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RESUMEN

En esta investigacion se ha estudiado el uso de nanoadiciones conductoras, como los nanotubos de
carbono (NTC) y productos de grafito (PG), en probetas de cemento para desarrollar las funciones de
percepcion de la deformacidn y calefaccion. Para ello, se han fabricado probetas de pasta de cemento
con adicion de 1% NTC y 5% PG y se han realizado ensayos de calefaccion en corriente continua (DC)
y alterna (AC) a 20 V' y 40 V. Ademas, se ha estudiado la influencia de la temperatura en los ensayos
de percepcion de la deformacién en rangos comprendidos entre 0 °C y 60 °C, obteniéndose buenos
resultados en ambas técnicas. Por tanto, estos materiales ofrecen una alternativa muy interesante en la
monitorizacion estructural y pueden tener aplicaciones en la calefaccion de infraestructuras como
puentes y aeropuertos, evitando el uso de sustancias corrosivas.
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Effect of carbonaceous nanoadditions on strain sensing and heating functions
In cement pastes

ABSTRACT

In this research, the use of conductive nanoadditions, such as carbon nanotubes (CNT) and graphite
products (GP), in cement specimens has been studied to develop strain sensing and heating
functions. For this purpose, cement paste specimens with addition of 1% CNT and 5% GP have
been fabricated and heating tests have been performed in direct current (DC) and alternating
current (AC) at 20 V and 40 V. In addition, the influence of temperature on the strain sensing tests
in the range from 0 °C to 60 °C has been studied, obtaining good results in both techniques.
Therefore, these materials offer a very interesting alternative in structural monitoring and may
have applications in the heating of infrastructures such as bridges and airports, avoiding the use of
corrosive substances.

Keywords: nanoadditions; strain sensing; cement pastes; heating; resistivity.

Efeito de nano adic¢des de base carbono nas fungdes de deformacao e
percepcao de aguecimento em pastas cimenticias

RESUMO

Nesta pesquisa, foi estudado o uso de nano adi¢des condutoras, como nanotubos de carbono (CNT)
e produtos de grafite (PG), em corpos de prova de cimento para desenvolver as fungdes de deteccéo
de deformacéo e aquecimento. Para tanto, foram fabricados corpos de prova de pasta de cimento
com adicdo de 1% de CNT e 5% de PG e realizados ensaios de aquecimento em corrente continua
(CC) e corrente alternada (CA) em 20 V e 40 V. Além disso, foi estudado a influéncia da
temperatura em testes de percepcdo de deformacéo em faixas entre 0 °C e 60 °C, obtendo bons
resultados em ambas as técnicas. Portanto, estes materiais oferecem uma alternativa muito
interessante na monitorizagao estrutural e podem ter aplicagdes em infraestruturas de aquecimento
como pontes e aeroportos, evitando a utilizagdo de substancias corrosivas.

Palavras-chave: nano adi¢des; percepgéo; pastas de cimento; aquecimento; resistividade.
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1. INTRODUCCION

Los sistemas de monitorizacion estructural aparecen para controlar el rendimiento de una
estructura, con el fin de garantizar su seguridad y una vida Gtil adecuada, ademas de optimizar
intervenciones de rehabilitacion (Baeza et al., 2018). A pesar de las multiples tipologias de sensores
de deformacion (sensores cerdmicos piezoeléctricos, sensores de fibra Optica o galgas
extensomeétricas), su durabilidad es limitada (Li et al., 2004; Song et al., 2006). Sin embargo, los
sensores conductores de cemento han surgido como una alternativa interesante y pueden obtenerse
facilmente mediante la adicién de un aditivo conductor, por ejemplo, fibras de carbono (FC),
nanofibras (NFC) o nanotubos (NTC), a la matriz cementicia (Camacho-Ballesta et al., 2016; Han
etal., 2015). La incorporacion de estas adiciones conductoras mejora la conductividad eléctrica de
la pasta cementicia, permitiendo que funcione como un sensor de deformacion. Al medir los
cambios en la resistividad eléctrica, el sensor puede detectar tensiones y deformaciones en la
estructura. La posibilidad de correlacionar los cambios en la resistividad de los materiales con su
deformacion los hace, sin duda interesantes, para fines de monitorizacion estructural. Esta
propiedad es cominmente conocida como percepcion de la deformacion y ha sido ampliamente
estudiada en los ultimos afos (Baeza et al., 2013a, 2013b; Chung, 1998; Galao et al., 2014; Ubertini
et al., 2014, 2016).

La adiciébn de un material conductor mejora la conductividad eléctrica del compuesto,
convirtiéndolo en un material multifuncional que se puede aplicar a muchas otras funciones del
hormigon, como el deshielo 0 como anodo en técnicas electroquimicas (Carmona et al., 2015; del
Moral et al., 2013). Una de las funciones mas potentes y actuales que puede realizar un material
cementicio conductor es la funcion de calefaccion. El aumento de la temperatura del material se
basa en el efecto Joule cuando se aplica una corriente eléctrica, en el cual el calor es generado por
una corriente que fluye a través de un conductor (Ding et al., 2013; Liu et al., 2010). La capacidad
de generacion de calor de los materiales cementicios conductores de la electricidad esta asociada
con su resistencia, como lo expresa la primera ley de Joule (Wang et al., 2004). Controlando la
potencia eléctrica suministrada, se puede ajustar la temperatura del compuesto. Cuando este
concepto se aplica a los materiales estructurales, es posible utilizar el propio material estructural
para provocar el derretimiento del hielo en su superficie (o para evitar su formacion). Los sistemas
de calefaccién tradicionales de los edificios incluyen tuberias subterraneas, lamparas de calor
infrarrojas, fluidos calentados y energia solar. Sin embargo, estos sistemas tienen una complicada
construccion, un alto coste y una baja integridad con la estructura original, y por tanto su aplicacién
es limitada (Zhang et al., 2011). Yehia et al. (Yehia et al., 2000) y Chung (Chung, 2004) fueron
pioneros en el desarrollo de esta funcion utilizando materiales cementicios conductores. Los
compuestos en base cemento multifuncionales tienen una alta integridad estructural con las
estructuras originales. Es decir, el dafio inducido por la expansion térmica durante el calentamiento
es insignificante, ya que su coeficiente de expansion térmica es similar al de las estructuras
cementicias originales (Chung, 2004). El uso de estos materiales que pudieran ofrecer la
posibilidad de aumentar su temperatura en infraestructuras de transporte como puentes 0
aeropuertos evitaria el uso de sales corrosivas que pudieran dafiar las armaduras de acero, el propio
hormigon y el ecosistema. Por lo tanto, estos materiales podrian ser viables para aumentar la
temperatura ambiente de estancias o bien para prevenir la formacion de hielo, o producir el
deshielo, en infraestructuras de ingenieria civil, entre otras.

En esta investigacion, se han llevado a cabo las funciones de percepcion de la deformacion y
calefaccion en probetas de cemento con nanoadiciones conductoras como NTC y productos de
grafito.
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2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

2.1 Fabricacion de las probetas de pasta de cemento conductora
Los materiales empleados en esta investigacion han sido los siguientes:

e Agua destilada.

e Cemento Portland tipo CEM | 52.5 R UNE-EN 197-1, suministrado por Cemex Espafia

S.A. (Alicante).

e Productos de grafito: Grafito expandido (ABG1010) suministrado por Superior Graphite.

e NTC Graphistrenght C100 suministrados por Arkema.

e Superplastificante Sika Viscocrete 20-HE, suministrado por Sika Espafia.
El proceso de dispersion de las nanoadiciones resulta esencial para el 6ptimo aprovechamiento de
sus propiedades cuando se integran en el seno de la matriz cementicia. Este proceso comenzé con
el pesaje de los NTC bajo campana extractora. La concentracion utilizada durante este tratamiento
consistio en 18 gramos de NTC por cada 450 ml de agua. A continuacion, las dispersiones de NTC
se prepararon utilizando un robot de aspas de la marca Robot Coupé, durante 10 minutos. La
suspension resultante se homogeniza adoptando una consistencia menos liquida y parecida a una
pasta. La pasta formada por el robot se vierte de nuevo en el recipiente, recogiendo toda la pasta
de las paredes del robot mediante espatula de silicona y se agrega el superplastificante Sika
Viscocrete 20-HE en una proporcion de Plastificante/NTC = 0.4. A continuacion, se aplica un
tratamiento de ultrasonidos a la dispersion, durante 10 minutos utilizando una punta de ultrasonidos
modelo Hielschier UP400St con una amplitud del 65%, utilizando un bafio de hielo para evitar un
aumento excesivo en la temperatura de la mezcla.
El amasado de las pastas se realizo con una amasadora de morteros. Las dispersiones preparadas
se vertieron totalmente en el recipiente de la amasadora y se agregé cemento en tres partes,
aproximadamente 600 g cada vez. Cada parte se mezcld durante 2 minutos a velocidad baja.
Finalmente, cuando se habian agregado todas las partes de cemento, la pasta se mezcl6 durante 1
minuto mas a velocidad alta. La relacion agua/cemento para estas pastas formadas con una mezcla
1% de NTC y 5% de ABG1010 fue de 0.4.
A continuacion, las pastas de cemento se vertieron en moldes normalizados y se compactaron
mediante una mesa vibratoria. De cada molde se elaboraron 3 probetas de 4 x 4 x 16 cm®. Recién
enrasada la pasta fresca en los moldes, se introdujeron en camara humeda hasta el dia siguiente (24
h), cuando se extrajeron para su desmoldado y correcto etiquetado. Posteriormente, las probetas
continuaron su curado en camara humeda (100 % HR) y a 20 °C durante 28 dias, segun la UNE-
EN 196-1:2018. Después de 28 dias de curado, se realizaron ensayos de caracterizacion mecanica
en 3 probetas, 6 probetas se instrumentalizaron para los ensayos de conductividad y
piezorresistividad y 6 probetas se preservaron para los ensayos de calefaccion.

2.2 Descripcidn del ensayo de percepcion en cadmara climatica.

Previo a los ensayos de percepcion de la deformacion, las probetas se instrumentalizaron para
posibilitar el registro de medidas, con el método de las cuatro puntas. Esta instrumentacion consiste
en el pintado de cuatro bandas perimetrales con pintura de plata (Conductive Silver RS 186-3600
de RS components), sobre cuatro cables de cobre, previamente enrollados perimetralmente segun
el esquema de la Figura 1.
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Figura 1. Esquema de la instrumentacion de probetas para los ensayos de resistividad.

Los electrodos asi fijados constituyen las conexiones eléctricas para la aplicacion de una corriente
eléctrica predefinida entre los puntos exteriores (1) y (2) al tiempo que se registra la diferencia de
potencial medida entre los puntos interiores (3) y (4). La corriente eléctrica fue aplicada mediante
una fuente digital Keithley 6220, de National Instruments Inc. La diferencia de potencial se midio
con un multimetro digital Keithley 2002, de National Instruments Inc. Las galgas extensométricas
de 10 mm (modelo 10/120 CLY41-4L-3M, suministrada por HBM) se utilizaron para registrar las
deformaciones producidas tanto por las tensiones como por el incremento de temperatura
producido durante el ensayo.

Los ensayos se realizaron en una prensa mecanica controlando la carga y la velocidad de aplicacion
de la misma con cdmara climatica modelo MUF 401, suministrada por Servosis. La temperatura
del aire, dentro de esta camara, se puede controlar con un rango de temperaturas comprendido entre
-10 °C y 150 °C. Se representa la configuracion de medida en el esquema de la Figura 2.

Ademas de las deformaciones relacionadas con la tension aplicada, las muestras sufrieron
deformaciones térmicas adicionales, debidas a cambios de temperatura. Para controlar este efecto,
se colocd una segunda probeta (probeta de control) en la cdmara climatica. En esta probeta, no se
aplicé carga, pero su galga fue registrando las deformaciones térmicas, que después fueron
eliminadas de la medida de la probeta cargada.

La temperatura ambiente y la temperatura de la superficie de ambas probetas se midieron con
sensores de temperatura tipo Pt-100. Ademas, en la probeta de control se realizé un pequefio taladro
para instalar un termopar en su centro y poder controlar posibles gradientes térmicos. Para limitar
el efecto de la pérdida de agua relacionada con el calentamiento de la probeta, las temperaturas se
fijaron entre 0 °C y 60 °C (con incrementos de 20 °C).
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Figura 2. Esquema del ensayo dentro de la cAmara climatica (del Moral et al, 2021).
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2.3 Descripcioén del ensayo de calefaccion.

Los ensayos de calefaccidn se realizaron en condiciones de laboratorio, después del periodo de
curado. Los ensayos consistieron en aplicar diferentes voltajes en corriente alterna y corriente
continua entre los dos extremos de las probetas conductoras (4 x 4 cm?). Previamente se aplico una
capa de pintura conductora de plata para mejorar el contacto eléctrico entre los electrodos primarios
(placa de cobre de 0.5 mm de espesor y fieltro de carbono de 2 mm de espesor) y el material
cementicio. El montaje se puede observar en la Figura 3.

Filtro de
carbono

Pt100 #3

Figura 3. Esquema de una probeta de 4 x 4 x 16 cm?® preparada para ser ensayada.

Los cambios de temperatura en la superficie de las muestras se registraron continuamente mediante
6 detectores de temperatura de resistencia tipo Pt-100 conectados a un registrador de datos y otros
dos sensores Pt-100 se colocaron para controlar la temperatura ambiente.

Las pruebas de calefaccion se realizaron aplicando distintos voltajes. Cuanto mayor fue la tension
aplicada, mas alta fue la temperatura registrada. Se aplicaron diferentes voltajes con una fuente de
alimentacion continua (DC) y una fuente de alimentacion alterna F5V (AC, a 50 Hz). En ambos
casos, la corriente eléctrica se midio con multimetros digitales Keithley2002.

3. RESULTADOS

3.1 Resultados en los ensayos de percepcion a diferentes temperaturas.

Se estudid la influencia de la temperatura entre 0 °C y 60 °C en ensayos aislados. La Tabla 1 resume
los parametros relevantes de los ensayos realizados en dias diferentes para 0 °C, 20 °C, 40 °Cy 60
°C. Las probetas regresaban a temperatura ambiente de forma natural y al dia siguiente se procedia
a realizar la temperatura siguiente.

Tabla 1. Efecto de la temperatura sobre diferentes parametros electromecanicos durante los
ensayos de percepcion de la deformacién: resistividad eléctrica, modulo elastico, factor de galga
y coeficiente R? de Pearson de la regresion lineal.

Temperatura , Re_sistividad ,M_()dulo Factor de Galga R?
eléctrica (ohm-cm) | Elastico (GPa) (FG)
0°C 43.70 26.20 14.30 0.968
20 °C 43.80 26.00 17.40 0.971
40 °C 44.18 23.60 22.30 0.975
60 °C 45.70 23.10 58.80 0.888
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Hubo un ligero aumento de resistividad con la temperatura, de 43.7 Ohm-cm a0 °C a45.7 Ohm-cm
a 60 °C. En otro trabajo, tampoco se reportaron cambios significativos en la conductividad en el
intervalo comprendido entre 50 y 115 °C (Demircilioglu et al., 2019).

Por otro lado, la respuesta mecanica fue similar en todos los ensayos, con médulos elasticos entre
23y 26 GPa (descartando cualquier dafo estructural durante los procesos de carga o calentamiento)
(del Moral et al., 2021). Sin embargo, hubo cambios severos en la respuesta piezorresistiva (véase
Figura 4) vy el factor de galga (FG) a 60 °C fue cuatro veces el FG a 0 °C. Se observé una clara
tendencia creciente en el FG al calentar, especialmente en el Gltimo nivel de temperatura. No se
tomd ninguna medida especifica para evitar el intercambio de humedad entre las muestras y el
medio ambiente. En la Figura 4 se muestran graficamente los factores de galga en las diferentes
temperaturas ensayadas.
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Figura 4. Respuesta piezorresistiva de la pasta de 1% NTC y 5% ABG1010 a diferentes
temperaturas: 0 °C, 20 °C, 40 °C y 60 °C. Se representan los cambios de resistencia eléctrica
frente a su deformacion para obtener el factor de galga.

En investigaciones anteriores (Gomis et al., 2015), Gomis determind que en 60 °C habia un punto
de inflexidn en estos cambios de humedad, y durante los ensayos de calefaccion se observé que el
agua de los poros, en los materiales cementicios, podria sufrir un cambio de estado y comenzar a
evaporarse. Esta modificacion de la solucion de los poros puede haber afectado el equilibrio entre
las conducciones electroliticas y electronicas, mejorando el rendimiento de la percepcion de la
deformacion en los ensayos después de un pequefio secado (Allam et al., 2020; Chung, 2004;
Vilaplana et al., 2013).
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Ademas, segun Shifeng (Shifeng et al., 2007), la temperatura puede aumentar el efecto tunel en el
rango por debajo de los 100 °C, porque los electrones transforman la energia térmica en energia
cinética. Més alla del limite de 100-130 °C, se obtienen valores de resistividad mas altos, por la
presion de poro interna debido al aumento del vapor de agua.

En nuestro caso, las probetas se calentaron a una temperatura maxima de 60 °C, con el consiguiente
secado superficial. Por lo tanto, la movilidad del electron se incrementd debido a una mejor
conduccién electronica y por el efecto tinel, que puede haber resultado en una respuesta
piezorresistiva mejorada a dichas temperaturas.

3.2 . Resultados en los ensayos de calefaccion.

La Figura 5 muestra los resultados obtenidos para la pasta de cemento con 1% NTC y 5% ABG1010
aplicandole una tension de 20 V AC y DC. Se muestran los valores promedio de temperatura de la
muestra para ambos ensayos en °C y la corriente monitorizada (lineas discontinuas) en amperios
(A). En estos ensayos se ha conseguido un incremento de temperatura de +17 °C para ambos tipos
de corriente, lo que podria ser una variacion suficiente para la aplicacién de sistemas de deshielo
con temperatura ambiente superior a -15 °C.
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Figura 5. Temperatura ambiente (T_amb), temperatura media de la muestra (T_pasta), ambas en
°C, y la corriente monitoreada (lineas discontinuas), en A, en funcion del tiempo (en horas), para
ensayos de calefaccion de pasta de cemento en AC y DC con un voltaje fijo de 20 V.

La Figura 6 muestra la temperatura de seis ensayos de calefaccion con tres muestras diferentes de
amasadas diferentes con el mismo voltaje (40 V) en DC y AC. Como se puede observar, los
resultados son muy similares, lo que confirma la reproducibilidad (mismo comportamiento de
diferentes muestras a la misma prueba).

Como se puede observar, duplicar la tension aplicada implica duplicar la corriente eléctrica, lo que
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implica una resistividad constante de los compuestos en el rango de temperatura mostrado (Farcas
et al.,, 2021). Por otro lado, la temperatura maxima alcanzada a 40 V (AC y DC) es
aproximadamente 3.3 veces mayor que la temperatura maxima alcanzada a 20 V (AC y DC).

— T _pasta(l) 40V DC — T pasta(l) 40V AC — T pasta(2) 40V DC
T pasta(2) 40V AC T amb(1) 40V DC T amb(1) 40V AC
T_amb(2) 40V DC T_amb(2) 40V AC — T_pasta(3) 40V AC

——T_pasta(3) 40V DC ——T_amb(3) 40V DC T_amb(3) 40V AC

----- Intensidad(1) 40V DC  -----Intensidad(1) 40V AC  -----Intensidad(2) 40V DC
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Figura 6. Temperatura ambiente (T_amb), temperatura media de la muestra (T_pasta), ambas en
°C, y la corriente (lineas discontinuas), en A, en funcion del tiempo (en horas), para pruebas de
calefaccion de pasta de cemento en AC y DC con un voltaje fijo de 40 V.

Tabla 2. Resumen de las caracteristicas eléctricas (resistividad, tipo de corriente y tension
aplicada), variacion de temperatura y potencia media

L . Intensidad AT Potencia
R(f)sr:f;'_‘ggf)‘d AC/DC V‘E{j‘;‘le (A) cc) | media
(W/m?)
67 DC 20 0.33 17.10 304
64 AC 20 0.31 17.00 310
64 DC 40 0.64 53.60 1267
67 DC 40 0.62 53.20 1228
67 DC 40 0.62 54.30 1224
66 AC 40 0.63 54.40 1230
64 AC 40 0.64 54.80 1273
63 AC 40 0.65 55.70 1294
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La

Tabla 2 resume las caracteristicas eléctricas (resistividad, tipo de corriente y voltaje fijo aplicado),
variacion de temperatura y la caracteristica energética, la potencia media, de las pruebas de
calefaccién. En todos los casos, se pueden obtener incrementos de alta temperatura con voltaje y
corriente eléctrica relativamente pequefios. De hecho, el tipo de corriente aplicado parece no jugar
un papel importante en el comportamiento térmico y el rendimiento energético de este material. La
resistividad de las muestras permanece estable en todas las condiciones.

4. CONCLUSIONES

e Se ha comprobado la viabilidad del uso de sensores de pasta de cemento en la funcion de
percepcion de la deformacion a diferentes temperaturas.

e Se comprueba un ligero aumento de resistividad con la temperatura en los ensayos de
percepcion de la deformacion. Ademas, el aumento de temperatura (entre 0y 60 °C) condujo a
valores del FG mas altos.

e Se ha comprobado la viabilidad de la funcion de calefaccion en pastas de cemento conductoras
de la electricidad gracias a la adicion de 1% NTC + 5% ABG1010, mediante la aplicacion tanto
de corriente continua (DC) como de corriente alterna (AC), con diferencias insignificantes en
el comportamiento de ambas corrientes.

e Los resultados han demostrado que las muestras de pasta de cemento aplicandoles un voltaje
de 20 V pudieron aumentar su temperatura con +17 °C. Por lo tanto, estos compuestos serian
factibles para aplicaciones de prevencion y deshielo en sitios con una temperatura ambiental
de -15 °C.
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