizadas medi¢cdes do coeficiente de atrito e de
resisténcia ao desgaste em situagdes em que a estrutura é fixa, mas pode estar sujeita
a movimentos de pequena amplitude (como € o caso de pré-moldados de concreto).
Os ensaios realizados foram em configuragdo de movimento alternado utilizando
pequenas amplitudes de movimento, tendo sido utilizado um comprimento total de
deslizamento (stroke) de 200 uym. Para cada amostra ensaiada foi utilizado um
contracorpo em ago SAE 52100 com didmetro de 6,4 mm contra amostras de concreto
prismaticas de 30mm x 30mm x 50mm.

Nos ensaios de desgaste por fretting as variaveis pesquisadas foram: uma
presséo de contato, duas condigdes de velocidade e dois intervalos de tempo. A carga
em todos os ensaios foi 15 N. A equacao de Hertz da mecénica do contato para um
contato circular (corpo/contracorpo) correlaciona a carga normal com as pressodes de
contato (HUTCHINGS & SHIPWAY, 1992). A partir das equagdes 5 a 7 obteve-se o

valor de pressao de contato (600 MPa) para a carga de 15 N entre a esfera de ago e

0 concreto.
1_1.,. 1
R+ R1 + R2 ()
Sendo: R1 = «=;
R2=0,0032 m
1 B 1 N 1
R* o R2
Portanto:
R* =0+ ——=0,0032 m
0,0032
1 1-v, 1-v,2
E__(E1)+(E2) (6)
1 ,6.E*2W
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6.(27,36GPa? )15
PO = ~. (¥)1/3
1 0,0322

PO = 600 MPa
Onde:
PO = Presséao de contato (MPa)
R* = raio equivalente no contato esfera e concreto considerando infinito o raio da
esfera (HUTCHINGS & SHIPWAY, 1992).
W = carga aplicada no ensaio (N)
E1 = Mddulo de elasticidade do ago = 200 GPa;
E> = Modulo de elasticidade do concreto = 30 GPa;
v1= Coeficiente de Poisson do ago (adimensional) = 0,3;
v2 = Coeficiente de Poisson do concreto (adimensional) = 0,2;
E"= Médulo de elasticidade longitudinal equivalente entre o corpo de prova (concreto)
e contracorpo (ago) (Pascal). Substituindo os valores na equacgao 7 resultou em E™ =
27,36 GPa.

Foram utilizadas duas velocidades: 0,2 mm/s e 2 mm/s. A aceleracao durante
os ensaios foi 0,1 mm?/s. Em ambas as velocidades de 0,2 mm/s e 2 mm/s 0s corpos
de prova foram ensaiados em tempo de ensaio no tribbmetro de 5 e 30 minutos. Para
cada variavel de ensaio pesquisada foram ensaiados 3 corpos de prova por tipo de
concreto, ou seja: com MXenes, sem MXenes, com 1 aplicagao drop-casting e com 5
aplicagdes drop-casting.

Os ensaios de desgaste por fretting foram realizados no equipamento
tribébmetro multifuncional Rtec Mft-5000 (Figura 37), o qual permitiu criar um relatorio

abrangente sobre atrito, desgaste, tribologia e analise de superficies.
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Figura 37: Equipamento utilizado hds béﬁsaios de fretting — Tribdmetro multifuncional
Rtec Mft 5000.

A Tabela 6 exemplifica o numero de corpos de prova ensaiados considerando

as variaveis envolvidas. Foram ensaiadas ao desgaste por fretting 12 amostras para

cada tipo de concreto, totalizando 48 corpos de prova no total.

Tabela 6: NUmero de corpos de prova dos ensaios de fretting.

Numero de medic¢bes por corpo de prova/aplicacdo/tempo

VARIAVEIS

CP com 1 aplicagdo Drop
Casting sem Mxenes

CP com 5 aplicagdo Drop
Casting sem Mxenes

CP sem aplicagdo Drop
Casting SEM Mxenes

CP sem aplicagdo Drop
Casting COM Mxenes

5min

30min

5min

30min

5min

30min

5min

30min

Velocidade =0,2 mm/s

3

3

3

3

3

3

3

3

Velocidade =2 mm/s

3

3

3

3

3

3

3

3

Subtotal andlises =

12

12

12

12

Total andlises =

48

Os ensaios de desgaste por fretting foram realizados no Laboratério de

Engenharia de Superficies da Universidade Federal do Rio Grande — FURG.

Ap0s realizados os ensaios de desgaste por fretting as amostras foram levadas

ao NewView 7300 da marca Zygo para ser quantificada a rugosidade das superficies

ensaiadas. Os ensaios foram realizados no (Labmat) Laboratério de Materiais na

UFSC. Todas as medicbes realizadas foram nao destrutivas e ndo necessitaram de

preparagao prévia das amostras. As amostras foram acopladas no equipamento de
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forma que as marcas dos locais onde foram realizados os desgastes ficassem
centralizadas no equipamento.

Apds as analises no interferdbmetro realizadas no laboratério de materiais da
UFSC os resultados de topografia foram analisados através do software
MountainsMap que é uma plataforma de software de analise de imagens e metrologia
de superficie publicada pela empresa Digital Surf (disponivel no site:

www.digitalsurf.com/software-solutions/profilometry). O MountainsMap é um software

que analisa a textura de superficies 2D e 3D e metrologia para o uso com perfildmetros
e outros instrumentos de medicdo de superficie, assim como visualiza, corrige e
analisa perfis e superficies. Foram obtidas imagens 3D a respeito da forma das
superficies em escala microscopica para todos os tipos de concreto apds os ensaios
de desgaste por fretting: amostras com MXenes, sem MXenes, com 1 aplicagao drop-
casting e com 5 aplicagdes drop-casting. Foram tragadas as regides dentro e fora das
trilhas de desgaste. Um exemplo da delimitagdo da trilha de desgaste € apresentado
na Figura 38, onde pode-se observar que a regiao onde n&o houve o desgaste (fora
da trilha) é caracterizada por ser de maior rugosidade (regido delimitada pelo
retdngulo “a”) e as regides desgastadas sao facilmente identificadas por ser uma

superficie mais alisada (regiao delimitada pelo retangulo “b”).
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Figura 38: Vista de cima de superficie 3D apos o desgaste: a) area nao desgastada e b)
area desgastada.

Convém salientar que é comum na técnica de interferometria de luz branca que
possam existir pontos ndo medidos causados por artefatos 6ticos durante a medigao.
Um perfil selecionado do mapa 3D apresentado na Figura 38 € exemplificado na

Figura 39, onde podem ser observados alguns pontos ndo medidos. Por esse motivo,
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antes da identificagdo das trilhas (areas de desgaste) foi realizado o preenchimento
de pontos ndo medidos de cada superficie de forma digital pelo software
MountainsMap para todas as trilhas medidas, o que resultou em uma melhor
representacédo da imagem 3D da superficie (Figuras 40 e 41).
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Figura 39: Perfil extraido da superficie 3D.
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Figura 40: Vista de cima de uma das superficies 3D ap6s o preenchimento de pontos ndo medidos.

Apos a extragdo das areas de cada regiao (dentro e fora das trilhas), foram
removidas a forma e, por fim, as superficies dentro e fora das trilhas foram niveladas
(Figura 41). Nas analises nao foi utilizado filtro de ondulagao, para que informagdes
possivelmente relevantes da superficie ndo fossem perdidas, conforme recomendado
pela norma ISO 25178-2 (2012).
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Fora da Trilha Dentro da Trilha

pm <

Figura 41: Regi6es 3D extraidas: fora e dentro da trilha de degaste apds o nivelamento.

Neste trabalho, para se realizar as analises quantitativas a partir das superficies
3D foram obtidos parametros topograficos os quais servem de suporte para a
interpretacdo e caracterizagdo das superficies quanto a: amplitude, amplitude em
fungdo da area (hibrido) e funcionalidade da superficie. A analise por tais classes de
parametros topograficos possui a capacidade de caracterizar completamente uma
topografia de superficie. Portanto, foram obtidos do MountainsMap todos os
parametros para as trilhas dentro e fora do desgaste para todas as 3 amostras
representativas de cada condicdo de velocidade (0,2 mm/s e 2 mm /s), tempo de
ensaio (5 minutos e 30 minutos) e tipo de concreto foram: Sq, Sdg, Vv, Sci, Ssk, Sku. Para
cada parametro foram tragados os graficos a partir da média de 3 amostras ensaiadas
para cada condicio de velocidade e tempo dentro e fora das trilhas.

A norma ISO 25178-2 (2012) define os parametros de rugosidade
tridimensional que nada mais s&o que uma extrapolagdo dos parametros
bidimensionais, sendo: Sq € o desvio médio quadratico da rugosidade superficial dos
valores absolutos dos picos e vales da superficie partindo de um plano médio dentro
de uma area de amostragem; Sqq € a inclinacdo média das irregularidades (3D); V. é
o volume dos vazios por unidade de area calculado a partir da curva de Abbott —
Firestone (curva de descreve a textura da superficie); S¢i € o indice de retencdo de
fluido central calculado a partir da curva de Abboft — Firestone; Ssk € a assimetria da
curva de distribuicdo das alturas de topografia; e Sk, quantifica a agudez ou
achatamento da curva de distribuicdo das alturas de topografia.

Apos os ensaios de fretting, foram realizadas analises de microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) e espectroscopia Raman nos concretos. O MEV

utilizado foi o Tescan Vega3, equipado com sonda de espectroscopia de raios X por
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disperséo de energia (EDS), da Oxford Instruments, permitindo analises quimicas
semiquantitativas. O equipamento Raman utilizado nas espectroscopias foi o
Renisham 2000, com laser de argdnio de 514,5 nm, ambos realizados no Laboratério
de Materiais (Labmat) na UFSC.



4 Resultados e discussoes

A seguir sdo apresentados os resultados obtidos nos experimentos executados,
conjuntamente com as analises estatisticas, realizadas através da analise da variancia
(ANOVA), e discussdes dos mesmos, no intuito de verificar se os objetivos propostos

para este estudo foram atingidos por meio dos ensaios que foram realizados.
4.1 Ensaios de caracterizagdao dos materiais (matérias primas).

4.1.1 Aglomerante cimenticio

Nas Tabelas 7, 8, e 9 sao apresentadas as caracteristicas do cimento utilizado,

comparativamente aos limites da NBR 16.697/2018.

Tabela 7: Caracterizacgao fisica do cimento

Caracterizagao fisica do cimento

Caracteristicas avaliadas CP V — Obras Especiais
Laboratdrio - FURG Exigéncias da NBR
16.697/2018
Massa especifica (cm3/g) 3,00 -
Expanséo a quente (mm) - <5,0
Tempo de inicio de pega 04:07 21,0
(h:minutos)
Tempo de fim de pega 06:08 <10,0
(h:minutos)
Finura de Blaine (cm?/g) 5046 23000
Residuo peneira 75 mm (%) 0,7 <6,0

Tabela 8: Caracterizagdo mecénica do cimento

Caracterizagdo mecanica do cimento

CP V - Obras Especiais

Caracteristicas avaliadas

Laboratério - FURG Exigéncias da NBR 16.697/2018
1 dia 17,25 214
Resisténcia a 3 dias 24,72 >24

compresséao (MPa)
7 dias 42,63 234
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Tabela 9: Caracterizagao quimica do cimento

Caracterizagao quimica do cimento

CP V - Obras Especiais

Parametros avaliados

(% em massa) Laboratério - UFSM Exigéncias da NBR 16.697/2018

MgO 4,90 <6,50
SOs3 3,50 <3,50

SiO2 15,72 -

Al203 4,19 -

Fe203 4,00 -

Ca0 64,11 -
K20 1,80 -

TiO2 0,45 -

Outros 1,33 -

De acordo com a Tabela 7 nota-se que o inicio de pega do cimento ensaiado
se apresentou um pouco maior do que o cimento CPV - ARI (3 h) da pesquisa de Silva
(2015). Provavelmente, isso tenha ocorrido porque o cimento CP V para obras
especiais tenha uma quantidade menor de CsA (composto basicamente por CaO e
Al203) do que o CPV - ARI. Considerando que os componentes principais do cimento
Portland s&o: silicato tricalcico (CsS), silicato dicalcico (C2S), aluminato tricalcico (C3A)
e ferro aluminato tetracalcico (C4AF), dos quais o C3A é o componente principal
responsavel pela pega e endurecimento do cimento.

O enrijecimento da pasta denominado de pega rapida é caracterizado por
acentuada liberagao de calor o que, geralmente, ocorre quando ha falta de sulfato de
calcio (CsA). Outro motivo pode ser devido a quantidade de gesso na composigao,
pois como esse componente é capaz de regular o inicio de pega; é possivel que o
cimento dessa pesquisa tenha uma quantidade um pouco maior de gesso se
comparado ao CPV-ARI (BATTAGIN, 2011). Entretanto, como os valores dos ensaios
de resisténcia a compressao do cimento dessa pesquisa (Tabela 8) estdo dentro das
exigéncias da NBR 16.697/2018, & provavel que ndo haja diferenga sobre a cura e
resisténcia mecanica do concreto elaborado com tal cimento em relagédo ao uso do
CPV - ARI. Na Tabela 9 é possivel ver que a composi¢ao quimica do cimento utilizado
esta dentro das exigéncias da NBR 16.697/2018.
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4.1.2 Agregado miudo

Os resultados dos ensaios de distribuicdo granulométrica, modulo de finura,

massa especifica aparente e massa unitaria.

Tabela 10: Caracterizacao fisica da areia

Agregado miudo

Abertura das

peneiras (mm) Média retida (%) Média retida acumulada (%)

4,8 0,32 0,32

24 3,90 4,22

1,2 19,30 23,52

0,6 33,89 57,41

0,3 30,01 87,43

0,15 4,06 91,49
0,075 8,05 99,54
0,001 0,46 100,00
Modulo de finura 3,64
Dimensao maxima caracteristica (mm) 2,40
Massa especifica (g/cm?3) 4,76
Massa unitaria (g/cm?3) 1,46

Dos resultados de caracterizagao fisica da areia o modulo de finura (MF) obtido
foi de 3,64; pode-se dizer que essa € uma areia grossa e dentro da zona utilizavel
para concreto (NBR 7211, 2019). Por ser uma areia grossa € necessaria uma
quantidade maior de cimento para envolver os gréaos e também de agua de molhagem
para obter a consisténcia adequada, pois quanto maior o0 moédulo de finura, mais
graudo é o agregado e menor o empacotamento das particulas. Convém destacar que
0 empacotamento é o processo de preenchimento dos espacgos vazios (deixados por
particulas de didmetro maior) por particulas de menor didmetro. O valor de massa
unitaria de 1,46 g/cm® também informa que se trata de areia predominantemente
grossa (NBR 7211, 2019) (Tabela 10).

Os poros internos presentes na massa do concreto irdo determinar a resposta
da estrutura frente as solicitagdes mecanicas, como a resisténcia a compressio. Ja a

massa especifica da areia é aquela que considera os poros internos por unidade de
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volume e esta diretamente relacionada com a massa especifica do concreto. Portanto,
pode-se dizer que quanto maior o valor de massa especifica da areia, maior podera
ser a resisténcia a compresséo do concreto. Portanto, o valor de 4,76 g/cm? de massa
especifica da areia esta dentro dos padroes de uso em concreto (GARCEZ et al.,
2013; NBR 7211, 2019).

Na determinagdo de impurezas organicas da areia o resultado obtido foi que a
solugédo do ensaio (mistura de agregado miudo + hidroxido de sédio) foi mais clara
que a solugao padrao (estabelecido por norma) apds 24 h. Nesse caso se pode dizer
que a areia utilizada nessa pesquisa € aceitavel para concreto, pois a quantidade de
substancias nocivas foi menor do que o limite preconizado por norma. A presenca de
substancias nocivas (organicas) acima do padréao é prejudicial a qualidade do concreto
(NBR 7211, 2019).

Dos ensaios de distribuigdo granulométrica do agregado miudo pode-se
verificar através da Figura 42 que até o didmetro de peneira de 1,5 mm a areia ficou
entre os limites inferior e superior para a zona 6tima, e também préxima ao limite
superior. A partir do diametro de 1,5 mm a curva de distribuigao ficou abaixo do limite
inferior para a zona 6tima. Por outro lado, considerando os limites inferior e superior
descritos pela ABNT NBR 7211 (2019) para a zona utilizavel, a areia manteve-se
dentro dos limites inferior e superior, indicando que é apropriada para o uso em
concretos. Todos os procedimentos do ensaio foram realizados de acordo com a
ABNT NBR NM 248 (2003). Através da curva de distribuicdo granulométrica pode-se
observar que a areia é continua, ou seja, com formato suave e alongado na horizontal
e esta de acordo com os limites inferior e superior proposto pela NBR 7211/2019 para

a zona otima (Figura 42) e utilizavel (Figura 43) para o uso em concreto.
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4.1.3 Agregado graudo

Os resultados dos ensaios de caracterizagao fisica do agregado graudo séo
apresentados na Tabela 11. Pode-se observar que o modulo de finura = 5,18 g/cm?,
massa especifica = 5,50 g/cm? e massa unitaria = 1,36 s&o valores dentro dos valores
esperados para um pedrisco e dentro do que é preconizado pela NBR 7211 (2019). A
perda por abrasado de 28,20% foi inferior ao limite maximo de 50% (em massa de
material) o qual esta dentro do estipulado pela NBR 7211 (2019) no ensaio de abrasao
de Los Angeles. De acordo com os resultados dos ensaios o pedrisco é aceitavel para
0 uso em concreto.

O mesmo procedimento de ensaio para a determinagdo da composigao
granulométrica realizado no agregado miudo foi realizado no agregado graudo. Na
Figura 44 ¢é apresentada a curva de distribuicdo granulométrica do agregado graudo.
E representado o gréafico do percentual retido acumulado versus abertura de peneiras
padrdao ABNT NBR NM 248 (2003) e as curvas correspondentes aos limites inferior e
superior do percentual retido acumulado propostos pela NBR 7211/2019. Pode-se
observar que a brita pesquisada esta dentro da zona aproveitavel (indicada pelos
limites inferior e superior) e dos padrdes de norma para 0 uso em concreto e é

classificada como uma brita zero.

Tabela 11: Caracterizacio da brita zero
Agregado Graudo

Abertura das peneiras (mm) Média retida (%) Média retida acumulada (%)

25 0 0,00
19 0 0,00
12,5 0 0,00
9,5 1,63 1,63

6,3 40,84 42,47

4.8 34,57 77,04

24 20,82 97,86

1,2 1,37 99,23

0,6 0,39 99,62

0,3 0,20 99,82

0,15 0,18 100,00
Médulo de finura 5,18
Massa especifica (g/cm3) 5,50
Massa especifica unitaria (g/cm?3) 1,36

Perda por abraséo (%) 28,20
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Figura 44: Curva de Distribuicdao Granulométrica do Agregado Graudo.

4.1.4 Nanofolhas MXenes

Com parte das nanofolhas obtidas dos ensaios foi possivel avaliar a sua
morfologia através de imagens de MEV (Figura 45). Antes das analises de MEV

propriamente ditas as nanofolhas MXenes foram centrifugadas.

SEM HV: 25.0 kV WOD: 5.08 mm
SEM MAG: 80.0 kx
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4.2 Ensaios Realizados nos Concretos Referéncia e com MXenes Adicionados
a Massa

4.2.1 Ensaio de resisténcia a compressao dos concretos pesquisados

A Figura 46 compara a resisténcia a compressao média dos corpos de prova
de concreto com e sem MXenes aos 3 e 28 dias. Os resultados demonstram um
aumento na resisténcia a compressao do concreto em ambas as idades estudadas (3
e 28 dias) com a adicdo de MXenes em relagdo ao concreto de referéncia. E provavel
que, devido ao desvio padrao elevado aos 28 dias (amostras referéncia), isso tenha
feito com que o resultado se sobrepusesse aos demais, ndo sendo possivel considerar
o0 aumento de resisténcia a compressao nessa idade. Outro motivo também seria o
comportamento caracteristico do cimento (obras especiais) utilizado, que demonstrou
um ganho de resisténcia significativo entre os 3 e 7 dias de idade. Por este motivo,
nao foi significativo o ganho de resisténcia a compressao dos concretos aos 28 dias.
O desenvolvimento da alta resisténcia inicial € conseguido pela utilizagdo de uma
dosagem diferente de calcario e argila na producédo do clinquer, bem como pela
moagem mais fina do cimento, de modo que, ao reagir com a agua, ele adquira
elevadas resisténcias, com maior velocidade (ABCP, 2002).

Os corpos de prova sem MXenes apresentaram resisténcia a compressao
media de 38 MPa aos 3 dias de idade. Ja as amostras com MXenes apresentaram
uma resisténcia a compressdo média de 44,1 MPa, o que refletiu um aumento de
15,0%, aumento considerado estatisticamente significativo. Isso se confirmou pelo
valor-p de 0,003 obtido pelo teste ANOVA para uma significancia de 5%,
considerando-se que um valor de valor-p inferior a 0,05 seja admitido como
significativo.

Os resultados obtidos a partir dos ensaios de resisténcia a compressao das
amostras com e sem MXenes apds 3 dias de cura podem ser visualizados nas Tabelas
A1 e A2 do Apéndice A e ap6s 28 dias de cura podem ser visualizados através das
tabelas A3 e A4 (Apéndice A).
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Figura 46: Resisténcia a compressao do concreto para diferentes idades (dias).

Acredita-se através dos resultados obtidos que, a adicdo de MXenes possa
trazer resultados positivos ndo apenas para argamassas de cimento, mas também
para concretos. Possivelmente, isso deva-se ao crescimento da rede de cristais, os
quais podem ter ocasionado a transformacdo da etringita desordenada em uma
distribui¢cao regular, devido a melhor coesao da matriz de cimento, onde as nanofolhas
puderam atuar como ancoragens entre os graos de cimento e agregados. Além disso,
nao se pode excluir a hipotese de que as nanofolhas de MXene, com seu tamanho
extremamente pequeno, possam ter promovido o preenchimento dos vazios entre os
agregados maiores, resultando em um aumento na resisténcia a compresséo (YIN et
al., 2015; MARCONDES et al., 2015; CHAIPANICH et al., 2010; MAKAR et al., 2005).

4.2.2 Ensaios de absorcio de agua por imersao e indice de vazios dos

concretos pesquisados

Muitos materiais, especialmente o concreto, apresentam microfissuras e poros
de diferentes tamanhos que sédo capazes de influenciar no comportamento do material
frente a agdes mecanicas. Ha de se considerar que exista uma relacao direta entre

resisténcia mecanica do concreto e sua porosidade, considerando que a acéo externa



95

do concreto frente a acdo dos desgastes possa estar relacionada com a resisténcia
mecanica e essa com a porosidade (NEVILLE, 2015). Nesse caso tornou-se
importante avaliar a porosidade dos concretos pesquisados (referéncia e com adigéao
de nanofolhas MXenes adicionados a massa de concreto). Para tal, foram realizados
ensaios de absorgdo de agua por imersao e de indice de vazios nas amostras sem
nanofolhas MXenes e com nanofolhas MXenes inseridos a massa do concreto
conforme descrito pela NBR 9778 (2005), os quais encontram-se nas Tabelas B1 e
B2 (Apéndice B).

Na Figura 47, sao representadas a absorgdo de agua por imersao e o indice de
vazios, respectivamente, para os concretos de referéncia e para aqueles com as

nanofolhas MXenes adicionadas a massa do concreto.
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Figura 47: indice de vazios e Absorgdo de agua por imersio versus tipo de adigao.

Pode-se observar através do grafico que os corpos de prova sem MXenes
apresentaram, em média, indice de vazios semelhantes aos corpos de prova com
MXenes. Os mesmos resultados médios foram obtidos para a absorgcédo de agua por
imersao onde os corpos de prova sem MXenes apresentaram resultados um pouco

superior em relacéo aos corpos de prova com adigdo. Andrade (1992) classifica os
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concretos conforme sua porosidade aparente em: i. de boa qualidade e compactos
quando a porosidade € inferior a 10 %; ii. bons, mas permeaveis e ndo adequados
para ambientes agressivos como o ambiente maritimo quando a porosidade assume
valores entre 10 % e 15 % e iii. muito permeaveis e inadequados para proteger a
armadura por longos periodos, para o caso de concreto armado quando a porosidade
€ superior a 15%. Dos resultados de indice de vazios médios obtidos (Figura 47) de
13,30 % e 13,49 % (como se pode verificar através das Tabelas B1 e B2 do apéndice
B) para os concretos com e sem MXenes, respectivamente, conclui-se que tais
concretos referéncia e com MXenes podem ser considerados concretos bons para o
uso em obras, mas permeaveis e nao adequados para o uso em ambientes
agressivos. Outro ponto a considerar € que o uso de adigado de MXenes nao promoveu
diferencas significativas em relagdo ao concreto referéncia no que se refere ao indice
de vazios e a absorgédo de agua por imerséo, o que é confirmado através das barras
de erro e valor-p de 0,97 e 0,99, respectivamente obtido pelo teste ANOVA.

Os MXenes parecem promissores para aumentar a resisténcia a compressao
de argamassas e também de concretos, principalmente nos primeiros dias de cura
conforme os resultados da Figura 46. Isto foi atribuido a uma reducao da porosidade
porque as nanofolhas podem preencher os poros de argamassas e concretos (LIN et
al., 2023), bem como podem induzir a nucleagao, considerando que a nucleacéao seja
0 processo pelo qual pequenos cristais sdo formados dentro da matriz de concreto
durante a sua solidificagao (YIN et al., 2015). No entanto, a ligeira melhoria ndo pode
ser diretamente ligada a uma reducéo da porosidade do concreto em nivel macro,
uma vez que nao foram encontradas diferengas estatisticamente significativas em
termos de indice de vazios e/ou absorgdo de agua por imersdo entre o concreto
referéncia e o concreto reforgado com nanofolhas de MXenes adicionadas a massa

do concreto.

4.2.3 Ensaios de resisténcia a abrasao

Na Figura 48 sdo mostradas algumas das amostras sendo pesadas antes e
apos os ensaios de abrasdo. Pode-se verificar que as trilhas de desgaste sdo bem

evidentes se comparado aos corpos de prova antes do desgaste.
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Figura 48: Imagem das amostras antes e apésl os desgastes de abrasao: a) corpo de prové com
MXenes antes do ensaio; b) corpo de prova com MXenes apds o ensaio; ¢) corpo de prova sem
MXenes antes do ensaio; d) corpo de prova sem MXenes apés o ensaio.

Na Tabela B3 do apéndice B sao apresentados os resultados dos ensaios de
desgaste dos corpos de prova produzidos nos ensaios de abrasdo em roda de
borracha. Na Figura 49 é representada a correlacdo da taxa de desgaste com o tipo
de abrasivo (areia) utilizado nos ensaios de desgaste por abraséao e os tipos de adigao

utilizadas nos corpos de prova ensaiados (com ou sem nanofolhas MXenes).
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Figura 49: Grafico taxa de desgaste versus tipo de abrasivo por tipo de adicdo utilizado - ensaios de
resisténcia a abrasao.

Na Figura 49 os resultados demonstram uma consideravel redugédo nas taxas
de desgaste a medida que o tamanho do abrasivo diminui. Para materiais frageis como
o concreto, quanto maiores os tamanhos dos abrasivos, menos particulas abrasivas
estdo em contato, resultando em uma menor carga normal suportada por eles. Cargas
mais elevadas por particula aumentam a suscetibilidade do material a mecanismos de
desgaste fragil, pois a carga critica para a propagacgao de trincas € mais facilmente
alcangada (COSTA et al.,, 1997). Outro ponto evidenciado pela Figura 49 é uma
tendéncia de reducéo nas taxas médias de desgaste quando o MXene ¢é adicionado a
massa do concreto para todos os trés tamanhos de grao, embora as diferencas sejam
estatisticamente significativas apenas para o abrasivo mais fino (tamanho de grao
100).

Ja era esperado uma taxa de desgaste média maior ao utilizar o abrasivo 30,
visto que o desgaste pode ser fortemente influenciado pelo tamanho do abrasivo,
conforme destacado por Silva (2008). A diferenga nos resultados de desgaste
abrasivo das amostras com os abrasivos 30, 50 e 100 foi confirmada pelo teste
ANOVA com um valor-p de 2,24 x 10-6. Para o abrasivo com granulometria 30,
embora as diferengcas ndo sejam estatisticamente significativas (p-valor = 0,64),

parece haver uma menor variabilidade entre as repeticbes para as amostras com
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MXenes, as quais também apresentaram uma média ligeiramente inferior. E
importante destacar que o abrasivo 30 (granulometria 0,59 mm) possui graos de
tamanho superior em relagao ao abrasivo 50 (granulometria 0,297 mm) e ao abrasivo
100 (granulometria 0,149 mm). Por fim, é importante comentar que houve uma
tendéncia de reducdo na taxa de desgaste média para as amostras com MXene
adicionados a massa de concreto em comparagao com as amostras sem MXene ao
usar o abrasivo 100 (Figura 50).

Na Figura 50 s&o apresentadas as imagens de Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV) mostrando elétrons secundarios dentro e fora das trilhas de
desgaste de alguns dos corpos de prova, tanto com quanto sem a incorporagao de
nanofolhas de MXenes a massa do concreto, apés 0s ensaios de desgaste por
abrasdo em roda de borracha com diferentes tamanhos de abrasivos. Pode-se
observar que o desgaste abrasivo foi fortemente influenciado pelo tamanho do
abrasivo ((HUTCHINGS & SHIPWAY, 1992; ZUM GAHR, 1987), conforme
corroborado pelos resultados de taxa de desgaste da Figura 49. Houve uma maior
evidéncia de exposi¢cao do agregado graudo dentro da trilha de desgaste quando se
utilizaram abrasivos mais grossos 30 e 50 (Figura 50.b, c, f e g), em comparagao com
o uso do abrasivo 100 (Figura 50.d e h), independentemente da presenca de
nanofolhas MXenes incorporadas a massa do concreto ou ndo. Isso pode justificar o
elevado desvio padrao observado nos ensaios com abrasivos mais grossos (30 e 50),
uma vez que, eventualmente, algum agregado graudo pode ser removido durante o
ensaio devido a perda de sustentacdo quando o agregado miudo e a matriz cimenticia
sao desgastados.

Ao comparar os corpos de prova sem nanofolhas MXenes apds os ensaios de
desgaste por abrasédo (Figuras 50.b e ¢c) com aqueles que possuem MXenes (Figuras
50.f, 50.9), ambos dentro das trilhas de desgaste, ndo foi observada diferenga visual
significativa no uso dos abrasivos 30 e 50. Em termos de resisténcia a abrasao,
quando o abrasivo € mais fino e, portanto, menos agressivo, a adicdo de MXene
melhora a resisténcia a abrasdo. Para abrasivos maiores, o dano é muito severo e,
portanto, o concreto ndo pode se beneficiar de uma morfologia mais homogénea no

micronivel.
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Referéncia

Com MXenes

Figura 50: Imagens de MEV das superficies dentro e fora da trilha: desgaste por abrasédo nos
corpos de prova referéncia: a) fora da trilha; b) abrasivo 30; c) abrasivo 50; d) abrasivo 100 e
desgaste por abrasdao nos corpos de prova Com MXenes incorporados ao concreto: e) fora da
trilha; f) abrasivo 30; g) abrasivo 50; h) abrasivo 100.

Na Figura 51, comparam-se os paréametros estatisticos de rugosidade para
ambas as amostras de concreto (com e sem nanofolhas de MXenes adicionadas a
massa) antes dos ensaios de abrasdo. A rugosidade média (Sq) foi menor para o
concreto com MXenes, mas tal diferenga nao foi estatisticamente significativa (p-valor
= 0,179). A diferenga maxima de altura pico/vale (Sz) também foi menor para o
concreto com MXenes, sugerindo uma superficie mais lisa, embora o p-valor (0,08)
tenha sido ligeiramente elevado para que essa diferenca fosse considerada
estatisticamente significativa. Por outro lado, o indice relacionado a capacidade da
topografia superficial em suportar carga (S»i) foi maior para o concreto com MXenes
adicionado a massa, indicando uma superficie com menos vazios e defeitos (p-valor
= 0,001), e provavelmente mais lisa.

Os MXenes apresentam um potencial promissor para aumentar a resisténcia a
compressado de argamassas de cimento. Nesta pesquisa, os resultados mostraram
aumento na resisténcia a compressao, principalmente nos primeiros dias de cura (3
dias), bem como aumento na resisténcia a abrasédo para ensaios com areia mais fina
(granulometria 100). A resisténcia a compressao foi comparavel aquela encontrada
na literatura quando foram utilizadas quantidades de MXenes inferiores a 0,5% na
massa do concreto (LIN et al., 2023). Embora a literatura sugira uma reducgéo da
porosidade devido a adicdo das nanoparticulas, ndo foi possivel correlacionar essa

melhoria a uma redugao de porosidade em nivel macro, considerando as medigdes
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através dos ensaios de indice de vazios e de absorg¢ao de agua por imersao, conforme
NBR 9778 (2005). No entanto, as imagens de MEV (Figura 50) e as medigdes
topograficas (Figura 51) sugerem que as superficies do concreto com adigdo de
nanofolhas de MXenes apresentaram-se mais lisas, oferecendo uma melhor

capacidade de carga.
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Figura 51: Parametros estatisticos dos concretos: a) Sq, Sz; b) Sbi

Portanto, embora a quantidade de MXenes utilizada tenha sido pequena,
mudangas no atrito entre particulas podem ter favorecido uma distribuicdo mais
uniforme durante a cura, afetando a morfologia do concreto em nivel microscépico.
Outra abordagem estaria baseada na natureza lubrificante das nanofolhas de MXenes
e seu efeito no atrito interparticulas durante a pega e o endurecimento, e
principalmente na reologia do concreto (FERNANDEZ et al., 2013). Tal efeito
lubrificante dos MXenes pode reduzir o atrito entre as particulas que compdem o
concreto e, portanto, afetar a reologia do material durante a pega, com implicagdes
mais amplas. Um exemplo disso seria durante a construgao de arranha-céus, onde na
concretagem o bombeamento do concreto para cima € muito desafiador porque a
pasta pode endurecer mesmo antes de atingir o topo do edificio. Por outro lado, o uso
das nanofolhas de MXenes e seu efeito lubrificante em pequenas adigbes ao concreto
pode ajudar a controlar a reologia durante a cura, a fim de evitar desperdicios desse
material na engenharia civil. E provavel que tanto a natureza lubrificante das
nanofolhas de MXenes, afetando a reologia das pastas, quanto o efeito nanométrico

das particulas, ajudando a nuclear a rede de cristais de etringita, desempenhem um

papel na resisténcia do concreto.
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4.3 Ensaios Realizados nos Concretos Referéncia, com MXenes Adicionados a
Massa e com MXenes Aplicados na Superficie das Amostras (1 e 5
Aplicacgoes)

4.3.1 Ensaio de resisténcia ao fretting dos concretos pesquisados

ApOs os ensaios de fretting os dados foram coletados a partir do software do
computador acoplado ao equipamento do tribémetro. Foram ensaiados 3 corpos de
prova por condicdo de ensaio e tipo de concreto pesquisado. Dos resultados obtidos
do Software foram calculadas as médias mébveis e tragcados os graficos do
comportamento do coeficiente de atrito médio (média de 3 amostras) em funcao do
tempo das condi¢cbdes de ensaio. Convém salientar que os dados foram obtidos com
uma taxa de aquisi¢céo elevada (100 Hz), resultando em um numero de pontos muito
elevado (30000 pontos e 180000 pontos para 5 e 30 minutos, respectivamente), o que
dificultava a plotagem e a visualizagdo dos graficos. Portanto, foram calculadas
médias moéveis com um intervalo de 100 pontos, plotando-se os graficos dessas
meédias moveis.

Para os ensaios de curta duragdo de 5 minutos (Figura 52.a), observou-se
grande variabilidade do atrito entre as diferentes repeticbes de cada condi¢cdo de
ensaio tanto para o concreto com MXenes quanto para os concretos com 1 e com 5
aplicagdes na superficie. Um exemplo especifico dessa variabilidade pode-se
observar para as amostras com 1 aplicacdo MXenes, onde uma das repeti¢cdes
(repeticdo 3) mostrou atrito mais baixo (entre 0,12 e 0,15), enquanto as outras duas

repeticbes mostrou uma transigao inicial de 0,12 para valores proximos a 0,3.
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Figura 52: Coeficiente de atrito versus tempo de ensaio para todos os tipos de concreto
pesquisados: a) condigdo de velocidade = 0,2 mm/s e tempo de 5 minutos (30.10%s) e b) condigio
de velocidade = 0,2 mm/s e tempo de 30 minutos (180.10%s).
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Pode-se afirmar que para os ensaios de curta duracido ndao houve diferenca
estatisticamente significativa no atrito, seja pela adi¢do ou ndo de MXenes ao concreto
ou pela aplicacédo de MXenes no concreto por drop-casting. Para verificar se tempos
mais longos de ensaio modificariam o comportamento do atrito no concreto, causado,
por exemplo, por debris de desgaste presos no contato, pela possivel formacéo de
tribofilmes ou por variagdo significativa da rugosidade, pode-se observar a Figura
52.b. Comparando-se as Figuras 52.a e 52.b, nado foi observada nenhuma transi¢ao
significativa do atrito com o aumento do tempo de ensaio para nenhum dos tipos de
concreto pesquisados. Além disso, as diferengas entre as condigdes de ensaio, seja
pela adi¢cao ou ndo de MXenes a massa de concreto ou na sua aplicagéao na superficie
por drop-casting os reultados ndo apresentaram significancia estatistica. Portanto,
para uma velocidade mais baixa de 0,2 mm/s, nao houve efeito do uso de MXenes no
atrito por fretting do concreto contra aco, seja para 5 ou 30 minutos de ensaio.

Na Figura 53 pode-se observar o coeficiente de atrito versus tempo na condigéo
de velocidade de 2 mm/s. Novamente, ndo houve transicdo no atrito em funcdo do
tempo de ensaio, comparando-se 5 minutos e 30 minutos (Figuras 53.a e 53.b). Além
disso, assim como se observou para uma menor velocidade de 0,2 mm/s, também
para a velocidade de 2 mm/s nao houve efeito significativo da presenca de MXenes
no ensaio de atrito, tanto para os concretos com nanofolhas MXenes adicionados a
massa quanto para os concretos com 1 e 5 aplicacdes na superficie. Esperava-se que
os coeficientes de atrito reduzissem com o uso de nanofolhas MXenes (concretos com
MXenes adicionados a massa e aplicados na superficie das amostras), em relagédo as
amostras de referéncia, assim como obtido na pesquisa de Rosenkranz et al., (2019).
Pode ser que a elevada pressao de contato (600MPa) e a pequena quantidade de
MXenes (0,02% em relacédo a agua de mistura do concreto) utilizada possam ter
causado um efeito especifico nas nanofolhas, levando-as a serem empurradas para
as porosidades do concreto ou para as laterais do contato, resultando em pouco efeito

no atrito.
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Figura 53: Coeficiente de atrito versus tempo de ensaio para todos os tipos de concreto

pesquisados: a) condi¢cdo de velocidade = 2 mm/s e 5 minutos (30.103s) e b) condigido de
velocidade = 2 mm/s e tempo de 30 minutos (180.103s).

Apods as medidas de massa, antes e apds 0s ensaios, foram calculadas as taxas
de desgaste médias e os desvios padrbes da média para todas as condigbes de
ensaio e tipos de concreto. Nas tabelas do Apéndice C sdo mostradas as taxas de
desgaste médias calculadas apds os ensaios de fretting nos concretos (sem MXenes,
com MXenes adicionados a massa de concreto e com MXenes aplicados as
superficies dos concretos — 1 e 5 aplicagdes pelo método drop-casting) para diferentes
condigdes de velocidade (0,2 mm/s e 2 mm/s) e tempo de ensaio (5 e 30 minutos).
Tais taxas de desgaste também sao mostradas graficamente (Figura 54 a Figura 57).

Para os ensaios com menor velocidade de deslizamento (0,2 mm/s) e menores
tempos de ensaio (5 minutos), como mostrado na Figura 54, verifica-se que, no uso
dos concretos modificados (com MXenes adicionados a massa, com 1 e 5 aplicagbes
aplicadas na superficie das amostras), ndo se pode afirmar uma redugéo na taxa de
desgaste média dos corpos de prova quando comparado ao concreto de referéncia.
Apenas no uso de 1 aplicagao de MXenes aplicados a superficie das amostras parece
ter ocorrido uma redugao na taxa de desgaste média.

Com o aumento do tempo de ensaio de 5 para 30 minutos (Figura 55), observa-
se que a taxa de desgaste média das amostras com 1 aplicagdo de MXenes a
superficie continuou sendo inferior a do concreto sem MXenes adicionados na massa,
embora essa diferenga nao seja estatisticamente significativa, conforme indicado pela
ANOVA na Tabela 12.
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Tabela 12: Valor-p entre cada tipo de concreto pesquisado e o concreto referéncia.

Condig¢odes estudadas

Com

MXenes/referéncia

1 Aplicagéo/referéncia

5 Aplicacbes/referéncia

v=0,2 mm/s; t = 5 minutos 0,821 0,075 0,709
v=0,2 mm/s; t = 30 minutos 0,635 0,147 0,030
v=2 mm/s; t = 5 minutos 0,479 0,016 0,004
v=2 mm/s; t = 30 minutos 0,263 0,863 0,260

O0Sem MX na massa Veloc.=0,2;t=5min
@1 aplic. MX na superficie Veloc.=0,2;t=5min

42

@ Com MX na massa Veloc.=0,2;t=5min
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Figura 54: Taxa de desgaste média para a condi¢gao de ensaio com velocidade = 0,2 mm/s e

tempo = 5 minutos.




106

0 Sem MX na massa Veloc.=0,2;t=30min @ Com MX na massa Veloc.=0,2;t=30min
@1 aplic. MX na superficie Veloc.=0,2;t=30min =5 aplic. MX na superficie Veloc.=0,2;t=30min

21

18

15

12

%
=
s,
i

-

.
T

Taxa de desgaste (106.kg/N.m)

Bai

(Xe]
o

S
.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-iﬁ;m“w”ﬂﬂm“m
s

P

poacEeece

0

Figura 55: Taxa de desgaste média para a condi¢do de ensaio com velocidade = 0,2 mm/s e
tempo = 30minutos.

Por outro lado, na condicdo de velocidade = 2 mm/s e tempo = 5 minutos
(Figura 56) € que a taxa de desgaste para 1 aplicagdo MXenes na superficie foi menor
que a referéncia (concretos sem MXenes adicionados na massa), e com significancia
estatistica (Tabela 12). No uso de 5 aplicagdes na superficie ambos os valores de
taxas de desgaste foram superiores as amostras sem MXenes adicionados na massa,
em condi¢ao velocidade = 0,2 mm/s e tempo = 30 minutos e velocidade = 2 mm/s e
tempo = 5 minutos, respectivamente nas Figuras 55 e 56 (Tabela 12). Um
comportamento inverso ocorreu para um tempo de ensaio de 30 minutos (Figura 57);
ou seja, as amostras com 5 aplicagées na superficie foram as que apresentaram
menores taxas de desgaste se comparadas as amostras sem MXenes adicionados na
massa, porém sem significancia estatistica (Tabela 12). No concreto com MXenes
adicionados na massa nao houve alteragdo significativa tanto para 5 minutos de
ensaio quanto para um tempo maior de 30 minutos.

Outro ponto importante que se pode observar na Figura 56 € que as taxas de
desgaste médias a condigdo de velocidade = 2 mm/s e tempo de 5 minutos foram
inferiores se comparadas a condig¢ao de v = 0,2 mm/s e tempo de ensaio de 5 minutos
(Figura 54). Isso pode estar relacionado a dois possiveis efeitos: i. o solvente n&do

tenha se evaporado completamente e promova algum feito de lubrificagdo
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hidrodindmica para as maiores velocidades; e/ou ii. a maior velocidade torna mais
dificil o escape dos debris da regido de fretting, além de tornar o contato mais
adiabatico, podendo entdo ajudar a preencher os vales da topografia com uma
tribocamada resultante de continua cominui¢cdo, aglomeracédo e transferéncia dos
debris (GUO et al., 2019; ANASORI et al.,, 2017). Consideram-se tais hipoteses
porque, com uma velocidade maior (2 mm/s), espera-se uma taxa de desgaste média
maior em relagao a velocidade de 0,2 mm/s.

Através dos resultados obtidos, verifica-se que o comportamento da taxa de
desgaste dos concretos modificados € interessante. Com uma maior velocidade e 30
minutos de ensaio (Figura 57), houve um maior efeito sobre a taxa de desgaste, o que
pode ser resultado de uma reacéo triboquimica no contato. E notério que, nesse caso,
a contribui¢ao triboquimica seja mais significativa, pois ha um maior contato entre as
superficies e uma elevacao da temperatura no local, ocasionando uma reducao das
taxas de desgaste. Essa tribocamada provavelmente possa promover o alisamento
das superficies de contato e o preenchimento de poros (ZUM GAHR, 1987).

OSem MX na massa Veloc.=2;t=5min @O Com MX na massa Veloc.=2;t=5min
=1 aplic. MX na superficie Veloc.=2;t=bmin &5 aplic. MX na superficie Veloc.=2;t=5min
9

Taxa de desgaste (105.kg/N.m)
(9]

0

Figura 56: Taxa de desgaste média para a condi¢cdo de ensaio com velocidade = 2 mm/s e
tempo = 5 minutos.
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0 Sem MX na massa Veloc.=2;t=30min @ Com MX na massa Veloc.=2;t=30min
=1 aplic. MX na superficie Veloc.=2;t=30min &5 aplic. MX na superficie Veloc.=2;t=30min

2

Taxa de desgaste (10%.kg/N.m)

0

Figura 57: Taxa de desgaste média para a condi¢ao de ensaio com velocidade = 2 mm/s e tempo
= 30 minutos.

ApoOs os ensaios de fretting as trilhas de desgaste foram analisadas em
interferdbmetro de onde se obteve as imagens das trilhas de desgaste. Para cada
condicao e tipo de concreto foram obtidas imagens 3D das superficies desgastadas
onde se pbde visualizar as regides dentro e fora das trilhas de desgaste. Na Figura 58
sdo apresentadas as superficies para cada tipo de condicdo de ensaio e concreto
pesquisado. Nessa figura, foram colocadas uma superficie exemplo tipica (1 de cada

das 3 amostras ensaiadas) por condi¢do de ensaio.
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v=0,2 mm/s; t = Sminutos v=0,2 mm/s; t =30minutos v=2 mm/s; t = 5minutos v=2 mm/s; t =30minutos

Figura 58:Superficies topograficas 3D apdés os desgastes por fretting: por tipo de ensaio
realizado e concreto utilizado: A) sem MXenes adicionado na massa; B) com MXenes adicionado
na massa; C) 1 aplicagao MXenes na superficie; D) 5 aplicagdes MXenes na superficie.

Com o uso do Software MountainsMap foram obtidos parametros topograficos
estatisticos de altura, hibridos, funcionais e indices funcionais dentro e fora das trilhas
de desgaste para todos os corpos de prova. Na Figura 58 é representado o
comportamento de cada parametro obtido através da média dos valores de superficie
dentro e fora das trilhas de desgaste para cada 3 amostras ensaiadas, por tipo de
concreto e por condigdo de velocidade (v = 0,2 mm3/s e v = 2 mm?3/s) e de tempo de
ensaio (t = 5 minutos e t = 30 minutos). Os valores numéricos que correspondem aos
graficos dessas figuras sdo apresentados nas tabelas D1 a D5 do Apéndice D.

Na Figura 59, é possivel observar o comportamento de Sq para todas as
condicdes de velocidade e tempo de ensaio. Pode-se notar que, para todos os tipos
de concreto pesquisados, a rugosidade das superficies dentro das trilhas reduziu em
comparagao com as superficies fora delas, indicando que as superficies dentro da
trilha se tornaram mais 'lisas'. Este fendmeno sugere uma grande possibilidade de que
o material arrancado esteja preenchendo os poros, resultando em uma superficie mais
lisa (ISO 25178-2, 2012; MARTINS DE OLIVEIRA JR, 2018).

Esse comportamento também € consistente com os valores de taxa de
desgaste menores observados em tempos de ensaio mais longos, conforme mostrado

na Figura 57. Durante o fretting, devido ao tamanho reduzido do movimento de
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oscilagao, os detritos ndo conseguem escapar do contato. Ao serem arrancados, eles
permanecem no contato, sofrendo cominuicdo, aglomeragdo, deformacdo e
transferéncia para a superficie, o que pode contribuir para o alisamento da superficie
e, consequentemente, para uma taxa de desgaste mais baixa (BHUSHAN, 2013; GUO
et al., 2019). A rugosidade dentro da trilha € consideravelmente menor, apresentando
uma diferenca significativa em relacao as superficies fora dela.

Por outro lado, a uma velocidade de 2 mm/s e um tempo de ensaio de 30
minutos, tanto para 1 quanto para 5 aplicagbes de MXenes na superficie, as
rugosidades parecem ser relativamente altas, indicando que as superficies sdo mais
rugosas nessas condigdes. Observa-se que a diferenga nos valores médios entre as
condigbes dentro e fora das trilhas é estatisticamente significativa para todas as
condi¢cbes de ensaio. No que diz respeito ao comportamento dentro das trilhas,
apenas a amostra com 1 aplicacdo de MXenes na superficie do concreto apresentou
valores médios de Sq com diferenga estatisticamente significativa em relagéo a
referéncia para todas as condi¢gdes de ensaio investigadas. Dentro das trilhas, as
amostras com MXenes adicionados a massa e aquelas com 5 aplicagdes na superficie
nao demonstraram diferengas estatisticamente significativas em relacao a referéncia

(consulte a Tabela 13).

Tabela 13: Andlise ANOVA das variagoes do pardmetro Sq.

Valor-p - Resultados dentro da trilha

Com MXenes/referéncia 0,4001
1 Aplicacao/referéncia 0,0067
5 Aplicacao/referéncia 0,6423

Valor-p — Dentro/fora da trilha 0,0004
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Figura 59: Parametro S, para todas as condi¢des de velocidade e tempo pesquisadas.

Na anadlise das inclinagdes das asperidades (Sdq - inclinagdo média das
irregularidades) mostrada na Figura 60, nota-se que todas as inclinagdes diminuiram
para as superficies dentro das trilhas em comparagao com as de fora das trilhas,
confirmando a observagao de que as superficies dentro das trilhas ficaram mais lisas.
Do ponto de vista estatistico, ao comparar os valores de Sdq dentro e fora da trilha,
confirma-se a existéncia de uma diferenca significativa. Entretanto, dentro da trilha,
nao ha diferenga estatisticamente significativa entre cada amostra e o concreto de
referéncia, como pode ser observado na Tabela 14 (MARTINS DE OLIVEIRA JR,
2018).

Tabela 14: Analise ANOVA das variagdes do pardmetro Sqq.
Valor-p - Resultados dentro da trilha

Com MXene/referéncia 0,4745
1 Aplicacao/referéncia 0,3362
5 Aplicagao/referéncia 0,4477

Valor-p - Dentro/fora da trilha 3.10°
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Figura 60: Parametro S4q para todas as condigoes de velocidade e tempo pesquisadas.

Na Figura 61, é apresentado o comportamento do volume de vazios (Vv) para
todas as condi¢des de ensaio. Observa-se que esse parametro, que corresponde aos
vales mais profundos, diminuiu dentro das trilhas em todas as condi¢cbes de
velocidade e tempo estudadas. Isso confirma a hipétese de que, a medida que o
material foi sendo retirado devido a agdo do desgaste, os detritos cominuidos e
aglomerados possivelmente foram transferidos, preenchendo os poros do concreto.
Essa observacéo é consistente com as hipoteses observadas nos ensaios de taxa de
desgaste (Figuras 56 e 57). Os valores-p mostrados na Tabela 15 confirmam que os
valores médios do volume de vazios dentro das trilhas sdo menores do que fora delas
para todas as condicdes de velocidade e tempo, sendo essas diferengas
estatisticamente significativas. Uma excegcdo ocorre no concreto com MXenes
adicionados a massa, com velocidade de 2 mm/s e tempo de 30 minutos, onde quase
nao houve alteracdo em relagao a referéncia.

Na média dentro das trilhas o volume de vazios ficou em torno de 2 um, sendo
que em alguns casos tal parametro ficou em torno de 0,5 ym como é caso de 5
aplicagdes nas condi¢gdes de velocidade menor (5 e 30 minutos) e condigdo de

velocidade maior de 2 mm/s e tempo de 5 minutos. Em relagdo ao volume de vazios
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dentro das trilhas no uso de concretos modificados (com MXenes adicionados a
massa, com 1 e 5 aplicagdes na superficie) ndo se obteve diferengas estatisticamente
significativas em relagédo ao concreto referéncia. Por outro lado, é possivel observar a
diferenca de valores do volume de vazios dentro e fora das trilhas, indicando uma
diminuicdo desse parametro dentro das trilhas. Essas diferengas s&o estatisticamente
significativas para todas as condi¢cdes de velocidade e tempo, 0 que sugere uma
reducao dos poros do concreto. Este fendmeno ocorre provavelmente porque o

material que esta sendo 'arrancado' pode se alojar nos poros existentes.

Tabela 15: Analise ANOVA das variagdes do parametro V..

Valor-p - Resultados dentro da trilha
Com MXenel/referéncia 0,4326
1 Aplicagao/referéncia 0,9832
5 Aplicagao/referéncia 0,3794
Valor-p - Dentro/fora da trilha 6.3.10*
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Com Mxenes Fora da trilha Com Mxenes Dentro da Trilha
1 aplicagdo Fora da trilha 1 aplicagdo Dentro da Trilha
5 aplicagGes Fora da trilha 5 aplicagbes Dentro da Trilha

Figura 61: Parametro V, para todas as condi¢gdes de velocidade e tempo pesquisadas.

Na Figura 62 pode-se verificar o parametro Sc¢j, 0 qual apresentou uma tendéncia de
reducao dentro das trilhas em relacao a fora das trilhas, considerando um aumento da
velocidade (de 0,2 para 2 mm/s) e de tempo de ensaio (de 5 para 30 minutos).

Considerando que esse parametro é o indice de material na regido intermediaria da
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curva (S¢i), que também esta associada aos poros do concreto, continua-se com a
hipétese de que o material desgastado tenha recoberto os poros com a resposta na
redugao do valor de Sgi. Isso se confirmou pelo teste ANOVA em que S¢i dentro das
trilhas em relagao fora das trilhas se mostrou significativo estatisticamente (Tabela
16). Dentro das trilhas em relacdo aos concretos modificados (com MXenes
adicionados a massa, com 1 e 5 aplicagbes na superficie) os resultados n&o se

confirmaram através do teste ANOVA

Tabela 16: Analise ANOVA das variagdes do paridmetro S..
Valor-p - Resultados dentro da trilha

Com MXene/referéncia 0,6026
1 Aplicagao/referéncia 0,4378
5 Aplicagao/referéncia 0,9829

Valor-p — Dentro/fora da trilha 0,0108
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|Sem Mxenes Fora da trilha Sem Mxenes Dentro da Trilha
Com Mxenes Fora da trilha Com Mxenes Dentro da Trilha
1 aplicacgdo Fora da trilha 1 aplicag¢do Dentro da Trilha
5 aplicagdes Fora da trilha 5 aplicacdes Dentro da Trilha

Figura 62: Parametro Scipara todas as condigdes de velocidade e tempo pesquisadas.

Para o parametro Ssk, a0 analisar-se o grafico da Figura 63, parece haver certa
variacao entre as trilhas de desgaste dentro e fora nas condi¢des pesquisadas, mas
ao analisar as barras de erro verifica-se que nao ha diferenga estatistica entre os tipos

de concreto pesquisados. Isso se confirma através de valor-p de 0,1038 (Tabela 17).
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Para uma maior velocidade, pode-se observar que os concretos referéncias parecem
apresentar alguma diferenga no valor de Sskx dentro da trilha em relagao a fora da trilha
de desgaste, porém esses valores também nao tém significancia estatistica através
da analise ANOVA. Portanto, ndo foi possivel identificar a diferenca entre os
desgastes dentro e fora das trilhas através do parametro Ssk. No uso dos concretos
modificados (com MXenes adicionados a massa, com 1 e 5 aplica¢gdes na superficie)
e com o aumento do tempo de ensaio e de velocidade pareceu promover um aumento
de Ssk, mas estas diferengas ndo foram significativas estatisticamente. Através do
parametro Ssk ndo se identificou alteragbes significativas dentro/fora da trilha e nem

no uso dos concretos modificados/concreto referéncia (Tabela 17).

Tabela 17: Analise ANOVA das variagoes do parametro Ssk.

Valor-p - Resultados dentro da trilha

Com MXene/referéncia 0,8469
1 Aplicacao/referéncia 0,7878
5 Aplicacdo/referéncia 0,7275

Valor-p - Dentro/fora da trilha 0,1038
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Sem Mxenes Fora da trilha Sem Mxenes Dentro da Trilha
4 Com Mxenes Fora da trilha Com Mxenes Dentro da Trilha
1 aplicagao Fora da trilha 1 aplicagao Dentro da Trilha
5 5 aplicagdes Fora da trilha 5 aplicagdes Dentro da Trilha

Figura 63: Parametro Ssk para todas as condi¢cdes de velocidade e tempo pesquisadas.

Na Figura 64, é apresentado o grafico referente ao parametro Sku para todas

as condigdes de velocidade (0,2 e 2 mm/s) e tempo de ensaio de 5 e 30 minutos. O
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Sku apresentou uma tendéncia de aumento dentro das trilhas em relacao a fora das
trilhas. A significancia estatistica da diferenca entre fora e dentro da trilha se confirmou
através do teste ANOVA (Tabela 18). Na condi¢ao dentro da trilha com 5 aplicagbes
MXenes na superficie para 0,2 mm/s e tempo de 30 minutos, o Sku apresentou-se um
pouco inferior em relacdo a mesma condicio dentro da trilha para 0,2 mm/s e tempo
de 5 minutos, embora ambos ainda tenham se mantido superiores a referéncia. O
mesmo se observou dentro da trilha no uso de 1 aplicacdo MXenes na superficie
(condicao de velocidade de 2 mm/s e tempo de 30 minutos), o qual reduziu em relagao
a condi¢ao dentro da trilha (velocidade de 2 mm/s e tempo de 5 minutos), embora
também tenham se mantido superiores a referéncia (Figura 64). Esses resultados,
tanto para 5 aplicagdes como para 1 aplicagdo MXenes na superficie e dentro das
trilhas, foram estatisticamente significativos. O Sku fora das trilhas de desgaste
apresentou-se reduzido com valores préximos de 3, o que mostra que essa curva se
aproxima de uma superficie Gaussiana. Por outro lado, dentro das trilhas, os valores
de Sku foram elevados porque a superficie € ndo Gaussiana, ou seja, com o desgaste
provavelmente asperidades com diferentes alturas foram geradas na superficie,
resultando em uma curva de distribuicdo de alturas mais achatada (ISO 25178-2,
2012).

Dos tipos de concretos pesquisados (com MXenes adicionados a massa, e com
1 e 5 aplicagdes na superficie) e dentro das trilhas ndo se observou diferengas

estatisticas significativas em relac&o ao concreto referéncia (Tabela 18).

Tabela 18: Analise ANOVA das variagdes do parametro Sku.
Valor-p - Resultados dentro da trilha

Com MXene/referéncia 0,8090
1 Aplicagao/referéncia 0,8006
5 Aplicacao/referéncia 0,2816

Valor-p - Dentro/fora da trilha 0,0010




117

50
45
40 T
35 -
30 |
.- 29 |
4 20 _
: 0 1l
10 - rh \ & :
BRI IE MMI | 1‘
0 : _
5 V=0,2;5min V=0,2;30min V=2;5min V=2;30min
Sem Mxenes Fora da trilha Sem Mxenes Dentro da Trilha
Com Mxenes Fora da trilha Com Mxenes Dentro da Trilha
1 aplicacao Fora da trilha 1 aplicagao Dentro da Trilha
5 aplicacoes Fora da trilha 5 aplicagbes Dentro da Trilha

Figura 64: Parametro Sk, para todas as condi¢oes de velocidade e tempo pesquisadas.

4.4 Analises de microscopia eletrénica de varredura (MEV) e espectroscopia
Raman dos concretos pesquisados

Nas analises em microscépio eletronico de varredura foi identificada a
composic¢ao, a superficie topografica, a morfologia e as associa¢des de fases a partir
da resposta da interagcdo do fino feixe de elétrons com a area e o microvolume
analisado. Da andlise das imagens obtidas de MEV foi possivel determinar os
mecanismos de desgaste envolvidos, bem com auxiliar na compreensdo do
comportamento tribologico devido a adicdo de MXenes nos concretos modificados.
Abaixo sdo mostradas algumas figuras das imagens de MEV das amostras sem
MXenes e dos concretos modificados.

Observa-se através da Figura 65 a delimitagdo das trilhas para as amostras
referéncia, 1 e 5 aplicagbes MXenes na superficie pelo método drop-casting. Na
ampliagdo das imagens pode-se visualizar as regides de fora das trilhas mais
irregulares no entorno e no interior com uma regido mais “alisada” (regiao indicada
por uma seta) que corresponde a trilha de desgaste. Observa-se que apesar das
regides dentro das trilhas serem mais lisas ainda apresentam alguns poros os quais

parecem ser remanescentes da porosidade natural do concreto.
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As trilhas dos concretos referéncia (sem MXenes) sdo maiores que dos concretos com
1 aplicacdo MXenes na superficie (comparar primeira e segunda linhas de imagens
na Figura 65). Para 5 aplicagdes MXenes na superficie (terceira linha de imagens), a
regiao de desgaste nao parece estar tao definida como as dos concretos referéncia e
com 1 aplicagdo MXenes na superficie.

A imagem de 1 aplicagdo MXenes na superficie se apresentou mais lisa,
corroborando com o valor mais baixo de Sy dentro da trilha para essa condi¢ao (Figura
59). Também, para 1 aplicagcdo MXenes na superficie ocorreu a menor de taxa de
desgaste em relagdo aos outros tipos de concreto na condi¢cdo de velocidade de 2
mm/s e tempo de ensaio de 5 minutos (Figura 56). E provavel que as nanofolhas
MXenes tenham favorecido a formagao de uma tribocamada protetora, que pode ter
ajudado a preencher os vales de topografia, resultando em um desgaste menor (ZUM
GAHR, 1987; GUO et al., 2019). Para as amostras com 5 aplicagbes MXenes na
superficie, pode-se verificar visualmente que além da regido dentro da trilha estar mais
“alisada” parece existir uma camada transferida na superficie, assim como trincas, as
quais quase nao existem para sem MXenes e 1 aplicacdo. Deve-se lembrar que no
desgaste por fretting, existe dificuldade para que os debris saiam do contato e o
mesmo podem ter um importante papel na formacao de tribocamadas. Inclusive a
literatura mostra com frequéncia que tribocamadas mais espessas tendem a trincar
(FERNANDEZ et al., 2013). A aplicagédo MXenes por drop-casting na superficie parece
ter contribuido para uma maior aglomeragao dos debris no contato. Inicialmente, isso
pode ter sido o responsavel por uma maior taxa de desgaste nos ensaios com menor
velocidade e tempo (Figura 54), devido a abrasao promovida pelos debris. Com o
aumento da velocidade e do tempo de ensaio, o aumento da temperatura do contato
provavelmente possa ter contribuido para a formacdo de uma tribocamada com
caracteristicas auto-lubrificantes devido a presenca dos MXenes, mais lisa e protetora,

levando a menor taxa de desgaste entre todas as amostras (Figura 57).
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Figura 65: Microscopia eletrénica de varredura (MEV) das amstras, elétrons secundarios (SE)
das trilhas para as diferentes condigcdes de teste: as diferentes colunas correspondem a

aumentos crescentes.

Na Figura 66 sdo mostradas as imagens de MEV dos contracorpos que
deslizaram em relagao as diferentes amostras: referéncia (sem MXenes), 1 aplicagéo
e 5 aplicagbes MXenes na superficie. Nessa figura, as diferentes colunas
correspondem a diferentes aumentos e as linhas correspondem as diferentes
amostras. Para cada condicdo, sdo mostradas tanto as imagens de elétrons
secundarios (SE), que dao contraste de topografia, quanto imagens de elétrons
retroespalhados (BSE), que dao contraste de composi¢ao quimica. Para todos os
contracorpos, o desgaste mostrado pelas imagens SE foi negligenciavel. Porém, as
imagens BSE identificaram claramente a presenga de material transferido de
coloracédo escura e, portanto, menor numero atdmico. Observa-se que o0s
contracorpos que deslizaram sobre as amostras com 5 aplicagbes MXenes na
superficie (terceira linha) apresentaram menor quantidade de material transferido
quando comparados aos que deslizaram sobre amostras com 1 aplicagao MXenes na

superficie (segunda linha).
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Figura 66: Microscopia eletré-r'ii-éégﬂae varreura (MEV) dos contracorpds para as diferentes
condicoes de teste: as diferentes colunas correspondem a aumentos crescentes — a) SE; b) BSE;
c) SE e d) BSE.

A menor transferéncia de material foi para os contracorpos no uso do concreto
referéncia (Figura 66.c: sem MXenes) com menor dano na superficie, onde debris ndo
se aglomeram no local. Ja no uso dos concretos modificados parece que os MXenes
promoveram a aglomeragao dos debris, os quais foram parcialmente transferidos para
o contracorpo. Provavelmente as nanofolhas MXenes ocasionaram um menor
arrancamento de material e mais producédo de uma tribocamada dentro das trilhas de
desgaste. Deve-se considerar que o material aderido a superficie dos contracorpos
representados pelas regides escuras nas imagens BSE da Figura 66, sejam dos
componentes do concreto e/ou das nanofolhas MXenes (Ca, Ti, C, N, Al, Mg, K, Na,
Si, S), os quais sao confirmados, pois ambos possuem elementos quimicos com um
numero atdbmico inferior ao dos contracorpos (ferro). Essa verificagdo confirma que
existe material aderido a superficie no contato; isso € mais evidente no uso de 1
aplicacao MXenes na superficie, inclusive em relagao a referéncia (sem MXenes), o

que sugere que as nanofolhas MXenes tenham contribuido com um efeito lubrificante
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no local. Isso justifica os valores de taxa de desgaste menores para 1 aplicacéo na
superficie em um tempo de ensaio maior de 30 minutos (Figura 54).

Na Figura 67.a, é apresentada a imagem SE de uma amostra referéncia (sem
nanofolhas MXenes na superficie), e na Figura 67.b é apresentado um dos espectros
EDS dentro da trilha de desgaste dessa condicdo de amostra. De acordo com o
espectro 1 (Figura 67.b) pode-se observar que os elementos encontrados fazem parte
da composicdo quimica esperada para o concreto. Portanto, ndo se observou
diferengas significativas de composi¢cao ocasionadas pelo desgaste por fretting
(dentro e fora das trilhas). O ouro (Au) encontrado em todos os espectros corresponde
a deposicao por sputtering (deposi¢cao catddica onde ocorre a deposi¢ao de filmes
finos em substratos sélidos) necessaria para tornar as amostras condutoras na

obtengao das imagens EDS/MEV.
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Figura 67: Espectroscopia de raios-X por energia dispersiva (EDS/MEV): a) imagem SE; b)
espectros EDS — amostra sem MXenes.
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Na Figura 68.a, é apresentada a imagem SE de uma amostra com 1 aplicagao
MXenes na superficie, e na Figura 68.b € apresentado um dos espectros EDS dentro
da trilha de desgaste dessa condi¢ao. De acordo com o espectro 13 (Figura 68.b) ha
uma pequena quantidade de (Ti) titdnio, que € um dos elementos preponderantes nas
nanofolhas MXenes. O mesmo elemento de titanio se observou para o espectro 6
(dentro da trilha). Na Figura 68.a, os espectros 13, 14, 16, 20 e 21 correspondem a
regides dentro da trilha, enquanto os espectros 17, 18 e 19 correspondem a pontos

fora das trilhas de desgaste.

W Espectro 13
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Figura 68: Espectroscopia de raios-X por energia dispersiva (EDS/MEV): a) imagem SE; b)
espectros EDS — amostra 1 aplicagao.

Na Figura 69.a, os espectros 1, 2, 3, 6 e 10 correspondem a dentro da trilha,
enquanto os espectros 4 e 5 correspondem a pontos fora das trilhas de desgaste. No

espectro 2 (dentro da trilha) (Figura 69.b), foi encontrado nitrogénio, o que pode indicar
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que esse componente seja das nanofolhas MXenes, pois esse elemento nao faz parte
da composig¢do do concreto ou do contracorpo de ago. No entanto, é importante
salientar que a areia e a brita zero (componentes do concreto) podem conter pequenas

quantidades de impurezas como o nitrogénio, mas em quantidades muito pequenas.

Figura 69: Espectroscopia de raios-X por energia dispersiva (EDS/MEV): a) imagem SE; b)
espectros EDS — amostra 1 aplicagao.

Na Figura 70.a, é apresentada a imagem SE de uma amostra com 5 aplicagdes
MXenes e na Figura 70.b é apresentado um dos espectros EDS dentro da trilha de
desgaste. De acordo com o espectro 5 (Figura 70.b), ha uma pequena quantidade de
(Ti) titAnio, que € um dos elementos preponderantes nas nanofolhas MXenes. O
mesmo elemento de titanio se observou para o espectro 9 (dentro da trilha). Na Figura
69.a, os espectros 3, 5 e 7 e 9 foram obtidos dentro da trilha, enquanto os espectros

2, 4 e 11 foram obtidos fora da trilha.
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Figura 70: Espectroscopia de energia dispersiva de raios-X (EDS): a) imagem SE; b) espectros
EDS — amostra 5 aplicagoes.

Através dos espectros analisados € possivel confirmar a hipotese que a
aplicacdo de MXenes por drop-casting na superficie possa ocasionar um menor
arrancamento de material e mais alisamento da superficie de desgaste, o que pode
ser o resultado da formagao de uma tribocamada no local do desgaste (ZUM GAHR,
1987; GUO et al., 2019).

Na Figura 71 sao mostrados os espectros Raman obtidos em diferentes
regides, tanto dentro quanto fora da trilha. Para todas as amostras, tanto fora da trilha
quanto na interface (regido que delimita a area dentro e fora do desgaste) e dentro da
trilha de desgaste, nao houve diferenga nos picos identificados. Isso pode ter ocorrido
por dois motivos: i. a quantidade de MXenes na trilha pode ser muito pequena para
ser identificada nos espectros, e/ou o tipo de laser (argbnio com comprimento de onda
de 514,5 nm) utilizado; ii. ou o aumento utilizado (20x) considerando-se que a
visualizagdo dos picos também pode ser afetada pelo tipo de aumento utilizado nas
analises (SARYCHEVA & GOGOTSI, 2020). Embora, se considere mais provavel que
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tenha sido devido a quantidade reduzida de nanofolhas MXenes utilizadas na

composi¢ao dos concretos modificados.
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Figura 71: Raman de concreto modificado pela adicdo de nanofolhas MXenes & massa das
amostras - aumento de 20x: a) fora da trilha; b) Interface; c) Dentro da trilha.



5 Consideragoes finais

Apenas nos ensaios mecanicos de resisténcia a compressao realizados aos 3
dias, nas amostras com nanofolhas MXenes adicionadas a massa, foi observado um
aumento de 15,0% na resisténcia a compressao em relagao a referéncia.

Dos ensaios de absor¢cdo de agua e de indice de vazios realizados pelo
Principio de Arquimedes (PA), o uso de nanofolhas de MXenes adicionadas a massa
nao promoveu diferengas significativas em relagéo a referéncia.

E possivel observar que o desgaste por abrasdo foi fortemente influenciado
pelo tamanho do abrasivo utilizado. Nos ensaios de desgaste por abrasao, o uso do
abrasivo 30 foi 0 que ocasionou a maior taxa de desgaste média entre todos os corpos
de prova ensaiados, independentemente da adi¢ao ou ndo de nanofolhas de MXenes
a massa do concreto. Com o uso do abrasivo 50, o desgaste nao foi alterado pela
adicdo ou ndo de MXenes. Ja com o uso do abrasivo 100, a taxa de desgaste média
foi menor para as amostras com MXenes adicionados a massa em comparagao com
a referéncia. Isso justifica as imagens oticas, nas quais se visualizou uma maior
evidéncia de exposi¢cdo do agregado graudo dentro da trilha de desgaste com os
abrasivos mais grosseiros (30 e 50) em comparagdo com o abrasivo 100.

Dos coeficientes de atrito obtidos nos ensaios de fretting, seja para tempos de ensaio
curtos (5 minutos) ou mais longos (30 minutos), seja para menor ou maior velocidade
(0,2 e 2 mm/s, respectivamente), observou-se grande variabilidade entre as diferentes
repeticdes. Ou seja, ndo houve diferenca estatistica significativa no atrito para as
condicdes de ensaio e concreto pesquisadas. Provavelmente, a elevada presséo de
contato (600 MPa) e a pequena quantidade de MXenes utilizada tenham impulsionado
os debris para as porosidades do concreto ou para as laterais do contato, produzindo
tal efeito no atrito. Nos ensaios de desgaste por fretting na condicdo de menor
velocidade e tempo de ensaio de 5 minutos, ndo se pdde afirmar que a taxa de
desgaste média reduziu no uso dos concretos modificados em relagédo a referéncia,
exceto no uso de 1 aplicagdo de MXenes na superficie, no qual parece ter reduzido a
uma velocidade menor de 0,2 mm/s, continuando a reduzir com o aumento da

velocidade (2 mm/s e tempo de 5 minutos)
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Por outro lado, no uso de 5 aplicagdes de MXenes na superficie, observou-se
uma tendéncia de aumento da taxa de desgaste, que voltou a reduzir na velocidade e
tempo de ensaio maiores (v = 2 mm/s e tempo = 30 minutos). Nas amostras com
MXenes adicionados a massa, nao houve alteragao significativa da taxa de desgaste
meédia nas condi¢cdes de ensaio estudadas.

Dos gréficos, as taxas de desgaste médias parecem ter sido maiores para uma
condicdo de menor velocidade. Ou seja, na condigdo de velocidade de 2 mm/s, as
taxas de desgaste foram inferiores se comparadas a condigao de 0,2 mm/s, em ambos
os ensaios de 5 e 30 minutos. Nesse caso, € possivel que o0 solvente ndo tenha
evaporado completamente e tenha promovido um efeito de lubrificagdo hidrodinamica,
ou que a maior velocidade possa ter dificultado o escape dos debris da regiao de
fretting, além de tornar o contato mais adiabatico, favorecendo a formacado de uma
tribocamada protetora, que pode ajudar a preencher os vales da topografia, resultando
em um desgaste menor.

Dos parametros topograficos, a rugosidade das superficies (Sg) para todos os
tipos de concreto reduziu dentro das trilhas em comparacao a fora da trilha. Dentro
das trilhas, apenas a amostra com 1 aplicagao na superficie € que apresentou Sq
medio com a tendéncia de redugao em tempos de 5 minutos de ensaio em relagao ao
de referéncia. Isso se confirmou na analise dos parametros Sqq, Vv, Sci, Sku. NOS
resultados obtidos para as outras condigdes de ensaio e tipos de concreto, nédo se
observou uma tendéncia clara no comportamento dos parametros topograficos.

Nas imagens de MEV as trilhas sem MXenes (concreto referéncia) foram
maiores que a do concreto com 1 aplicagdo drop-casting na superficie. Para as
amostras com 5 aplicagdes de MXenes na superficie, a regido de desgaste nao ficou
tdo definida como as dos concretos sem MXenes (referéncia) e com 1 aplicagéo de
MXenes na superficie. A imagem com 1 aplicagdo na superficie apresentou-se mais
lisa, assim como para as amostras com 5 aplicagdes, com uma camada transferida
na superficie e com trincas, as quais quase nao foram visualizadas no concreto sem
MXenes (referéncia) e 1 aplicagdo de MXenes na superficie.

No uso dos concretos modificados (referéncia, 1 e 5 aplicagées nanofolhas de
MXenes na superficie) os MXenes promoveram uma aglomeragao dos debris, os
quais foram parcialmente transferidos para o contracorpo. Isso se confirmou através
dos espectros EDS nos quais as amostras com 1 e 5 aplicagdes MXenes na superficie

apresentaram pequenas quantidades de titanio (Ti) dentro das trilhas, demonstrando
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que as nanofolhas MXenes ficaram aderidas ao contato, confirmando sua atuacao
como lubrificante local para contribuir na redugéao do desgaste. Dos espectros Raman
fora da trilha, na interface e dentro das trilhas de desgaste, ndo se observou diferenga
nos picos identificados, provavelmente devido a quantidade reduzida de MXenes, que

pode nao ter sido suficiente para identificar as nanofolhas de MXenes.

5.1 Conclusoes

- A adicdo de nanofolhas de MXenes a massa dos concretos demonstrou a
capacidade de promover um ganho de resisténcia nas primeiras idades. Este aumento
de resisténcia parece nao ser atribuivel a reducdo de poros, como indicado pelos
ensaios de indice de vazios e absorgdo de agua, que nao registraram alteragdes
significativas na porosidade do material. E provavel que as nanofolhas de MXenes,
quando adicionadas a massa do concreto, melhorem a coesédo da matriz de cimento,
atuando como ancoragens entre os graos de cimento e os agregados (YIN et al., 2015)
- No que diz respeito ao desgaste, observou-se um melhor desempenho quando as
nanofolhas de MXenes foram adicionadas a massa do concreto, especialmente em
relacdo a taxa de desgaste média quando expostas a abrasivos menos agressivos
(#100) e com uma menor exposi¢cao de agregado graudo;

- Nos ensaios de fretting, tanto a adicado de nanofolhas de MXenes a massa do
concreto quanto a sua deposigado na superficie ndo apresentaram efeito significativo
sobre os coeficientes de atrito. Isso provavelmente deveu-se a alta pressao de contato
(600 MPa) e/ou a pequena quantidade de MXenes utilizada;

- Em relacéo as taxas de desgaste média, apenas as amostras com 1 aplicagao de
nanofolhas de MXenes na superficie do concreto pareceram contribuir para um melhor
desempenho, resultando em uma redugao das taxas de desgaste médias;

- Analisando os parametros topograficos, observou-se que a rugosidade das
superficies (Sq) reduziu-se dentro da trilha em comparagdo com fora da trilha para
todos os tipos de concreto estudados. Somente a amostra com 1 aplicacdo de
nanofolhas de MXenes na superficie do concreto apresentou médias de Sq com
tendéncia de reducdo em tempos de 5 minutos, o que foi confirmado pela analise dos

parametros Sdq, Vv, Sci e Sku;
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- Com base nos resultados das taxas de desgaste média e nas imagens de
microscopia eletrénica de varredura (MEV), a superficie com 1 aplicagdo de
nanofolhas de MXenes foi a que se apresentou mais lisa e com melhor definigao
quando comparada com as superficies dos concretos de referéncia e com 5
aplicacdes na superficie.

- Embora a quantidade de MXenes utilizada tenha sido pequena, mudancas no atrito
entre particulas podem ter favorecido uma distribuicdo mais uniforme durante a cura,
afetando a morfologia do concreto em nivel microscépico. E provavel que tanto a
natureza lubrificante das nanofolhas de MXenes, afetando a reologia das pastas,
quanto o efeito nanométrico das particulas, ajudando a nuclear a rede de cristais de
etringita, tenham desempenhado um papel na resisténcia do concreto. Os resultados
mostraram uma melhora entre 15 e 20% na resisténcia a compresséo com a adigéo
de MXenes, mas as diferengas foram estatisticamente significativas apenas apos 3
dias de cura. O reforgo com Mxenes também tendeu a aumentar a resisténcia a
abrasdo do concreto, particularmente para abrasivos mais finos (#100). No entanto,
esse aumento na resisténcia a compressao e a abrasao nao foi associado a mudancgas
na macroporosidade do concreto. No nivel micro, as superficies com Mxenes
apresentaram-se mais lisas, evidenciando um fluxo mais facil da pasta de concreto
durante a pega. A natureza lubrificante das nanofolhas de MXenes aparentemente
reduziu o atrito entre particulas, melhorando a microtopografia do concreto.

- Para todos os tipos de concreto, a rugosidade das superficies dentro das trilhas
reduziu em comparagao com as superficies fora delas, indicando que as superficies
dentro da trilha se tornaram mais 'lisas'. Este fendbmeno sugere uma grande
possibilidade de que o material arrancado esteja preenchendo os poros, resultando
em uma superficie mais lisa. Esse comportamento também €& consistente com os
valores de taxa de desgaste menores observados em tempos de ensaio mais longos.
Durante o fretting, devido ao tamanho reduzido do movimento de oscilagao, os detritos
nao conseguem escapar do contato. Ao serem arrancados, eles permaneceram no
contato, sofrendo cominuigdo, aglomeragdo, deformagdo e transferéncia para a
superficie, o0 que pode contribuir para o alisamento da superficie e,
consequentemente, para uma taxa de desgaste mais baixa. A rugosidade dentro da
trilha é consideravelmente menor, apresentando uma diferenca significativa em

relacao as superficies fora dela.
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5.2 Sugestoes para trabalhos futuros

Durante a realizagdo desta pesquisa surgiram novos questionamentos sobre o
percentual de adicdo de nanofolhas MXenes ideal a ser adicionado a massa de
concreto e para a aplicagao a superficie pelo método drop-casting, e como isso se
relacionou com as respostas obtidas nas taxas de desgaste por abrasao e por fretting.
Logo novas pesquisas nesta linha podem ser feitas no sentido de tentar obter menor

dispersao dos resultados, tais como:

- Seria interessante aumentar o numero de amostras para 5 corpos de prova em todos
0S ensaios, tanto para os ensaios mecanicos de resisténcia a compressao, quanto
para os ensaios de desgaste por abraséo e por fretting, bem como para os ensaios de
porosidade no sentido de tentar minimizar a heterogeneidade das amostras. Além
disso, poderia ser utilizado um contato em linha, com um contra-corpo cilindrico
alinhado formando uma linha de contato, o que aumentaria significativamente a area

analisada e minimizaria a questdo da heterogeneidade das amostras.

- Em relacdo aos ensaios mecanicos de resisténcia a compressao nos concretos,
tanto para as amostras com MXenes adicionados a massa quanto para aquelas sem
a adicao de nanofolhas de MXenes, seria interessante conduzir ensaios com
diferentes percentuais de adicdo de MXenes. Isso seria feito na tentativa de identificar
qual percentual seria ideal para alcangar um ganho de resisténcia a compressao

significativo também aos 28 dias;

- Outro ponto importante a ser analisado seria o custo/beneficio da adicdo de
nanofolhas de MXenes a massa do concreto e da sua deposicao na superficie,

levando em consideracao o seu elevado custo.

- Dada a resposta da taxa de desgaste média para 1 aplicacdo de nanofolhas de
MXenes na superficie do concreto, seria interessante realizar ensaios de desgaste por
fretting com a mesma quantidade de aplicacdo, mas em percentuais diferentes de
nanofolhas de MXenes do que os utilizados nesta pesquisa, tanto para 1 aplicagao
quanto para 5 aplicacdes na superficie. E possivel que a utilizacdo de outros

percentuais de nanofolhas de MXenes misturados na solucéo a ser aplicada por drop-
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casting na superficie dos concretos possa proporcionar resultados mais significativos

na reducao da taxa de desgaste por fretting.
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Apéndice A — Resultados obtidos dos ensaios de resisténcia a compressao

(concretos referéncia e com adicao de nanofolhas MXenes a massa).

Tabela A1: Resisténcia a compressao dos concretos sem nanofolhas MXenes - 3 dias de

cura.

Area (m?) Carga (kN) Resisténcia (MPa)

CP1 0,00785 305200 38,88
CP2 0,00785 296800 37,81
CP3 0,00785 300800 38,32
Média (MPa) = 38,34
Desvio Padrao = 0,54

Tabela A2: Resisténcia a compressao dos concretos com nanofolhas MXenes - 3 dias de

cura.

Area (m?) Carga (kN) Resisténcia (MPa)

CP1 0,00785 351700 44,80
CcpP2 0,00785 354000 45,10
CP3 0,00785 333100 42,43
Média (MPa) = 44,11
Desvio Padrdo = 1,46

Tabela A3: Resisténcia a compressao dos concretos sem nanofolhas MXenes - 28 dias de

cura.

Area (m?) Carga(kN)  Resisténcia (MPa)
CP1 0,01 400100,00 50,97
CP2 0,01 359500,00 45,80
CP3 0,00 51100,00 31,65
Média (MPa) = 42,80
Desvio Padrao = 10,00

Tabela A4: Resisténcia a compresséao dos concretos com nanofolhas MXenes - 28 dias de cura.

Area (m?)  Carga (kN) Resisténcia (MPa)
CP1 0,01 410600,00 52,31
CP2 0,01 375200,00 47,80
CP3 0,01 428600,00 54,60
Média (MPa) = 51,57

Desvio Padrao = 3,46
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Apéndice B — Resultados obtidos dos ensaios de absorcao de agua por
imersao, indice de vazios e taxas de desgaste por abrasdo (concretos
referéncia e com adicdo de nanofolhas MXenes a massa).

Tabela B1: Valores de Absorcao de agua por imersao e indice de vazios das amostras com
MXenes.

Amostras Massa Massa Massa saturada Absorc¢do de agua indice de
seca (g) saturada (g) submersa (g) por imersdo (%) vazios (%)
Corpo de prova 1 114,70 121,61 70,96 6,02 13,64
Corpo de prova 2 115,42 122,02 71,22 5,72 12,99
Corpo de prova 3 121,20 128,28 74,91 5,84 13,27
Valores Médios = 5,86 13,30
Desvio Padrdo = 0,154 0,327

Tabela B2: Valores de Absorcido de agua por imersao e indice de vazios das amostras sem
MXenes.

Amostras Massa Massa Massa saturada Absorgdo de dgua indice de

seca (g) saturada (g) submersa (g) por imersdo (%) vazios (%)
Corpo de prova 1 124,44 132,09 77,20 6,15 13,94
Corpo de prova 2 118,46 125,35 73,51 5,82 13,29
Corpo de prova 3 126,01 133,34 77,94 5,82 13,23
Valores Médios = 5,93 13,49
Desvio Padrdo = 0,191 0,391

Tabela B3: Taxas de desgaste dos corpos de prova com e sem adi¢gao de nanofolhas

MXenes.
Taxa Desgaste Taxa Desgaste Taxa Desgaste Taxa Desgaste
Taxa Desgaste (mg/N.m) Taxa Desgaste (mg/N.m) {mg/N.m) {mg/N.m) (mg/N.m) {mg/N.m)
Taxa de
desgaste | Areia30 1968230 . BO20%6  anigsg 0603165 pigsg 0589762 preiaqgp 0187651 reia 1 0-268074
CP com 1,380579 sem MXene 1595037  CPcom 576358 CPsem (495936 CPcom 268074 CPsem 0268074
Mxene MXene Mxene Mxene Mxene
1,380579 1,273349 0,509340 0.603165 0.214459 0.268074
Taxa de Areia 30 Arsia 30 CP Areia 50 Areia 50 Areia 100 Areia 100
desgate CP com 1,443129 e Mot 1.510147 CPcom 0562954 CPsem 0562954 CPcom 0223395 CPsem 0.268074
médio Miene MXene Miene Mxene Mxene
Desvio Areia 30 Arsia 30 CP Areia 50 Areia 50 Areia 100 Areia 100
padrao CP com 0,088460 sem Mins 0,169662 CPcom 0039459 CPsem 0047704 CPcom 0033435 CPsem 9,002E-15

médio Mxene MXene M¥Xene MXene Mxene




142

Apéndice C — Taxas de desgaste versus condicdo de velocidade e tempo de

ensaio (concretos referéncia, com adicao de nanofolhas MXenes a massa,

com 1 e 5 aplicacoes de nanofolhas MXenes na superficie).

Tabela C1: Taxas de desgaste média e desvio padrao para a condig¢dao: v= 0,2 mm/s e
tempo de 5 minutos das amostras com e sem MXenes e para 1 e 5 aplicagées MXenes

por drop-casting.

Amostras sem MXenes

Taxa de
Tempo Velocidade=0,2 mm/s desgaste (10
Kg/N.m)
Peso inicial Peso Final
=5 CPSEM 1=123,23 CPSEM 1= 123,20 33,3
minutos CPSEM 2=123,20 CPSEM 2=123,17 33,3
CPSEM 3=122,84 CPSEM 3=122,84 9,8
Média taxa de desgaste (10°® Kg/N.m) 25,5
Desvio Padrdo da taxa de desgaste (10 Kg/N.m) 13,6
Amostras com MXenes
Taxa de
Tempo Velocidade=0,2 desgaste (10
Kg/N.m)
Peso inicial Peso Final
CPCOM 1=118,19 CPCOM 1=118,18 11,1
mfn=ufos CPCOM 2=118,04 CPCOM 2=118,03 11,1
CPCOM 3=117,75 CPCOM 3=117,71 44,4
Média taxa de desgaste (10 Kg/N.m) 22,2
Desvio Padrdo perda de massa (10° Kg/N.m) 19,2
Amostras com 1 aplicagao MXenes
Taxa de
Tempo Velocidade=0,2 desgaste (10
Kg/N.m)
Peso inicial Peso Final
CP11=109,60 CP11=109,60 7,8
mfnzufos CP12=109,61 CP12= 109,60 6,7
CP13=109,60 CP13=109,60 5,6
Média taxa de desgaste (10°® Kg/N.m) 6,7
Desvio Padrdo perda de massa (10 Kg/N.m) 1,1
Amostras com 5 aplicacdes MXenes
Taxa de
Tempo Velocidade=0,2 desgaste (10
Kg/N.m)
Peso inicial Peso Final
CP51=106,79 CP51=106,76 27
F => CP52=106,76 CP52=106,73 40
minutos
CP53=106,73 CP53=106,71 21
Média taxa de desgaste (10 Kg/N.m) 29,3
Desvio Padrdo perda de massa (10 Kg/N.m) 9,7
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Tabela C2: Taxas de desgaste média e desvio padrdao para a condigao: v= 0,2 mm/s e
tempo de 30 minutos das amostras com e sem MXenes e para 1 e 5 aplicagcées MXenes
por drop-casting.

Amostras sem MXenes

Peso corpo antes e apds o fretting (g)

Taxa de
Tempo Velocidade=0,2 mm/s desgaste (10
Kg/N.m)
Peso inicial Peso Final
CPSEM 4= 122,92 CPSEM 4= 122,90 4,35
t.= 30 CPSEM 5=123,17 CPSEM 5= 123,100 12,9
minutos
CPSEM 6= 122,90 CPSEM 6= 122,88 3,07
Média taxa de desgaste (10 Kg/N.m) 6,7
Desvio Padrdo perda de massa (10 Kg/N.m) 5,3
Amostras com MXenes
Taxa de
Tempo Velocidade=0,2 desgaste (10
Kg/N.m)
Peso inicial Peso Final
CPCOM 4= 117,94 CPCOM 4= 117,92 4,8
rr;[ir=1u3t(())s CPCOM 5=118,18 CPCOM 5=118,06 22,2
CPCOM 6=118,0 CPCOM 6=118,04 3,7
Média taxa de desgaste (10 Kg/N.m) 10,2
Desvio Padrdo perda de massa (10 Kg/N.m) 10,4
Amostras com 1 aplicagdo MXenes
Taxa de
Tempo Velocidade=0,2 desgaste (10
Kg/N.m)
Peso inicial Peso Final
CP14=109,21 CP14=109,20 1,1
t.= 30 CP15=109,20 CP15=109,20 1,3
minutos
CP16= 109,20 CP16=109,19 1,3
Média taxa de desgaste (10 Kg/N.m) 1,2
Desvio Padrdo perda de massa (10 Kg/N.m) 0,1
Amostras com 5 aplicagées MXenes
Taxa de
Tempo Velocidade=0,2 desgaste (10
Kg/N.m)
Peso inicial Peso Final
CP54= 106,98 CP54= 106,89 17
nfi;u?’t?)s CP55= 106,89 CP55= 106,79 19
CP56= 106,99 CP56=106,91 16
Média taxa de desgaste (10°® Kg/N.m) 17,3
Desvio Padrdo perda de massa (10 Kg/N.m) 1,5
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Tabela C3: Taxas de desgaste média e desvio padrao para a condi¢gdo: v= 2 mm/s e tempo de 5
minutos das amostras com e sem MXenes e para 1 e 5 aplicagoes MXenes por drop-casting.

Amostras sem MXenes

Taxa de
Tempo Velocidade=2 desgaste (10
Kg/N.m)
Peso inicial Peso Final
CPSEM 7= 122,84 CPSEM 7=122,80 3,9
mJicnzufos CPSEM 8=122,80 CPSEM 8= 122,75 5,6
CPSEM 9= 122,75 CPSEM 9= 122,72 3,3
Média taxa de desgaste (10° Kg/N.m) 4,3
Desvio Padrdo perda de massa (10 Kg/N.m) 1,2
Amostras com MXenes
Taxa de
Tempo Velocidade=2 desgaste (10
Kg/N.m)
Peso inicial Peso Final
CPCOM 7= 117,92 CPCOM 7= 117,85 8,7
mJi[nzufos CPCOM 8=117,84 CPCOM 8=117,82 2,8
CPCOM 9=117,80 CPCOM 9=117,75 5,6
Média taxa de desgaste (10 Kg/N.m) 5,7
Desvio Padrdo perda de massa (10 Kg/N.m) 3,0
Amostras com 1 aplicagdo MXenes
Taxa de
Tempo Velocidade=2 desgaste (10
Kg/N.m)
Peso inicial Peso Final
CP17=109,15 CP17=109,15 1,4
mfnzufos CP18=109,15 CP18=109,13 1,7
CP19=109,13 CP19=109,13 1,4
Média taxa de desgaste (10° Kg/N.m) 1,5
Desvio Padrdo perda de massa (10 Kg/N.m) 0,2
Amostras com 5 aplicacdes MXenes
Taxa de
Velocidade=2 desgaste (10
Tempo Kg/N.m)
Peso inicial Peso Final
mfnzui’os CP57= 106,65 CP57= 106,65 0,1
CP58=106,65 CP58=106,65 0,2
CP59=106,65 CP59=106,65 0,1
Média taxa de desgaste (10 Kg/N.m) 0,1

Desvio Padrdo perda de massa (10 Kg/N.m) 0,1
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Tabela C4: Taxas de desgaste média e desvio padrao para a condigdao: v=2 mm/s e tempo de 30
minutos das amostras com e sem MXenes e para 1 e 5 aplicagoes MXenes por drop-casting.

Amostras sem MXenes

Taxa de
Tempo Velocidade=2 desgaste (10
Kg/N.m)
Peso inicial Peso Final
CPSEM 10=122,72 CPSEM 10=122,69 0,6
n:i:u%ctc))s CPSEM 11=122,69 CPSEM 11=122,61 1,5
CPSEM 12=122,61 CPSEM 12=122,60 0,3
Média taxa de desgaste (10 Kg/N.m) 0,8
Desvio Padrdo perda de massa (10 Kg/N.m) 0,6
Amostras com MXenes
Taxa de
Tempo Velocidade=2 desgaste (10
Kg/N.m)
Peso inicial Peso Final
CPCOM 10=117,71 CPCOM 10=117,60 2
n:ir=1u3t(())s CPCOM 11=117,60 CPCOM 11=117,53 1,3
CPCOM 12= 117,53  CPCOM 12= 117,48 0,9
Média taxa de desgaste (10 Kg/N.m) 1,4
Desvio Padrdo perda de massa (10° Kg/N.m) 0,5
Amostras com 1 aplicagao MXenes
Taxa de
Tempo Velocidade=2 desgaste (10
Kg/N.m)
Peso inicial Peso Final
CP110=109,24 CP110=109,20 0,7
rr;cir:1u3t(())s CP111=109,20 CP111=109,17 0,5
CP112=109,20 CP112=109,15 0,9
Média taxa de desgaste (10 Kg/N.m) 0,71
Desvio Padrdo perda de massa (10 Kg/N.m) 0,19
Amostras com 5 aplicagées MXenes
Taxa de
Velocidade=2 desgaste (10
Tempo Kg/N.m)
Peso inicial Peso Final
CP510= 106,70 CP510= 106,68 0,3
n:ir=1u3t(())s CP511= 106,68 CP511= 106,67 0,3
CP512= 106,67 CP512= 106,65 0,3
Média taxa de desgaste (10 Kg/N.m) 0,3
Desvio Padrdo perda de massa (10 Kg/N.m) 0,02

Fonte: Autoria prépria.
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Apéndice D — Parametros topograficos versus condicdao de velocidade e
tempo de ensaio (concretos referéncia, com adicao de nanofolhas MXenes
a massa, com 1 e 5 aplicacoes de nanofolhas MXenes na superficie).

Tabela D1: Valores de Sq para todas as condi¢oes de velocidade e tempo pesquisadas.

Sem Mxenes Com Mxenes 1 aplicagdo 5 aplicagdes
Fora da trilha Dentro Fora da trilha Dentro Fora da trilha Dentro Fora da trilha Dentro
V=0,2; 5
. 2,731 1,023 2,262 1,919 2,310 1,252 3,025 1,252
minutos
v=0,2;30 2,731 1,398 2,262 2,197 2,310 0,924 3,025 0,924
minutos
V=2;5
) 2,731 0,656 2,262 0,556 2,310 0,435 3,025 0,435
minutos
V=2;30
. 2,731 0,687 2,262 0,722 2,310 1,797 3,025 1,797
minutos

Tabela D2: Valores de Sdq para todas as condi¢goes de velocidade e tempo pesquisadas.

Sem Mxenes Com Mxenes 1 aplicagdo 5 aplicagdes

Fora da trilha Dentro Fora da trilha Dentro Fora da trilha Dentro Fora da trilha Dentro
r\'r/;r?uztoss 1,431 1,125 1,19391667  1,05056667  1,35588333  0,63733333  1,77683333 0,6118
\r/:f:]jtzg 1,431 0,89213333  1,19391667 0,95513333  1,35588333  0,74026667  1,77683333  0,43556667
m\i;i;tis 1,431 0,8026 1,19391667 0,6693 1,35588333 0,6208 1,77683333  0,66903333
rXi:nzljfc?s 1,431 0,58236667  1,19391667 1,216 1,35588333 0,8745 1,77683333  1,09996667

Tabela D3: Valores de Vv para todas as condi¢gdes de velocidade e tempo pesquisadas.

Sem Mxenes Com Mxenes 1 aplicagdo 5 aplicagdes

Fora da trilha Dentro Fora da trilha Dentro Fora da trilha Dentro Fora da trilha Dentro
r\T/:r?uztoss 3,51325833 1,2883 2,787625 2,3927 2,67706667 2,4463 4,02308333 0,7046
V=0,2;30
minutos 3,51325833 1,3560 2,787625 2,4560 2,67706667 1,1519 4,02308333 0,5785
m\:;i;tis 3,51325833 0,6235 2,787625 1,6206 2,67706667 0,4720 4,02308333 0,5802
V=2;30
minutos 3,51325833 2,8644 2,787625 1,4730 2,67706667 2,0052 4,02308333 2,0278

Tabela D4: Valores de Sci para todas as condigoes de velocidade e tempo pesquisadas.

Sem Mxenes Com Mxenes 1 aplicagdo 5 aplicagOes
Fora da trilha Dentro Fora da trilha Dentro Fora da trilha Dentro Fora da trilha Dentro
::uztoss 1,46041667 1,4327 1,18003333 1,3690 1,44206667 1,500 1,53708333 1,058
V=0,2;30
minutos 1,46041667 1,0776 1,18003333 1,0549 1,44206667 1,399 1,53708333 1,333
m\/;itis 1,46041667 0,9960 1,18003333 1,0723 1,44206667 1,187 1,53708333 1,017
V=2;30
1,46041667 1,1887 1,18003333 0,8987 1,44206667 1,064 1,53708333 1,276

minutos




147

Tabela D 5: Valores de Ssk para todas as condi¢cdes de velocidade e tempo pesquisadas

Sem Mxenes Com Mxenes 1 aplicagdo 5 aplicagdes

Fora da trilha Dentro Fora da trilha Dentro Fora da trilha Dentro Fora da trilha Dentro
r\‘r/:r?ijzt,oss -0,43731083 -0,36036667 -1,35733083 -0,51833667 -0,28053417 -0,79139667 -0,14069167 -1,8033
\r/:::\jtzg -0,43731083  -0,91363333 -1,35733083 -1,60456667 -0,28053417 -0,21293333 -0,14069167  0,03626667
m\f;itis -0,43731083 -2,123 -1,35733083  -1,38393333  -0,28053417 -2,041 -0,14069167 -2,00766667
r;/iznzljtsc?s -0,43731083 -0,437 -1,35733083 -0,71666667 -0,28053417 -1,42736667 -0,14069167 -0,96236667

Tabela D 6: Valores de Sku para todas as condi¢des de velocidade e tempo pesquisadas.

Sem Mxenes Com Mxenes 1 aplicagdo 5 aplicagdes

Fora da trilha Dentro Fora da trilha Dentro Fora da trilha Dentro Fora da trilha Dentro
r\wl‘:r?tljzt,oss 4,71841667 6,043 9,75141667 5,57066667 4,06433333 6,31666667 3,13183333 23,869
V=0,2;30
minutos 4,71841667 10,371 9,75141667 10,1406667 4,06433333 6,47433333 3,13183333 15,373
m\?;z;tsos 4,71841667  13,2266667  9,75141667 10,417 4,06433333  19,9896667  3,13183333 17,85
V=2;30
minutos 4,71841667 15,110 9,75141667 22,868 4,06433333 7,918 3,13183333 6,81633333

Fonte: Autoria prépria.



