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RESUMEN

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

Palabras clave: proceso de analisis jerarquico; hormigén; nanotubos de carbon.

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.

RESUMO

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

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

Autor a contactar: Marcelo Medeiros (medeiros.ufpr@gmail.com)
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1. INTRODUCCION

Investigaciones en las areas del cemento y nanotecnologia, tales como Makar et al. (2005), Gleize
(2007), Nochaiya y Chaopanich (2011), mostraron que algunas adiciones de nano-compuestos pueden
permitir cambios importantes en las propiedades de compuestos cementiceos, permitiendo la
produccidn de concretos mas resistentes, menos porosos y mas durables. Entre esos posibles materiales
estan los nanotubos de carbono (NTC), foco principal de este articulo.

Los nanotubos de carbono (NTC) son estructuras de carbono que, una vez sintetizadas, adquieren
forma cilindrica en escala nanométrica y miden aproximadamente 3nm de didmetro y 1000nm de
longitud, siendo que un nandémetro corresponde a 10E- 9 metros. (Couto, 2006).

Desde el punto de vista estructural, existen dos tipos de nanotubos de carbono: de pared Unica, que
consiste de una Unica hoja de grafeno enrollada en si misma para formar un tubo cilindrico, y de
paredes maltiples, siendo un conjunto de nanotubos de carbono coaxiales, con varias hojas de grafeno
enrolladas en un tubo (Zarbin, 2007). Los de paredes simples (NTC) son mas dificiles de ser
sintetizados, lo que aumenta su costo y practicamente impide su aplicacion ampliamente.

La adicion de nanotubos de carbono en compuestos de cemento es un tema que ha sido estudiado por
varias universidades brasilefias e internacionales y se justifica ya que algunas investigaciones,
comprueben su buen desempefio de nanoparticulas cuando son adicionadas a morteros de cemento
Portland y mezclas. Sin embargo, aun existen algunas barreras por vencer. De acuerdo con Batiston
(2012), los dos principales desafios para la introduccion de nanotubos de carbono en matrices de
cemento son: homogenizacién y la distribucién de nanotubos de carbono en la matriz y su interaccién
con los compuestos resultantes de la hidratacion del cemento.

En cuanto a la distribucién de los nanotubos de carbono en una matriz cementicea, varios métodos han
sido utilizados, destacando la a sonorizaciéon y funcionalidad de nanotubos de carbono utilizando
mezclas de acido nitrico y sulfdrico. Una dispersion adecuada de nanotubos de carbono (NTC) es un
pre-requisito para a su uso en la mejora de sus propiedades mecanicas de los compuestos a base de
cemento (Sobolkina et al., 2012).

Para los investigadores Koshio et al. (2001), el ultrasonido puede ser considerada una tecnologia eficaz
para la dispersion de nanotubos de carbono en agua, aceites o polimeros. Para ellos, las fuerzas de
cizallamiento generadas por ultrasonido superan las fuerzas de atraccion entre las particulas de
nanotubos, siendo capaz de separarlas.

Esto ya fue comprobado por Konsta et al. (2010), que obtuvo una dispersion eficaz a través de la
aplicacion de energia ultra-sonica y el uso de un surfactante. Los resultados de esta investigacion
muestran que hubo dispersion adecuada con la aplicacién de energia ultrasonica. También quedo
evidente en este estudio que los nanotubos de carbono de paredes maltiples pueden reforzar la matriz
de cemento, observando que aumentan la cantidad de CSH y reducen la porosidad. Esa contribucién es
también debida a la finura de las particulas, lo que resulta en una reduccion del tamafio del poro en la
pasta de cemento hidratado (Neville, 1996).

Como el uso de nanotubos de carbono en compuestos de cemento es un campo de estudio prometedor y
estd en fases iniciales, este estudio pretende contribuir para mejorar la comprension sobre la eficiencia
de la dispersion de nanotubos de carbono en soluciones acuosas. Para seleccionar las mejores adiciones
para realizar la dispersion se usé la herramienta de andlisis jerarquico, que serd presentada a
continuacion, y tiene la ventaja de ser un metodo sistematico de eleccion, en el cual varios criterios
pueden ser evaluados de una forma detallada.
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2. TEORIA DEL ANALISIS JERARQUICO

El Proceso Jerarquico Analitico, AHP, es una de las metodologias de analisis multi criterios que
ayudan a tomar la decision en diversos campos del conocimiento humano. En la ingenieria civil, el
potencial del AHP ha sido poco explorada, no obstante, es posible citar ejemplos de estudios que usan
esta herramienta pata la toma de decisiones, tales como: Marchezetti et al. (2011), en el tratamiento de
residuos domésticos; Lai et al. (2008), en proyectos de obras publicas; Costa y Correa (2010), en la
evaluacion de la post-ocupacion de edificios; Pereira, Medeiros y Levy (2012) y Mattana et al. (2012)
en estudios sobre el reciclaje de residuos de construccion para la fabricacion de concreto y morteros.
De acuerdo con Costa (2002), el método propuesto por Saaty al inicio de los afios 70 (Saaty, 1978),
puede ser clasificado como uno de los métodos mas conocidos y usados de andlisis multi -criterio,
visualizando la seleccion/escogencia de alternativas en un proceso que considera diferentes criterios de
evaluacion.

Para el uso de esta importante herramienta que lidia con problemas complejos de una forma mas
simplificada, elementos clave son necesarios para determinar la meta global: alternativas viables y el
conjunto de criterios y atributos. Es importante que quien aplique esta técnica este consciente de que
los criterios establecidos no causan un efecto de sobre posicion unos sobre otros y son capaces de
cubrir todas las soluciones para el problema. EI AHP permite considerar la subjetividad de algunos
parametros y utiliza formas de juicio para cuantificar esos items, de modo que los niveles jerarquicos
son construidos. Los resultados son presentados en el formato de prioridades, permitiendo la
determinacion de la cantidad de una alternativa, o su grado de importancia sobre las otras variables.
Esta evaluacion influye en la calidad y la eficacia de los resultados obtenidos, una vez que es
responsabilidad del evaluador la determinacion del modelo de alternativas y criterios, y el juicio de
valores atribuidos en las evaluaciones involucradas. Exigiendo de los evaluadores conocimiento sobre
el asunto de cada topico.

3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

El enfoque del experimento desarrollado es bésicamente clasificar la composicion y el método de
dispersion de nanotubos de carbono en solucion acuosa. La razon para esto es que los nanotubos de
carbono son previamente dispersos en agua antes de su adicién en la mezcla de concreto, su
distribucion serd mas homogénea que siendo simplemente solo en polvo con NTC y fuese adicionado
al mezclador al momento de la fabricacion de concreto. Con este enfoque, 12 alternativas de dispersion
fueron evaluadas desde el punto de vista de la turbiedad, el diametro de formacion de grupo y
tendencia de sedimentacion. La Tabla 1 muestra el plano general del experimento, con el nimero de
muestras y la dosis utilizada.

Tabla 1. Vision general del experimento.

Muestra Descripcion Dosis
AM 1 | NTC en polvo con agua 10g agua + 0,03g de NTC
AM 2 | NTC en polvo con agua y aditivo a base de 10g agua + 0,03g de NTC +

policarboxilato (Tec Flow 8000 — 2% relativo a 0,29 de aditivo
peso de agua)
AM 3 | NTC en polvo con agua y aditivo a base de 10g agua + 0,03g de NTC +
policarboxilato (Tec Flow 8000 — 1% relativo a 0,19 de aditivo

peso de agua).
AM 4 | NTC Aquacyl 0301 con agua. 9,03gagua + 1gde NTC
Aguacyl 0301
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AMS5 | NTC Aquacyl 0301 con agua y aditivo a base de 9,03g agua + 1g de NTC
policarboxilato (Tec Flow 8000 - 1% relativo a Aquacyl 0301 + 0,1g de
peso de agua). aditivo.

AM 6 | NTC Aquacyl 0301 con agua, NTC en polvo y 9,57g agua + 0,59 de NTC
aditivo a base de policarboxilato (Tec Flow 8000 - | Aquacyl 0301 + 0,015g NTC
at 1% relativo a peso de agua). en polvo + 0,19 de aditivo

AM 7 | NTC Aquacyl 0301 con agua y aditivo a base de 9,03gagua + 1gde NTC
policarboxilato (Tec Flow 8000 — 0,5% relativoa | Aquacyl 0301 + 0,059 de
peso de agua). aditivo.

AM 8 | NTC Aquacyl 0301 con agua, NTC en polvo y 10g agua + 0,03g de NTC +
aditivo a base de policarboxilato (Tec Flow 8000 — | 0,05g de aditivo.

0,5% relativo a peso de agua).

AM9 | NTC Aquacyl 0301 con agua 'y NTC en polvo. 9,57g agua + 0,59 de NTC
Aquacyl 0301 + 0,015g NTC
en polvo

AM 10 | NTC Aquacyl 0301 con agua, NTC en polvo y 9,57g agua + 0,59 de NTC
aditivo a base de policarboxilato (Tec Flow 8000 — | Aquacyl 0301 + 0,015g NTC
at 0,5% relativo a peso de agua). en polvo + 0,05g de aditivo

AM 11 | NTC en polvo con goma arabiga y agua. 9,0g agua + 1g Goma aradbiga
+0,03g NTC en polvo

AM 12 | NTC en polvo y agua con surfactante — Lauril —10g agua + 0,03g de NTC en
Ether Sulfato de Sodio polvo +0,1g de surfactante

3.1. Materiales

Los materiales utilizados fueron: nanotubos de carbono (NTC), aditivo superplastificante, agua
destilada, goma arabiga y lauril éter sulfato de sodio.

En el caso de goma arabiga, el fabricante no suplio datos de caracterizacion quimica y mecanica, por lo
tanto, no es presentada en este trabajo. El lauril sulfato de sodio éter es basicamente un producto
quimico cuya formula es CH3(CH2)10CH2(OCH.CH;) nOSOsNa. Ambos materiales ya habian sido
investigados por lIbarra et al. (2006) y Metaxa et al. (2012), respectivamente, que obtuvieron buenos
resultados de dispersion. Los nanotubos de carbono utilizados en esta investigacion fueron adquiridos
de la empresa Nanocyl SA, localizada en Bélgica. El valor pagado por el producto en polvo fue de 120
euros por Kilo. Estos son los nanotubos de carbono de paredes mdltiples sintetizadas por el método de
deposicion de vapor quimico, también llamado de CVD. Comercialmente los productos son
especificados con los nombres NC 7000 para la presentacion en polvo y AQUACYL 0301, al que ya
esta disperso en agua. En ambos casos fueron utilizados en este estudio.

Las Tablas 2 y 3 muestran las informaciones fisicas y quimicas de los nanotubos de carbono utilizados
en este estudio.

Para realizar el experimento, fue utilizado un superplastificante con base de policarboxilato.
Policarboxilatos son macromoléculas utilizados como dispersantes en composiciones cementicias de
alta eficiencia, reduciendo la viscosidad de las suspensiones y minimizando la cantidad de agua
utilizada para el proceso (Mehta; Monteiro, 2013).
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Tabla 2. NTC — Caracterizacion segun fabricante.

Propiedades Unidad Valor
Diametro promedio nanometros 9,5
Longitud promedio micrones 1,5
Pureza de carbono % 90
Oxido metalico % 10
Area superficial m?/g 250-300
Densidad promedio g/l 60
Tabla 3. Composicion del producto segun fabricante.

Componentes % (peso)

Grafito sintetizado (NTC) 90%

Oxido de cobalto <1%

Otros 9%

El aditivo usado en el experimento consiste en un polimero de éter carboxilico modificado con una
concentracion de solidos de aproximadamente 49 %. El producto cumple con los requisitos de la norma
ASTM C 494/2013 (tipo A 'y F) (2013), ASTM 1017/2007 (2007), NBR 11768/2011 (2011). Algunas
de sus propiedades pueden ser vistas en la Tabla 4.

Tabla 4. Informaciones del aditivo segun fabricante.

Dosis recomendada (por peso pH Peso especifico
de cemento) (ABNT 10908) (ABNT 10908)
0,3% a 2% 55+1,0 1,10 + 0,02 g/cm?

3.2. Procedimiento para preparacion da dispersion dos NTC

Figura 1 Pesada de nanotubos utilizando una balanza electronica con una precision de 0,001 g. En
todos los casos, el porcentaje de 0,3 % en relacion al total de agua adicionada fue mantenida. Las
mezclas fueron hechas en tubos de ensayo, que fueron agitadas mecanicamente (Figura 1 - b, y la
Figura 1 - C, posterior a la agitacion). Como paso siguiente, las soluciones en tubos de ensayo fueron
sujetas a agitacion por ultrasonido en un dispositivo de bancada, de la marca Thornton Ltd., con una
frecuencia nominal de 40 kHz y 100 W de potencia (Figura 1 - d).

d

Figura 1. a) Pesada de los nanotubos de carbono, b) agitacion de solucion, c) apariencia de la muestra
posterior a la agitacion mecéanica, d) mezclas en el ultrasonido
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Las muestras permanecieron en el ultrasonido durante 1 hora. Esto fue determinado sobre la base de un
analisis visual que indico que posterior a 60 minutos, las muestras no presentan alteraciones en relacion
a la tonalidad y turbidez y no mostré ninguna decantacién después de un tiempo de reposo de 24 horas,

conforme lo explicado en la seccion 3.3.

3.3. Definicion del tiempo de agitacion por ultrasonido de las muestras

Esta parte del estudio fue destinada a determinar el tiempo de permanencia de las soluciones acuosas,
con NCT, en el ultrasonido. Asi, las dispersiones fueron efectuadas usando los tiempos de 10, 20, 40 y
60 minutos en el ultrasonido. El objetivo fue definir un tiempo de agitacion por ultrasonido que va a
generar una minima incidencia de decantacion en la dispersion posterior a las 24 horas en reposo. La
Figura 2 es un ejemplo de comparacion de decantacion posterior a las 24 horas y durante 40 minutos de

agitacion por ultrasonido.
70 - d .

mv-m\o
AR

Figura 2. Andlisis visual de las muestras con tiempo de agitacion por ultrasonido de 40 minutos
posterior a las 24 horas de descanso.

v

El resultado de esta comparacion é mostrado en la Tabla 5 e indica que los tiempos de agitacion por
ultrasonido 6 sonicacién de 40 y 60 minutos fueron aquellos con menor ocurrencia de decantacion. Asi,
se decidio que este estudio tendria procedimiento estandar para fijar un tiempo de 60 minutos para la

presentacion de sonicacion.

Tabla 5. Muestras decantadas posteriores a las 24 horas en reposo en relacion al tiempo de aplicacion
de las ondas ultrasonicas.

Muestras/tiempo | | | o] <l 6l ol <l ol & | S| =] & | Ocurrencia
agitacion por | S S| 1 =121 2121 =] 2] =) =] =| totalde
ultrasonido L] <) < <] <] < <] <) <] <] <] <] decantacién

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|[N|N|N[N|[S|N|N|NI|S 4

60 min. S SIN|N|N|N|N|S|N|[N|[NI|S 4

S — Ocurrencia de decantacion
N — No ocurrencia de decantacion

3.4. Uso de la microscopia para la evaluacion de la decantacion

Luego de preparar las dispersiones de las muestras, estas fueron analizadas en un microscopio optico
de reflexion de marca Olympus, modelo BX60 equipado con una camara digital Olympus UC 30 que

C. G. N. Marcondes, M. H. F. Medeiros 89



Revista ALCONPAT, Volumen 6, Nimero 2, mayo — agosto 2016, Paginas 84 — 100

puede ser observado en la Figura 3. Las imagenes fueron hechas con diferentes ampliaciones (50x,
100x y 200x) con iluminacion incidiendo de abajo hacia arriba.

Figura 3. a) Detalles del lente del microscopio b) Olympus BX 60 microscopio.

Las muestras fueron recogidas a partir del tubo de ensayo, inmediatamente después de su preparacion,
antes de la decantacién de los nanotubos de carbono y dispuestas en placas de vidrio con ayuda de una
pipeta, goteando una gota en cada placa. En todos los ensayos fue utilizada la incidencia de la
iluminacién de abajo, a fin de examinar la transparencia y turbidez de la muestra.

3.5 Criterio de valoracion

Tres criterios para valorar la dispersion de nanotubos de carbono fueron utilizados en este estudio. La
turbidez, el didmetro de los aglomerados y la decantacion y la explicacion de cada uno de estos
critérios es presentada a continuacion.

3.5.1 Turbidez

La turbidez es una propiedad fisica de los liquidos, lo que resulta en la reduccién da su transparencia,
debido a la presencia de materiales en suspension que interfieren en el paso de luz. No obstante, la
complejidad de las interacciones entre la luz incidente, propiedades épticas de los materiales en
suspension y diluidos, o su indice de refraccion y color, la turbidez transforma la propiedad visual en
un criterio subjetivo, no siendo una cantidad fisica medible directamente.

Por ello el andlisis de este criterio fue realizado de forma cualitativa con la visualizacion o no de la
turbidez y su clasificacion fue hecha por tres pardmetros que pueden ser vistos en la Tabla 6. Asi, el
mas turbio es la solucién mas eficiente para la dispersion de los nanotubos de carbono. Para determinar
la turbidez, se uso la incidencia de luz sobre las muestras.

Tabla 6. Pardmetros para el analisis y clasificacion de turbidez.

Incidencia de la luz que pasa a través de la Parametros Clasificacion
muestra
Sin incidencia de luz Opaco Buena dispersion
Baja incidencia de luz Traslicido Buena dispersion
Alta incidencia de luz Traslucido Mala dispersion

3.5.2 Diametro de los grumos

La formacion de grumos indica la aglutinacién de particulas y, por consiguiente, que no hubo
dispersion eficiente del NTC en la muestra. Cuanto mayor es el diametro del aglomerado formado,
menos eficiente es la dispersion. Las imagenes obtenidas por microscopia permitieron medir el
didmetro de aglomerados formados en cada muestra. Para medir los grumos las imagenes fueron
aumentadas 50 x en microscopio, y fue medido en micrones, el diametro del mayor aglomerado
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encontrado. La medicién fue hecha por comparacién con la escala de referencia de la imagen. La
Figura 4 ilustra el procedimiento usado.

Figura 4. Medicion del diametro en micrones de la mayor aglomeracién de NTC.

3.5.3 Decantacion en el tubo de ensayo

La decantacion es el proceso de separacion de las fases de una mezcla o solucion (ver Figura 3). Si hay
una porcion considerable de particulas distribuidas en la muestra, esto significa que no hubo
decantacion. Esto es importante para que haya dispersion adecuada de nanotubos de carbono en el
medio acuoso, en tanto mayor sea la concentracion de particulas suspendidas, mejor, ya que para hacer
concreto con 0s nanotubos de carbono serd inicialmente necesaria realizar a dispersion de nanotubos de
carbono en un liquido para ejecucion posterior.

4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1. Evaluacion de las fotos de microscopia

En la Figura 5 a la 16, es posible ver las fotos tomadas del microscopio que fueron utilizados para el
analisis de turbidez y de tamafio de grumos formados. Estas tienen ampliaciones de 50x, 100x y 200x,
que pueden ser visualizadas en las imagenes A, B y C, respectivamente. Para estandarizar las
iméagenes, todas las fotografias fueron hechas usando como referencia una de los bordes de la gota
colocada sobre la placa de vidrio. En las fotografias es posible ver el tamafio de formacion de grumos,
asi como la transparencia de las muestras con luz incidiendo por debajo.

C. G. N. Marcondes, M. H. F. Medeiros 91



Revista ALCONPAT, Volumen 6, Nimero 2, mayo — agosto 2016, Paginas 84 — 100

Figure 6. Muestra SM 2 — NTC en polvo disperso en aguay adltlvo a base de policarboxilato (Tec
Flow 8000 - 2%).

Figura 7. Muestra SM 3 — NTC en polvo disperso en agua y aditivo a base de pblicarboxilato (Tec
Flow 8000 - 1%).

'..
.

Flgura 8. Muestra SM 4 - NTC Aquacyl 0301 disperso en agua.

Figura 9. Muestra SM 5 — N'-I'C‘Aquacyl 0301 disperso en agua y aditivo a base de policarboxilato (Tec
Flow 8000 - 1%).
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Figura 10. Muestra SM 6 - NTC Aquacyl 0301 dlsperso en agua con NTC en polvo y aditivo a base de
policarboxilato (Tec Flow 8000 - 1%).

Figura 11. Muestra SM 7 - NTC Aquacyl 0301 disperso en aditivo a base de policarboxilato (Tec Flow
8000 — 0,5%) y agua.
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Figura 12. Muestra SM 8 — NTC en polvo disperso en aditivo a base de pohcarboxﬂato (Tec Flow 8000
—0,5%) y agua.

Figura 13. Muestra SM 9 - NTC Aquacyl 0301 disperso en aguay NTC en polvo
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Figura 14. Muestra SM 10 - NTC Aquacyl 0301 disperso en agua, con NTC en polvo y aditivo a base
de policarboxilato (Tec Flow 8000 — 0,5%).
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Figura 15. Muestra SM 11 — NTC en polvo disperso en agua y goma arabiga.

"
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Figura 16. Muestra SM 12 — NTC en polvo disperso en agua y surfactante.

Comparando la muestra SM 4 (Figura 8), que es el caso del producto industrialmente disperso
(Aquacyl) mezclado con agua y sometida a 60 minutos de agitacion por ultrasonido, con los casos en
que fueron utilizados los nanotubos de carbono en polvo para dispersion, se verificé que ninguna de las
alternativas que utilizan NTC en polvo (Figuras 5 a 7, Figura 10 y en las Figuras 12 a 16) mostraron la
misma eficacia de la dispersién industrial del suplidor comercial. Por razones comerciales, el fabricante
no entrega informaciones sobre la técnica usada para dispersar el NTC. Se destaca que esta diferencia
fue verificada por evaluacion microscépica, a pesar de muchas de las dispersiones hechas con NTC en
polvo quedaron visualmente idénticas al SM 4, como puede ser visto en la Figura 2.

Se observa que, en la muestra SM 5 (Figura 9), como aditivo superplastificante TF8000 el producto
Aquacyl, los nanotubos de carbono formaron algunos grumos y estos poseen una orientacion en el
borde de la gota. Es posible imaginar que la accion del aditivo pueda haber causado esta ocurrencia,
una vez que en la muestra conteniendo apenas el Aquacyl y agua (SM 4) el hecho no fue observado
(Figura 8).
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4.2. Aplicacion del snélisis jerarquico para la interpretacion de los resultados

Para efectos del analisis de la eficiencia da dispersion tres criterios fueron adoptados. En la Figura 17,
hay un diagrama de flujo general de la aplicacion de analisis jerarquico, mostrando que los criterios
considerados en la evaluacion fueron: turbidez de la dispersion, didmetro de grumos formados y
tendencia a la decantacion.

Eleccidn de la solucién con mejor
dispersién de NTC

O eh =S Eh et =S B2y En EaEn e en)
d

Figura 17. Flujograma da analisis jerarquico

A partir de la eleccion de estos criterios, fueron sugeridos limites de desempefio que son analizados
sobre la base del analisis visual y microscopia de dispersiones NTC. Los limites de desempefio
adoptados pueden ser vistos en la Tabla 7.

Tabla 7. Limites de desempefio sugeridos para el analisis de las alternativas.
Criterio Limites de desempefio Meétodo de ensayo

Turbidez Si es opaco - optimo Microscopio
Si es translicido* — bueno
Si es transparente** - malo
@ de Grumos De 0 a 500 um — 6ptimo Microscopio
De 500 a 1000 pm — bueno
Mas de 1000 um - malo
Decantacion Se no decanta— optimo Visual — Tubo ensayo
Decanto - Malo

* Poco permeable a la iluminacion.
** Muy permeable a la iluminacion.

Para evaluar la importancia de cada criterio una matriz fue desarrollada, la cual puede ser vista en la
Tabla 8, que estd de acuerdo con la norma ASTM E 1765/2011 (2011). En la matriz, los atributos
fueron comparados por analisis de pares (dos a dos), que busca clasificar los criterios. Una
caracteristica del AHP es la subjetividad del proceso, una vez que depende de la importancia que el
evaluador atribuye a cada criterio. No obstante, este aspecto puede ser visto como un factor positivo,
pues indica que el sistema de evaluacion esta abierto a las convicciones del tomador de decision, es
decir se puede introducir experiencias previas con la experiencia del evaluador.
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En relacién al uso de la escala de importancia ASTM E 1765/2011 (2011), se debe aclarar que, cuando
los resultados de la comparacion se dan de una forma inversa a los casos de la Tabla 8, sera adoptado el
inverso de la calificacion de la escala. Es decir, si B es mas importante que A, su calificacion seré 1/5.

Tabla 8. Escalas de importancia para los criterios de evaluacion (ASTM E 1765/2002).
Comparaciones Escala

Aigual a B 1

A un poco mas importante que B

A mas importante que B

A mucho mas importante que B

A extremamente mas importante que B

O[O W

Luego se arma la matriz de decision y se procede a calcular el peso relativo (Pr) de cada criterio
considerado. Por ello, la suma de cada uno de los criterios es considerada, dividiéndola por la suma
total de los criterios y multiplicando por cien. La ecuacion 1 ilustra este calculo.

Y Criterio(total _linea) 100
) Total (criterios_ columna) )

Tabla 9. Matriz con el analisis pareado y peso para cada criterio.

Criterios de valoracion usando la | Turbidez @ de o
. . ., Criterios Peso
escala de importancia de acuerdo del los Decantacion (Total linea) | (Pr) - %
con ASTM E 1765/2002 liquido | Grumos 0
Turbidez del liquido 1,00 3,00 3,00 7,00 53,9
@ de los Grumos 0,33 1,00 0,33 1,66 12,8
Decantacion 0,33 3,00 1,00 4,33 33,3
Total — criterios columnas 13,00 100%

A partir de la medicion de pesos para cada criterio, las muestras fueron clasificadas de acuerdo con su
desempefio. Para este efecto, fue convenido tres niveles de clasificacion de desempefio como se
muestra en la Tabla 10.

Tabla 10. Desempefio para analisis de las muestras.

Limites de desempefio Puntos
Atiende con alto desempefio 2
Atiende medianamente 1
Atiende con bajo desemperio 0

De este modo, posterior a la separacion de las muestras de acuerdo con su desempefio, cada variable
fue dividida por su mayor valor, como se muestra en la Tabla 11. Esta practica tiene una funcion de
normalizar todas las cantidades medidas de modo que toda la gama quede entre O e 1 para estandarizar.
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Tabla 11. Resultados de las muestras.

Escala de Datos Generales Datos normalizados

importancia de

missiela | 2| 3| 2| 3| 2| 3| 2|33 2| 33333333233z 33
dispersion NTC

Turbidez del 1lolol2]2]2|21lo0l2/2|0lolos|olol1|1]1l1]|o]l1l1]0]0
liquido

@ de los grumos S| Bl ol ol ol o @ o o o ™ Al A A | | —
(um) gﬂgmggc@)gg%ggooor'oooooooo
Decantacion 0 0 2 2 2 2 2102|2200 |O|2|1|2|1|12]|0f2]|1(1]0O0

Finalmente, cada variable fue multiplicada por el respectivo peso relativo, teniendo el indice de desempefio de cada alternativa para
cada criterio, como se aprecia en la Tabla 12. Adicionando los datos de la Tabla 11 en la Tabla 12, el indice general de desempefio de cada
alternativa es obtenido. EI desempefio de las 12 muestras puede ser visto en la penultima linea de la Tabla 12. Como resultado, parece que
las mejores dispersiones fueron (1° lugar) SM 4, SM 5 (2° lugar), SM 7 (3° lugar) y SM 9 (3° lugar). Es de notar que la muestra SM 3 y SM
11 fueron las que presentaron el mejor desempefio entre aquellos que usaron la adicion de nanotubos de carbono en polvo.

Tabla 12. Desempefio das alternativas.

Escala de importancia de Datos normalizados x Peso de la variable
acuerdo con el analisis de o S - 4 N
la dispersion NTC 3 % ; g g ; g ; ; ; Gz’ g ; ;
= n n n n n n n n n & & &
Turbidez del liquido 0,539 | 0,27 | 0,00 | 0,00 | 054 | 0,54 | 054 | 0,54 | 0,00 | 054 | 054 | 0,00 | 0,00
@ de los 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
Decantacion 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 [ 001 | 089 | 0,88 | 0,34 | 0,01
Clasificacion 6 7 5 1 2 4 3 8 3 4 5 8
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5. CONCLUSION

El mayor valor encontrado corresponde a la mejor alternativa de eleccion, de este modo se puede
decir que, la muestra SM 4, conteniendo agua y NTC Aquacyl 0301, corresponde a la muestra con
la mejor dispersion. Esto comprueba que el método de dispersion industrial es mucho mas
eficiente que las otras tentativas de dispersion probados en este estudio. De acuerdo con el
andlisis, las muestras que usaron producto Aquacyl tenian los mayores valores de desempefio,
como pudo ser visto en la Tabla 12, las muestras SM 4, SM 5, SM 6, SM 7, SM 9 y SM 10. A
pesar de la evidente aglomeracién en la mayoria de las muestras con polvo NTC, se demostrd que
ellos no estaban totalmente dispersos en el medio acuoso, el estudio ayudd a entender el
funcionamiento de la dispersion de nanotubos de carbono en varios medios, ayudando a definir
con un poco mas de precision los productos y formas de dispersion a ser usados. Las muestras con
los mejores resultados con NTC en polvo fueron: SM 3 que contiene agua, y NTC con aditivo a
base de policarboxilato (Tec Flow 8000 - a 1% en relacion a peso de agua) y SM 11 conteniendo
agua, goma ardbiga y NTC. Fue demostrado que el aumento del tiempo de sonicacion o agitacion
por ultrasonido en la dispersion reduce la ocurrencia de decantacion de las soluciones, visto como
un factor de eficiencia para la dispersion de soluciones. El uso del microscopio en el estudio se
hizo importante, ya que muchas soluciones no podrian ser analizadas apenas de manera visual. No
obstante, los peores resultados de dispersion se hallaron en las muestras SM 8, con agua, NTC y
aditivo a base de policarboxilato (Tec Flow 8000 - a 0,5% en relacion a peso de agua) y SM 12
con agua, NTC en polvo y surfactante (éter lauril sulfato de sodio), que fueron descartados.
Comparando los resultados de SM 4 (Figura 9) con los de SM 5 (Figura 10), se demostr6 que la
introduccién de aditivo a base de policarboxilato (Tec Flow 8000) causo la formacién de grumos,
inicialmente inexistentes en los NTC dispersos industrialmente en base acuosa. Una de las
posibles explicaciones es que las cargas eléctricas bipolares, se acumulan en la superficie de las
particulas causando el fendmeno de aglutinamiento. Eso podria ser explicado mejor si se supiera
exactamente el proceso de dispersion aplicados en el producto industrializado. Se sugiere que mas
investigaciones sean realizadas para explicar este hecho.
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