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RESUMO

Os nanotubos de carbono (NTC) sdo estruturas nanometricas de carbono com formatos cilindricos. Para uso
em concretos, uma das dificuldades est4 na sua dispersdo, foco deste trabalho. Foi usada uma ferramenta
conhecida como anélise hierdrquica. Para investigar a eficiéncia da dispersdo dos nanotubos de carbono na
agua de amassamento do concreto, foram estudadas 12 formas de dispers6es em um meio aquoso contendo
diversos produtos quimicos. Foram utilizados os nanotubos de carbono de paredes multiplas em forma de
p6 e os industrializados, ja dispersos em agua. O trabalho demonstrou que a ferramenta de anélise
hierarquica poderia se constituir em uma alternativa eficiente para a eleicdo da melhor disperséo,
considerando os fatores de influéncia de forma sistémica.

Palavras-chave: analise hierdrquica; concreto; nanotubos de carbono.

ABSTRACT

Carbon nanotubes (CNTSs) are nanometric carbon structures with cylindrical formats. For use in concretes,
one of the difficulties is in its dispersion, focus this work. It used a tool known as hierarchical analysis to
investigate the efficiency of the dispersion of carbon nanotubes in concrete kneading water.

Were studied 12 forms of dispersions in aqueous medium containing hum Miscellaneous Chemicals. Carbon
nanotubes multi-walled in powder form and Processed already dispersed in water were used. The study
showed that the hierarchical analysis tool might constitute an alternative to the election of the best choice
among the available options, considering the factors of influence in a systemic way.

Keywords: analytical hierarchy process; concrete; carbon nanotubes.

RESUMEN

Los nanotubos de carbono (NTC) son estructuras nanométricas de carbono en formas cilindricas. Para su
uso en hormigén, una de las dificultades es su dispersion, enfoque de este trabajo. Se utiliz6 una herramienta
conocida como analisis jerarquico para investigar la eficiencia de dispersion de los NTC en el agua de la
mezcla de hormigdn. Fueron estudiados 12 maneras de dispersiones en medio acuoso que contiene diferentes
productos quimicos. Se usaron los nanotubos de carbono de pared multiple en forma de polvo y los ya
procesados, dispersos en agua. El estudio mostré que la herramienta de andlisis jerarquico podria constituir
una alternativa eficaz para la eleccion de una mejor dispersion, teniendo en cuenta los factores que influyen
en forma sistémica.

Palabras clave: proceso de andlisis jerarquico; hormigdn; nanotubos de carbén.

Autor de contacto: Marcelo Medeiros (medeiros.ufpr@gmail.com)
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1. INTRODUCAO

Pesquisas nas areas de cimento e nanotecnologia, tais como Makar et al. (2005), Gleize (2007), Nochaiya
e Chaopanich (2011), mostraram que algumas adi¢cdes de nano-compositos podem permitir mudancas
importantes nas propriedades de compdsitos cimenticios, permitindo a producdo de concretos mais
resistentes, menos porosos e mais duraveis. Entre esses possiveis materiais encontra-se 0s nanotubos de
carbono (NTC), foco principal deste artigo.

Nanotubos de carbono (NTC) sdo estruturas de carbono que, uma vez sintetizadas, obtem forma
cilindrica em escala nanométrica e medem aproximadamente 3nm de didmetro e 1000nm de
comprimento, sendo que um nanémetro corresponde a 10E- 9 metros. (Couto, 2006).

Do ponto de vista estrutural, existem dois tipos de nanotubos de carbono: de parede Unica, consiste de
uma Unica folha de grafeno enrolada sobre si propria para formar um tubo cilindrico, e de paredes
maltiplas, compreendendo um conjunto de nanotubos de carbono coaxiais, com vérias folhas de grafeno
enroladas em um tubo (Zarbin, 2007). Os de paredes simples (NTC) sdo mais dificeis de serem
sintetizados, 0 que aumenta o seu custo e praticamente impede a sua aplicacdo em larga escala.

A adicdo de nanotubos de carbono em compostos de cimento € um tema que tem sido estudado por varias
universidades brasileiras e internacionais e a justificativa para isso € que algumas pesquisas, atestam o
bom desempenho de nanoparticulas quando adicionadas a argamassas de cimento Portland e pastas. No
entanto, ainda existem algumas barreiras a serem vencidas. De acordo com Batiston (2012), os dois
principais desafios para a introducdo de nanotubos de carbono em matrizes de cimento sdo:
homogeneizagédo e a distribuicdo de nanotubos de carbono na matriz e a interac¢cdo de nanotubos de
carbono com os compostos resultantes da hidratacdo do cimento.

Quanto a distribuicdo dos nanotubos de carbono a uma matriz cimenticia, varios métodos tém sido
utilizados, com destaque para a sonorizacdo e funcionalizacdo de nanotubos de carbono utilizando
mistura de acido nitrico e sulfdrico. Uma dispersao adequada de nanotubos de carbono (CNT) é um pré-
requisito para a sua utilizacdo na melhoria das propriedades mecanicas dos compositos a base de cimento
(Sobolkina et al., 2012).

Para os pesquisadores Koshio et al. (2001), o ultra-som pode ser considerada uma tecnologia eficaz para
a dispersao de nanotubos de carbono em agua, 6leos ou polimeros. Para eles, as forcas de cisalhamento
geradas por ultra-som superam as forcas de atracdo entre as particulas de nanotubos, sendo capaz de
separa-las.

Isto foi provado por Konsta et al. (2010), que conseguiu uma dispersao eficaz através da aplicacdo de
energia ultra-sénica e o uso de um surfactante. Os resultados desta pesquisa mostram que houve
dispersdo adequada com a aplicacdo de energia ultra-sénica. Também ficou evidente neste estudo que 0s
nanotubos de carbono de paredes multiplas podem reforcar a matriz de cimento, visto que aumentam a
quantidade de CSH e reduzem a porosidade. Essa contribuicéo é também devida a finura das particulas,
0 que resulta numa reducdo do tamanho do poro da pasta de cimento hidratado (Neville, 1996).

Como o uso de nanotubos de carbono em compostos de cimento revela-se um campo de estudo promissor
e esta em estagios iniciais, este estudo pretende contribuir para uma melhor compreensao sobre a
eficiéncia de dispersdo de nanotubos de carbono em solugdes aquosas. Para selecionar as melhores
adicOes para realizar a dispersao foi empregue a ferramenta de analise hierarquica, que sera apresentada
a seguir, e tem a vantagem de ser um método sistematico de escolha, no qual varios critérios podem ser
avaliados de uma forma abrangente.
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2. TEORIA DA ANALISE HIERARQUICA

O Processo Hierarquico Analitico, AHP, é uma das metodologias de analise multi-critérios que auxiliam
a tomada de decisdo em diversos campos do conhecimento humano. Na engenharia civil, o potencial da
AHP tem sido pouco explorada, no entanto, é possivel citar exemplos de estudos que utilizaram esta
ferramenta como uma ferramenta de tomada de decisdo, tais como: Marchezetti et al. (2011), no
tratamento de residuos domésticos; Lai et al. (2008), em projetos de obras publicas; Costa e Correa
(2010), na avaliacdo da pos-ocupacdo de edificios; Pereira, Medeiros e Levy (2012) e Mattana et al.
(2012) em estudos sobre a reciclagem de residuos de construcdo para a fabricacdo de concreto e
argamassa.

De acordo com Costa (2002), 0 método proposto por Saaty no inicio dos anos 70 (Saaty, 1978), pode ser
classificado como um dos métodos mais conhecidos e utilizados de analise multi -critério, visando a
seleccdo/escolha de alternativas em um processo que considera diferentes critérios de avaliacao.

Para o uso desta importante ferramenta que lida com problemas complexos de uma forma mais
simplificada, elementos-chave sdo necessarios para determinar a meta global: alternativas viaveis e o
conjunto de critérios e atributos. E importante que o utilizador da técnica esteja ciente de que os critérios
estabelecidos ndo causam um efeito de sobreposi¢céo uns sobre 0s outros e sdo capazes de cobrir todas as
solugdes para o problema.

A AHP permite considerar a subjetividade de alguns parametros e utiliza formas de julgamento para
quantificar esses itens, de modo que 0s niveis hierarquicos sdo construidas. Os resultados séo
apresentados no formato de prioridades, permitindo a determinacdo da quantidade de uma alternativa,
ou 0 seu grau de importancia sobre as outras variaveis.

Esta avaliacdo influencia a qualidade e a eficacia dos resultados obtidos, uma vez que € da
responsabilidade do avaliador a determinacdo da modelagem de alternativas e critérios, e o julgamento
sobre os valores atribuidos nas avaliagdes envolvidas. Exigindo dos avaliadores conhecimento sobre o
assunto de cada topico.

3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O foco do experimento desenvolvido é basicamente classificar a composicao e o método de dispersao de
nanotubos de carbono em solugdo aquosa. A razdo para isto € que 0s nanotubos de carbono sdo
previamente dispersos em agua antes de sua adi¢cdo na massa de concreto, assim a distribuicdo sera mais
homogénea do simplesmente se 0 p6 com NTC fosse adicionado ao misturador no momento da
fabricacdo de concreto. Com este enfoque, 12 alternativas de dispersao foram avaliadas pelo ponto de
vista da turbidez, o didmetro de formacéo de grupo e tendéncia de sedimentacdo. A Tabela 1 mostra o
plano geral do experimento, com o nimero de amostras e a dosagem utilizada.

Tabela 1. Visao geral do experimento.

Sample Description Dosage
AM1 | NTC em pé com agua 10g agua + 0,03g de NTC
AM 2 | NTC em p6 com &gua e aditivo a base de 10g agua + 0,03g de NTC +

policarboxilato (Tec Flow 8000 — 2% relativo a 0,29 de aditivo
massa de agua)
AM 3 | NTC em p6 com &gua e aditivo a base de 10g agua + 0,03g de NTC +
polycarboxilato (Tec Flow 8000 — 1% relativo a 0,19 de aditivo

massa de agua).
AM 4 | NTC Aquacyl 0301 com agua. 9,03g 4gua + 1gde NTC
Aguacyl 0301
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AM5 | NTC Aquacyl 0301 com agua e aditivo a base de 9,03g 4gua + 1gde NTC
policarboxilato (Tec Flow 8000 - 1% relative a Aquacyl 0301 + 0,1g de
massa de agua). aditivo.

AM 6 | NTC Aquacyl 0301 com agua, NTC em pé e 9,57g 4gua + 0,59 de NTC
aditivo a base de policarboxilato (Tec Flow 8000 - | Aquacyl 0301 + 0,015g NTC
at 1% relative a massa de agua). em pod + 0,19 de aditivo

AM 7 | NTC Aquacyl 0301 com &gua e aditivo a base de 9,03g 4gua + 1g de NTC
policarboxilato (Tec Flow 8000 — 0,5% relative a | Aquacyl 0301 + 0,059 de
massa de agua). aditivo.

AM 8 | NTC Aquacyl 0301 com &gua, NTC em pé e 10g &4gua + 0,03g de NTC +
aditivo a base de policarboxilato (Tec Flow 8000 — | 0,05g de aditivo.

0,5% relative a massa de agua).

AM9 | NTC Aquacyl 0301 com agua e NTC em po. 9,57g 4gua + 0,59 de NTC
Aquacyl 0301 + 0,015g NTC
em pé

AM 10 | NTC Aquacyl 0301 com agua, NTC em pé e 9,57g 4gua + 0,59 de NTC
aditivo a base de policarboxilato (Tec Flow 8000 — | Aquacyl 0301 + 0,015g NTC
at 0,5% relative a massa de agua). em pé + 0,059 de aditivo

AM 11 | NTC em p6 com goma arabica e agua. 9,0g agua + 1g Goma arébica
+0,03g NTC em p6

AM 12 | CNT em pé e 4gua com surfactante — Lauril Ether | —10g agua + 0,03g de NTC
Sulfato de Sodio em po + 0,19 de surfactante

3.1. Materiais

Os materiais utilizados foram: nanotubos de carbono (CNT), aditivo superplastificante, dgua destilada,
goma arabica e lauril éter sulfato de sodio.

No caso de goma ardbica, o fabricante ndo forneceu dados de caracterizacdo quimica e mecanica,
portanto, ndo é apresentada neste trabalho. O lauril sulfato de sodio Eter é basicamente um produto
quimico cuja formula é CH3(CH2)10CH2(OCH2CH2) nOSO3Na. Ambos os materiais ja haviam sido
pesquisados por Ibarra et al. (2006) e Metaxa et al. (2012), respectivamente, que obtiveram bons
resultados de dispersdo. Os nanotubos de carbono utilizados nesta pesquisa foram adquiridos da empresa
Nanocyl SA, localizada na Bélgica. O valor pago pelo produto em pé foi de 120 euros por quilo. Estes
sdo os nanotubos de carbono de paredes multiplas sintetizados pelo método de deposicdo de vapor
quimico, também chamado de CVD. Comercialmente os produtos sdo especificados com 0s nomes NC
7000 para a forma de pé e AQUACYL 0301, ao que ja foi disperso em agua. Ambos os casos foram
utilizados neste estudo.

As Tabelas 2 e 3 mostram as informagdes fisicas e quimicas dos nanotubos de carbono utilizados neste
estudo.

Para realizar o experimento, foi utilizado um superplastificante com base de policarboxilato.
Policarboxilatos sdo macromoléculas utilizados como dispersantes em composic¢des cimenticias de alta
eficiéncia, reduzindo a viscosidade das suspensdes e minimizando a quantidade de agua utilizada para o
processo (Mehta; Monteiro, 2013).
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Tabela 2. NTC - Caracterizagdo pelo fabricante.

Propiedades Unidade Valor
Diametro médio nanometros 9,5
Comprimento médio microns 1,5
Pureza de carbono % 90
Oxido metalico % 10
Area superficial m?/g 250-300
Densidade média g/l 60
Tabela 3. Composi¢ao do produto pelo fabricante.

Componentes % (peso)

Grafite sintetisado (NTC) 90%

Oxido de cobalto <1%

Outros 9%

O aditivo usado no experimento consiste num polimero de éter carboxilico modificado com uma
concentracdo de sélidos de aproximadamente 49 %. O produto atende aos requisitos da norma ASTM C
494/2013 (tipo A e F) (2013), ASTM 1017/2007 (2007), NBR 11768/2011 (2011). Algumas das suas
propriedades podem ser vistas na Tabela 4.

Tabela 4. Informacdes do aditivo pelo fabricante.

Dosagem recomendada (sob pH Massa especifica
peso do cimento) (ABNT 10908) (ABNT 10908)
0,3% a 2% 55+1,0 1,10 + 0,02 g/cm?

3.2. Procedimento para preparacao da disperséo dos NTC

Figura 1 -A mostra a pesagem de nanotubos utilizando uma balanca eletronica com uma precisao de
0,001 g. Em todos os casos, a percentagem de 0,3 % em relacdo ao total de 4gua adicionada foi mantida.
As misturas foram feitas em tubos de ensaio, que foram agitadas num agitador mecénico (Figural-b, e
a Figura 1 - C, ap0s agitacdo). Como passo seguinte, as solu¢des em tubos de ensaio foram sujeitas a
sonicacdo num dispositivo deultra-som de bancada, da marca Thornton Ltd., com uma frequéncia
nominal de 40 kHz e 100 W de poténcia (Figura 1 - d).

d

Figura 1. a) Pesagem dos nanotubos de carbono, b) agitacédo de solugéo, C) aparéncia da amostra ap0s
agitacdo mecénica, d) misturas no ultra-som.
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As amostras permaneceram no ultra-sons durante 1 hora. Isto foi determinado com base numa anélise
visual que indicou que apds 60 minutos, as amostras ndo apresentaram alteracdes em relacéo tonalidade
e turbidez e ndo mostrou nenhuma decantacdo depois de um tempo de repouso de 24 horas, conforme
explicado na seccao 3.3.

3.3. Definicao do tempo de sonificacdo das amostras

Esta parte do estudo foi destinada a determinar o tempo de permanéncia das solugdes aquosas, com NCT,
no ultra-som. Assim, as dispersdes foram efetuadas usando os tempos de 10, 20, 40 e 60 minutos no
ultra-som. O objetivo foi definir um tempo de sonica¢do que iria gerar uma minima incidéncia de
decantacdo na dispersdo apos 24 horas em repouso. A Figura 2 é um exemplo de comparacdo de
decantacdo apos 24 horas e durante 40 minutos de sonicagéo.

Figura 2. Andlise visual das amostras com tempo de sonicacao de 40 minutos ap6s 24 horas de
descanso.

O resultado desta comparacao é mostrado na Tabela 5 e indica que os tempos de sonicacdo de 40 e 60
minutos foram aqueles com menor ocorréncia de decantacdo. Assim, decidiu-se que este estudo teria
procedimento padrdo para fixar um tempo de 60 minutos para a apresentacao de sonicacao.

Tabela 5. Amostras decantadas ap6s 24 horas em repouso em relacéo ao tempo de aplicacdo das ondas
ultra-sbnicas.

Amostras/tempo | _ | Gl ol v lwlol~lolal S| = | | Ocorrencia
sonificacdo Slz1z1z1z1z212121212121=2 total de
|| <] <) <] <] <] <] <] <] <] <] decantacdo
10 min. S|S|S|N[N|N|N|S|N|N|S|S 6
20 min. S|S|S|N[N|N|N|S|N|N|S|S 6
40 min. S| S|IN|IN|N|N|N|JS|N|N|N|S 4
60 min. S |[S|IN|[NJN|[N|N|S|N|INJ|NI|S 4

S — Ocorrencia de decantacéo
N — N&o ocorrencia de decantacéo

3.4. Uso da microscopia para avaliacdo da decantacéo

Depois de preparar as dispersdes de amostras, elas foram analisadas num microscopio optico de reflexdo
da marca Olympus, modelo BX60 equipado com uma camara digital Olympus UC 30 que pode ser
observado na Figura 3. As imagens foram feitas com diferentes ampliagdes (50x, 100x e 200x) com
iluminagdo incidindo de baixo para cima.
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As amostras foram recolhidas a partir do tubo de ensaio, imediatamente depois da preparacdo, antes da
decantacdo dos nanotubos de carbono e dispostas em placas de vidro com a ajuda de uma pipeta,
gotejando uma gota em cada placa. Em todos os ensaios foi utilizada a incidéncia de iluminac&o a partir
de baixo, a fim de examinar a transparéncia e turbidez da amostra.

3.5 Critério de avaliacéo

Trés critérios para avaliacdo da dispersdo de nanotubos de carbono foram utilizados neste estudo. A
turbidez, o diametro dos aglomerados e decantacdo. A explicacdo de cada um destes critérios é
apresentada a seguir.

3.5.1 Turbidez

A turbidez é uma propriedade fisica de liquidos, o que resulta na redugdo da sua transparéncia, devido a
presenca de matérias em suspensdo que interferem na passagem de luz. No entanto, a complexidade das
interac¢Oes entre a luz incidente, propriedades dpticas dos materiais em suspensdo e dissolvidos, o seu
indice de refraccdo e cor, a turbidez transforma a propriedade visual em um critério subjectivo, ndo
comportando-se como uma quantidade fisica mensuravel directamente.

No entanto, a analise deste critério foi realizada de forma qualitativa com a visualizacdo ou ndo da
turbidez e a sua classificacdo foi feita por trés parametros que podem ser vistos na Tabela 6. Assim, 0
mais turvo € a solucdo mais eficiente para dispersdo dos nanotubos de carbono. Para determinar a
turbidez, utilizou-se a incidéncia de luz sob as amostras.

Tabela 6. ParAmetros para analise e classificacdo de turbidez.

Incidéncia de luz que passa através da amostra Parametros Classificacéo
Sem incidencia de luz Opaco Boa dispersao
Baixa incidencia de luz Translucido Boa dispersao
Alta incidencia de luz Translucido Ma dispersao

3.5.2 Diametro dos grumos

A formacdo de grumos indica a aglutinacéo de particulas e, por conseguinte, que ndo houve dispersao
eficiente do NTC na amostra. Quanto maior for o didmetro do aglomerado formado, menos eficiente a
dispersdo. As imagens obtidas por microscopia permitiram medir o didmetro de aglomerados formados
em cada amostra. Para medir 0s grumos as imagens foram aumentadas 50 X em microscopio, e foi medido
em microns, o didmetro do maior aglomerado encontrado. A medicdo foi feita por comparacdo com a
escala de referéncia da imagem. A Figura 4 ilustra o procedimento adoptado.
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Figura 4. Medicéo do diametro em microns da maior aglomeragéo de NTC.

3.5.3 Decantacao no tubo de ensaio

A decantacdo é o processo de separacao das fases de uma mistura ou solucao (ver Figura 3). Se houver
porcdo consideravel de particulas distribuidas na amostra, isto significa que ndo houve decantacao. Isto
é importante para que haja dispersdo adequada de nanotubos de carbono em meio aquoso, e quanto maior
a concentracao de particulas suspensas, melhor, ja que para fazer concreto com os nanotubos de carbono
sera inicialmente necessaria realizar a dispersdo de nanotubos de carbono em um liquido para execucao
posterior.

4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1. Avaliacao das fotos de microscopia

Na Figura 5 a 16, é possivel ver as fotos tiradas no microscépio que foram utilizados para analise de
turbidez e de tamanho de grumos formados. Elas tém ampliacGes de 50x, 100x e 200x, que podem ser
visualizadas nas imagens A, B e C -, respectivamente. Para padronizacdo das imagens, todas as
fotografias foram feitas usando como referéncia uma das bordas da gota colocada sobre a placa de vidro.
Nas fotografias € também possivel ver o tamanho da formacg&o de grumos, bem como a transparéncia das
amostras com luz incidindo por baixo.
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Figure 6. Amostra SM 2 — NTC em po disperso em agua e aditivo & base de policarboxilato (Tec Flow
8000 - 2%).

Figura 7. Amostra SM 3 — NTC em p6 disperse em agua e aditivo a base de policarboxilato (Tec Flow
8000 - 1%).

Flgura 8. Amostra SM 4 - NTC Aquacyl 0301 dlsperso em agua.

Figura 9. Amostra SM 5 —NTC Aquacyl 0301 disperso em agua e aditivo a base de policarboxilato
(Tec Flow 8000 - 1%).
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Figura 10. Amostra SM 6 - NTC Aquacyl 0301 disperso em agua, com NTC em p6 e aditivo a base de
policarboxilato (Tec Flow 8000 - 1%).
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Figura 12. Amostra SM 8 — NTC em po disperso em aditivo a base de policarboxilato (Tec Flow 8000
—0,5%) e 4gua.

Figura 13. Amostra SM 9 - NTC Aquacyl 0301 disperso em agua e NTC em po.
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Figura 14. Amostra SM 10 - NTC Aquacyl 0301 disperso em agua, com NTC em p6 e aditivo & base
de policarboxilato (Tec Flow 8000 — 0,5%).

Figura 15. Amostra SM 11 — NTC em p6 disperso em adgua e goma arabica.

.
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Figura 16. Amostra SM 12 — NTC em p6 disperso em agua e surfactant.

Comparando a amostra SM 4 (Figura 8), que é o caso de o produto industrialmente disperso (Aquacyl)
misturado com &gua e submetida a 60 minutos de sonicagdo, com o0s casos em que foram utilizados 0s
nanotubos de carbono em pé para dispersdo, verifica-se que nenhuma das alternativas que utilizam NTC
em po (Figuras 5a 7, Figura 10 e nas Figuras 12 a 16) mostraram a mesma eficacia da dispersdo industrial
do fornecedor. Por razdes comerciais, o fabricante ndo fornece informacgdes sobre a técnica usada para
dispersar o NTC. Salienta-se que esta diferenca foi verificada por avaliacdo microscopica, apesar de
muitas das dispersdes feitas com NTC em p6 ficarem visualmente idéntico ao SM 4, como pode ser visto
na Figura 2.

Pode ser visto que, na amostra SM 5 (Figura 9), com aditivo superplastificante TF8000 e produto
Aquacyl, os nanotubos de carbono formaram alguns grumos e estes possuem uma orientacao na borda
da solugéo gota. E possivel imaginar que a acdo do aditivo possa ter causado esta ocorréncia, uma vez
gue na amostra contendo apenas 0 Aquacyl e &gua (SM 4) o fato néo foi observado (Figura 8).
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4.2. Aplicacao da andlise hierarquica para interpretacdo dos resultados

Para efeitos da andlise da eficiéncia da disperséo trés critérios foram adotados. Na Figura 17, ha um
diagrama de fluxo geral da aplicagdo de anélise hierarquica, mostrando que os critérios considerados na
avaliacdo foram: turbidez da dispersdo, diametro de grumos formados e tendéncia decantacao.

Escolha da solugdo com melhor
dispersdo de NTC

[SMf][SMz]

SM 3 ][SM4 [sms ) SNII6][SM7][SM8 ][SM9][310][311\][312]

Figura 17. Fluxograma da analise hierarquica

)

A partir da escolha destes critérios, foram sugeridos limites de desempenho que serdo analisados com
base na andlise visual e microscopia de dispersdes CNT. Os limites de desempenho adotados podem ser
vistos na Tabela 7.

Tabela 7. Limites de desempenho sugeridos para analise das alternativas.
Critério Limites de desempenho Meétodo de teste
Turbidez Se opaco - 6timo Microscopio
Se translucido* — bom
Se transparente** - Ruim
@ de Grumos De 0 a 500 um — étimo Microscépio
De 500 a 1000 pm — bom
Mais de 1000 pm - Ruim
Decantacéo Se ndo decantar— 6timo Visual — Tubo ensaio
Decantou - Ruim

* Pouco permeavel a iluminagéo.
** Muito permeavel a iluminacéo.

Para avaliar a importancia de cada critério uma matriz foi desenvolvida, a qual pode ser vista na Tabela
8, que esta de acordo com anorma ASTM E 1765/2011 (2011). Na matriz, os atributos foram comparados
por analise pareada (dois a dois), que visa classificar os critérios. Uma caracteristica da AHP € a
subjetividade do processo, uma vez que depende da importancia que o avaliador atribui a cada critério.
No entanto, este aspecto pode ser visto como um fator positivo, pois indica que o sistema de avaliagdo
estd aberto as convicgdes do tomador de deciséo, ou seja, pode-se introduzir experiéncia prévia com a
experiéncia do tomador de deciséo.

Em relacdo ao uso da escala de importancia ASTM E 1765/2011 (2011), deve-se esclarecer que, quando
0s resultados da comparacao se ddo de uma forma inversa aos casos da Tabela 8, serd adotado o inverso
da nota. Isto &, se B for mais importante do que A, a sua nota sera 1/5.
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Table 8. Escalas de importancia para os critérios de avaliacdo (ASTM E 1765/2002).

Comparacgoes Escala
Aigual a B 1
A um pouco mais importante que B 3
A mais importante que B 5
A muito mais importante que B 7
A extremamente mais importante que B 9

O préximo passo foi montar uma matriz de decisdo e proceder para calcular o peso relativo (Pr) de cada
critério considerado. Por isso, a soma de cada um dos critérios é considerada, dividindo-a pela soma total
dos critérios e multiplicando por cem. A equacéo 1 ilustra este calculo.

D Critério(total _linha)
r= :
> _Total (critérios_coluna)

100

Tabela 9. Matriz com a analise pareada e peso para cada critério.

Critérios de avaliacdo usando a | Turbidez @ dos Critérios Peso
escala de importancia de acordo do GrUmMos Decantagéo (Total linha) | (Pr) - %
com ASTM E 1765/2002 liquido
Turbidez do liquido 1,00 3,00 3,00 7,00 53,9
@ dos Grumos 0,33 1,00 0,33 1,66 12,8
Decantacdo 0,33 3,00 1,00 4,33 33,3
Total — critérios colunas 13,00 100%

A partir da medicdo de pesos para cada critério, as amostras foram classificadas de acordo com seu
desempenho. Para este efeito, foi convencionado trés niveis de classificacdo de desempenho como
mostrado na Tabela 10.

Tabela 10. Desempenho para analise das amostras.

Limites de desempenho Pontos
Atende com alto desempenho 2
Atende medianamente 1
Atende com baixo desenpenho 0

Deste modo, apés separacdo das amostras de acordo com o seu desempenho, cada varidvel foi dividida
pelo seu maior valor, como mostrado na Tabela 11. Esta pratica tem a funcdo de normalizar todas as
quantidades medidas de modo que toda a gama fique compreendida entre 0 e 1 para padronizagao.
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Tabela 11. Resultados das amostras.

Escala de Dados Gerais Dados normalizados
importancia de

acordo com a — I\ ™ <t To) © ~ ol | d| Y] « Nl | bw|lo|~|o|lo| Q| d Y
aaee |3|3|3|3(33|3|3/32 2333 3 3 3 333333z
dispersdo CNT
Turbidez do 1lolol2]2|2l2lo0ol2l2|o0ololos|lolol1l1]2]1lo]l1l1]|0]0
liquido
@ dos grumos S 3 o o o o o o o o ™ | | | | - -
(um) S | @ g 5 | D 0:0 8| B § S § = el e e T o @ o o o o o o
Decantacdo 0 0 2 2 2 2 2 0|12 2 210 0 o(1(1j1j1{1)j0|12f(1|1]0

Finalmente, cada variavel foi multiplicada pelo respectivo peso relativo, obtendo-se o indice de desempenho de cada alternativa para
cada o critério, como mostrado na Tabela 12. Adicionando os dados da Tabela 11 na Tabela 12, o indice geral do desempenho de cada
alternativa é obtido. O desempenho das 12 amostras pode ser visto na penultima linha da Tabela 12. Como resultado, parece que as melhores
dispersdes foram (1° lugar) SM 4, SM 5 (2° lugar), SM 7 (3° lugar) e SM 9 (3° lugar). Note-se que a amostra SM 3 e SM 11 foram as que
apresentaram o melhor desempenho entre aqueles que usaram a adicdo de nanotubos de carbono em pé.

Tabela 12. Desempenho das alternativas.

Escala de importancia de Dados normalizados x Peso da variavel
acordo com a analise da o S - B N
dispersdo CNT § % g ; g ; ; ; ; °§° ; g g g
= n n n n n n n n n & & &
Turbidez do liquido 0,539 | 0,27 | 0,00 | 0,00 | 054 | 0,54 | 054 | 0,54 | 0,00 | 0,54 | 054 | 0,00 | 0,00
@ dos grumos (um) 0,128 | 0,00 | 0,00 0,01 | 0,13 | 0,04 | 0,01 0,02 |0,01 | 0,02 0,01 {0,001 |0,01
Decantacéo 0,333 | 0,00 | 0,00 | 0,33 | 0,33 | 0,33 | 0,33 | 0,33 [0,00 0,33 | 0,33 | 0,33 | 0,00
Total 0,27 | 0,00 | 0,34 | 1,00 | 091 | 0,88 | 0,89 |0,01| 089 | 0,88 | 0,34 | 0,01
Classificacao 6 7 5 1 2 4 3 8 3 4 5 8
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5. CONCLUSAO

O maior valor encontrado corresponde a melhor alternativa de escolha, deste modo pode-se dizer
que, a amostra SM 4, contendo dgua e NTC Aquacyl 0301, corresponde a amostra com a melhor
dispersdo. Isto demonstra que o método de dispersdo industrial € muito mais eficiente do que todas
as outras tentativas de dispersdo testados neste estudo. De acordo com a analise, as amostras que
usaram produto Aquacyl tinham os maiores valores de desempenho, como pode ser visto na Tabela
12, as amostras SM 4, SM 5, SM 6, SM 7, SM 9 e SM 10. Apesar da evidéncia de aglomeracao na
maioria das amostras com p6 CNT, demonstrando que eles ndo estavam totalmente dispersos em
meio aquoso, o0 estudo ajudou a entender o funcionamento de dispersdo de nanotubos de carbono
em varios meios, ajudando a definir com um pouco mais precisao os produtos e formas de dispersao
a serem utilizados. As amostras com os melhores resultados com NTC em po6 foram: SM 3 que
contém 4gua, e NTC com aditivo a base de policarboxilato (Tec Flow 8000 - a 1% em relacéo a
massa de agua) e SM 11 contendo agua, goma arabica e NTC. Foi demonstrado que o aumento do
tempo de sonicacdo na dispersdo reduz a ocorréncia de decantacdo das solugdes, visto como um
factor de eficiencia para a dispersdo de solucdes. O emprego do microscopio no estudo se fez
importante, ja que muitas solu¢fes ndo poderiam ser analisadas apenas aolho nd. N&o obstante, 0s
piores resultados de dispersao consistiram nas amostras SM 8, com agua, NTC e aditivo a base de
policarboxilato (Tec Flow 8000 - a 0,5% em relacdo a massa de agua) e SM 12 com agua, NTC em
po e surfactante (éter lauril sulfato de sédio), que foram descartados. Comparando os resultados de
SM 4 (Figura 9) com os de SM 5 (Figura 10), demonstrou-se que a introducdo de aditivo a base de
policarboxilato (Tec Flow 8000) causou a formacédo de grumos, inicialmente inexistentes nos NTC
dispersos industrialmente em base aguosa. Uma das possiveis explicacdes € que cargas elétricas bi-
polares, acumularam-se na superficie das particulas causando o fendomeno de aglutinacdo. 1sso
poderia ser explicado melhor se soubéssemos exatamente o processo de dispersdo aplicados no
produto industrializado. Sugere-se que mais pesquisas sejam realizadas para explicar esse fato.
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