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RESUMO

O objetivo principal dessa pesquisa foi investigar a eficiéncia fisica, quimica e
microestrutural dos compaositos argamassados com diferentes teores de grafeno puro
em relacdo a quantidade em massa do aglomerante aos 7, 14, 21 e 28 dias. Para
isto, foram confeccionados corpos-de-prova (CP’s) prismaticos (4 cm x4 cm x 16 cm)
e cilindricos (5 cm x 10 cm) utilizando 6 (seis) misturas: uma de referéncia (REF) e
outras 5 (cinco) com 0,03%, 0,06%, 0,09%, 0,12% e 0,15% de grafeno puro (GRAF).
Os (CP’s) foram utilizados para analisar os comportamentos fisicos-mecénicos, bem
como investigar o comportamento mineraldgico e morfolégico dos materiais
precursores e dos compositos cimenticios. Foram realizados o0s ensaios de
difratometria a laser, difracdo de raios-X (DRX), fluorescéncia de raios-X (FRX),
espectroscopia infravermelha por transformada de Fourier (FTIR), microscopia
eletrénica de varredura (MEV) e andlises térmicas (TGA/DTA). No que diz respeito
aos resultados de (DRX), foi possivel notar que os compdsitos a base de cimento
possuem a formacgédo de silicato tricalcico (C3S), silicato dicalcico (C2S) e aluminato
tricalcico (C3A). Quanto aos resultados de (FRX), foi evidenciado a presenca de
(Si0O2) e (CaO) em maiores proporcdes. O ensaio de (MEV) com elétrons secundarios
(SE), evidenciou que as nanoparticulas de grafeno puro possuem mais de 75% de
carbono em sua composicao. A partir dos ensaios de MEV/EDS (energia dispersiva),
foi constatado que quanto maior o teor de nanoparticulas de grafeno puro, maior o
percentual de carbono. Para os resultados de (FTIR) notou-se a maioria das bandas
de absor¢cdo foram deslocadas através da flexdo de assimétrica, em que para 0s
compositos cimenticios foi evidenciado a formacdo da alita pertencente ao grupo
funcional (Si — O). Os resultados de (TGA/DTA) mostraram que a decomposic¢ao do
(C—-S—H) ocorre entre 150 °C e 200 °C, (C — H) entre 430 °C e 520 °C e do carbonato
de calcio (CaCO3) entre 700 °C e 800 °C. A desidratagdo do monossulfato
(C4AS.H18) e da etringita Ca6AI2(S0O4)3(0OH)12 ocorreram entre 91 °C e 160 °C. A
decomposicdo dos silicatos foi verificada em temperaturas acima de 600 °C.
Adicionalmente, as misturas com 0,06% de (GRAF) apresentaram resisténcia a
compressao axial 15% maior quando comparadas as argamassas de (REF), sendo
este considerado um valor “6timo”. No que se refere a propriedades mecanicas, 0
ensaio de resisténcia a tracdo na flexdo revelou que a mistura com 0,03% e 0,06%

de (GRAF) tiveram melhorias significativas 8,5% e 18%, respectivamente. Os



resultados de absorcdo de agua por capilaridade evidenciaram que os compdsitos
argamassados contendo 0,15% de nanoparticulas de (GRAF), tiveram uma ascensao
de 4gua de, aproximadamente, 0,70 g/cm2, ou seja, 33% menor quando comparados
com as misturas de referéncia. As misturas contendo 0,15% de (GRAF), tiveram 6,8%
de absorcdo de agua por imersao, ou seja, 51% menor quando comparados com 0S
compositos cimenticios de referéncia. Em suma, estudos voltados para a utilizacéo
de nanomateriais em compositos cimenticios foram realizados para promover a
melhoria no desempenho fisico, quimico e mineralégico dos materiais na industria da

construcao civil.

Palavras-chave: argamassas; comp@sitos cimenticios; grafeno multicamadas;

propriedades mecéanicas; propriedades microestruturais.



ABSTRACT

The main objective of this research was to investigate the physical, chemical and
microstructural efficiency of mortar composites with different contents of pure
graphene in relation to the amount by mass of binder at 7, 14, 21 and 28 days. For this
purpose, prismatic (4 cm x 4 cm x 16 cm) and cylindrical (5 cm x 10 cm) specimens
were made using 6 (six) mixtures: a reference (REF) and other 5 (five) with 0.03%,
0.06%, 0.09%, 0.12% and 0.15% of pure graphene (GRAP). The specimens were used
to analyze the physical-mechanical behaviors, as well as investigate the mineralogical
and morphological behavior of the precursor materials and the cementitious
composites. X-ray diffraction (XRD), X-ray fluorescence (XRF), Fourier transform
infrared spectroscopy (FTIR), scanning electron microscopy (SEM) and thermal
analysis (TGA/DTA) tests were performed. Regarding the (XRD) results, it was
possible to note that the cement-based composites have the formation of tricalcium
silicate (C3S), dicalcium silicate (C2S) and tricalcium aluminate (C3A). As for the (XRF)
results, the presence of (SiO2) and (CaO) in larger proportions was evidenced. The
(SEM) test with secondary electrons (SE), showed that the pure graphene
nanoparticles have more than 75% of carbon in its composition. From the SEM/EDS
tests, it was found that the higher the content of pure graphene nanopatrticles, the
higher the percentage of carbon. For the (FTIR) results it was noted that most of the
absorption bands were displaced by asymmetric bending, where for the cementitious
composites it was evidenced the formation of the alite belonging to the functional group
(Si—0). The (TGA/DTA) results showed that the decomposition of (C — S — H) occurs
between 150 °C and 200 °C, (C — H) between 430 °C and 520 °C, and of calcium
carbonate (CaCO3) between 700 °C and 800 °C. Dehydration of monosulfate
(C4AS.H18) and ettringite CabAl2(S0O4)3(OH)12 occurred between 91 °C and 160 °C.
The decomposition of the silicates was seen at temperatures above 600 °C.
Additionally, mixtures with 0.06% (GRAP) presented axial compressive strength 15%
higher when compared to (REF) mortars, which is considered an "optimum" value.
Regarding mechanical properties, the flexural tensile strength test revealed that the
mixture with 0.03% and 0.06% of (GRAP) had significant improvements 8.5% and
18%, respectively. The results of water absorption by capillarity showed that the mortar
composites containing 0.15% of nanoparticles of (GRAP), had a water rise of

approximately 0.70 g/cm2, i.e., 33% lower when compared to the reference mixtures.



The mixtures containing 0.15% of (GRAP), had 6.8% water absorption per immersion,
i.e., 51% lower when compared to the reference cementitious composites. In
conclusion, studies aimed at the use of nanomaterials in cementitious composites were
conducted to promote the improvement in the physical, chemical and mineralogical

performance of materials in the construction industry.

Keywords: mortars; cementitious composites; multilayer graphene; mechanical

properties; microstructural properties.
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1 INTRODUCAO

Os compdsitos cimenticios sdo amplamente utilizados na inddstria da
construcédo civil devido as suas propriedades fisico-mecéanicas, mas sabe-se que a
producdo desses materiais influi diretamente no meio ambiente. Atualmente, estao
sendo estudados materiais de alto desempenho utilizando adi¢cdes e/ou aditivos que
atuam diretamente na microestrutura, possibilitando uma maior durabilidade.

A durabilidade é uma das propriedades que vem sendo discutida por diversos
estudiosos e, nos moldes de hoje, é tratada em diferentes areas com visbes
complementares. Na Engenharia Civil, essa caracteristica est4d diretamente
relacionada com o comportamento do material quanto ao desempenho fisico-
mecanico e, sobretudo, com o tempo de vida util, frente aos agentes agressivos
presentes na atmosfera e no meio comum, como o diéxido de carbono e os ions
cloreto.

Na Ciéncia de Materiais, os compdésitos cimenticios sdo avaliados em funcao
de suas propriedades microestruturais em termos de estabilidade energética, bem
como investigados a nivel molecular, no que diz respeito as analises relacionadas a
guimica e a mecanica quantica computacional. Assim, se € necessario investigar no
campo das ciéncias, o quao importante é relacionar essas areas do conhecimento.

Para esse estudo, é necessario estabelecer uma melhor compreenséo sobre o
tema em discussao, quando relacionados as questdes pouco detalhadas no aspecto
da durabilidade com viés microestrutural, cuja solucdo possui correlacéo direta com
propositos tecnoldgicos voltados a utilizacdo dos nanomateriais e, suas interacoes
quimicas a serem aplicados na matriz dos compdsitos cimenticios como a argamassa,
por exemplo.

Pesquisas recentes demonstram que a utilizacdo de diferentes concentracdes
de nanomateriais, podem melhorar as propriedades fisico-mecéanicas dos materiais
cimenticios, além de melhorar a estrutura matricial possibilitando uma maior
durabilidade. Segundo Ho et al., (2020) elevados teores de nanoparticulas grafeno
puro, nanosilicatos (nano-SiO2) e nanocompostos contendo carbonato de célcio
(CaCO:s3), podem elevar a area e a superficie especifica dos compadsitos, além de
acelerar o processo de hidratacéo possibilitando o avanco de géis de silicato de célcio
hidratado (C — S — H).



22

Um dos mecanismos observados pela adi¢do de nanoparticulas em compagsitos
cimenticios, € a possibilidade de preenchimento dos vazios, permitindo que aos
materiais uma microestrutura mais densa. Nesse aspecto, nanocompostos com raio
atdmico menor, sdo capazes de impedir a propagacdo das microfissuras, melhorando
as propriedades fisico-mecéanicas de um material (ABOUSNINA et al., 2020).

Um composto cimenticio, em que sua microestrutura € formada por
intersticios/vazios € denominado permedvel, ou seja, essa regido é constituida por
produtos de hidratacdo densos e, sobretudo, amorfos (ndo cristalinos). Além disso,
sabe-se que a estrutura de poros preenchida, apresenta uma melhor correlagao entre
a matriz formada pelos materiais constituintes que diminuem as microfissuras e
dificultam a movimentacdo da agua, tornando os compdésitos mais duraveis e estaveis
(LI et al., 2020).

De acordo com Ozen e Derun (2019), as microparticulas de um nanocomposto
podem preencher os vazios/ intersticios presentes na matriz do composto hidratado,
tornando o material com uma microestrutura mais densa. Além disso, particulas com
maiores raios atdmicos impedem a propagacdo de fissuras em nanoescala que
influenciam numa melhor eficiéncia do composto cimenticio. Para tanto materiais a
base de carbono demostram algumas limitacdes quanto as ligagdes atbmicas, devido
a falta de areas interfaciais entre esses componentes.

O grafeno puro é caracterizado como um material bidimensional (2D), em que
possui diversas propriedades, tais como, alta condutividade elétrica e térmica,
estabilidade a altas temperaturas e melhor performance as propriedades mecéanicas
devido a uma maior superficie e area especifica. Além disso, 0 nanomaterial possui
caracteristicas que podem melhorar o desempenho dos compdsitos cimenticios (HO
et al., 2020).

Dependendo da aplicabilidade desejada, materiais com granulometrias finas
melhoram a trabalhabilidade e prologam a vida util dos compdsitos cimenticios.
Materiais pozolanicos aplicados em quantidades ideais, contribuem para o
empacotamento das particulas atuantes nas regides microestruturais tornando-as
resistentes a acdo dos agentes agressivos (WU et al., 2020).

Existem diversos estudos que tratam das melhorias que as atividades
pozolanicas relacionados ao cimento Portland, porém faz-se necessario analisar as
consequéncias quanto a utilizacdo dessas adi¢cdes, ou seja, compreender o

comportamento e as reacées micro e macroestruturas em funcéo das condicées em
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gue a estrutura esta inserida, afim de desenvolver contribuicdes e limitacdes baseadas
em uma visao sistémica relacionado ao composto em analise.

O efeito pozolanico é determinado através do consumo de hidroxido de célcio
Ca(OH), responsavel pela alta alcalinidade frente a solucdo aquosa dos poros no
interior do compdésito cimenticio, ou seja, os materiais contendo adi¢des, apresentam
menor reserva alcalina, sendo este susceptivel a difusdo da carbonatacéo (LEI; LAW,
YANG, 2021).

Segundo Lei, Law e Yang (2021), materiais pozolanicos sdo compostos por
silicatos ou silico-aluminatos amorfos com pouca atividade aglomerante que, em
contato com agua e em temperatura ambiente de aproximadamente 25 °C, reagem
com hidréxido de célcio Ca(OH). formando componentes com propriedades
cimenticias. O silicato de calcio hidratado (C — S — H) é formado pela reacéo entre a
pozolana e o Ca(OH)2, podendo haver a formacao de aluminatos de calcio hidratados.
A precipitacdo do (C — S — H) ocorre através da dissolucdo da pozolana em meio
alcalino combinados com ions Ca?* em solucgéo.

Segundo Wu et al., (2020) a incorporacdo de nanomateriais em compaositos
cimenticios tem sido alvo de varias pesquisas, pois melhoram as propriedades fisico-
mecanicas e atuam no retardo da propagacao de microfissuras quando utilizados
adequadamente. Ao utilizar-se teores maiores a base de carbono em fungéo da massa
do aglomerante, pode-se haver a dispersao do nanomaterial, influenciando na coeséao
matricial do composto cimenticio, devido a elevada area superficial, que acelera o
processo de hidratacao e influi no aumento dos géis de silicato de célcio hidratado (C
—S—H).

As nanoparticulas de grafeno puro sdo produzidas através do processo de
esfoliacdo mecanica a partir de seu componente principal, o grafite. Esse método
eletroquimico € ideal, pois diminui os defeitos e perdas dos analitos, melhora a
cristalinidade e a condutividade térmica. Esta € uma das razfes pelas quais o grafeno
puro e seus derivados estéo sendo explorados como aditivo e/ou adig&o para melhorar
o desempenho fisico-mecanico dos compaositos cimenticios.

Levando em consideracdo esses aspectos, estudos realizados por Ho et al.,
(2020) demonstraram que a incorporacéo de 0,07% de grafeno puro na argamassa,
pode aumentar 34,3% a resisténcia a compressao axial e 27,5% a resisténcia a tracao
na flexdo, aos 28 dias de andlise. Esse comportamento foi confirmado por Zhao et al.,

(2020), onde relataram que a utilizacdo de um percentual “6timo”, variando entre
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0,05% e 0,09% de grafeno puro, pode melhorar as propriedades mecanicas e a
tenacidade dos compadsitos a base de cimento. Os autores observaram que o teor de
0,06% de grafeno puro potencializa em, aproximadamente, 10% a resisténcia a
compresséo axial das argamassas.

O grafeno puro € um nanomaterial altamente hidrofébico e dispersivel em agua,
mas em solucdo aquosa pode ser melhorado através da combinacao de surfactantes
ultrassénicos. Estudos realizados por Wang e Pan (2016), revelaram que a adi¢éo de
0,05% de grafeno puro em argamassas de cimento melhora a resisténcia a tracao na
flexdo em 24% aos 28 dias.

Tong et al., (2016), utilizaram 0,1% de grafeno puro em relacdo a massa do
aglomerante e evidenciaram que a resisténcia mecéanica dos compositos
argamassados melhorou em 20% ap0s 28 dias de analise. Esses estudos
concentraram-se apenas na investigacao das alteracdes das propriedades mecéanicas
dos compdsitos cimenticios entre a argamassa de referéncia e com diferentes teores
de grafeno puro.

Recentemente, Du e Dai Pang (2015) analisaram o comportamento das
argamassas de cimento com diferentes teores de grafeno puro, onde as dosagens
foram: 2,5%, 5,0% e 7,5% e particulas dimensionadas em 8 mm. Diante das analises,
observaram que maiores teores de nanoparticulas a base de carbono, podem diminuir
a percolacéo de agua por capilaridade.

Ainda sobre os autores, os resultados ndo foram significativos frente as
propriedades mecanicas, pois perceberam que elevadas taxas do nanomaterial,
resultaram na aglomeracao das folhas de grafeno, tornando-as multicamadas que
potencializam o aumento da friccdo na area de transicdo, havendo a perda da
resisténcia a compresséao axial por cisalhamento.

Embora esses estudos tenham apresentado resultados significativos quanto a
utilizacdo de nanoparticulas de nanomateriais a base de carbono, algumas
caracteristicas do mecanismo quimico ndo foram compreendidas. O mecanismo de
durabilidade dos compositos cimenticios com grafeno puro propicia uma forte
aderéncia interfacial entre os grupos funcionais de carboxila, hidroxila e os silicatos
presentes na matriz do cimento hidratado.

Na perspectiva de controlar tecnologicamente os materiais, ao longo dos anos,
algumas adicdes quimicas estdo sendo analisadas, em funcéo de sua aplicabilidade,

com o intuito de melhorar as propriedades dos materiais. E de fundamental
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importancia a realizacdo de analises micro e macroestruturais, uma vez que a
correlacdo entre essas duas vertentes, proporcionara uma melhor compreensao dos
compdésitos cimenticios estudados, no que diz respeito as suas aplicabilidades.
Portanto, faz-se necessario analisar o principal potencial a nivel académico/industrial

da utilizacdo de adi¢des quimicas e, principalmente, sua viabilidade econémica.

1.1 Contextualizacao e justificativa

Os compoésitos cimenticios sdo materiais de Engenharia Civil amplamente
difundidos, devido as suas propriedades fisico-mecanicas e funcionalidade que, por
sua vez, sao aplicados e utilizados na industria da constru¢do moderna. Com o intuito
de melhorar a durabilidade dos materiais a base de cimento, os hanomateriais tem
sido amplamente utilizado.

No ano de 2004, Geim e Novoselov utilizaram o método de “descasque”
micromecanico para a obtencéo de folhas de grafite. Assim, foi obtida uma folha fina
composta apenas de uma camada de &tomo de carbono denominada como grafeno.
Posteriormente, o nanomaterial atraiu investigacdes acerca de suas propriedades
fisicas e quimicas.

O grafeno, por sua vez, € um nanomaterial de efeito nanotecnolégico que sao
constituidos por carbono puro, dispostos em uma Unica camada que configura um
atomo de espessura. Como o carbono é a base quimica, torna o grafeno
potencialmente uma solucao ecoldgica e sustentavel aplicado em inimeras solucdes,
incluindo o campo da construcao civil.

De acordo com Lee et al., (2008), o grafeno puro é um dos nanomateriais mais
fortes, pois possui resisténcia a tracdo de 130 GPa, moédulo de Young de 1 TPa,
rigidez com tensdo de 340 GPa.nm3. Devido a essas propriedades, muitas
investigacOes estdo sendo realizadas, das quais possibilitam a utlizagdo do
nanomaterial em diversos compdsitos cimenticios.

Materiais a base de carbono como o grafeno puro, grafeno monocamada e
multicamadas, foram considerados como nanofillers favoraveis para aplicacdo em
compésitos cimenticios devido as suas propriedades tais como condutividade térmica,
resisténcia a tracdo na flexdo e lubricidade. A incorporacdo de materiais grafénicos
podem tornar os compdsitos cimenticios mais duraveis, além de multifuncionais

conforme estudos realizados por Lee et al., (2008).
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A partir dos aspectos supracitados, o0 objetivo dessa pesquisa foi investigar a
utilizacdo de nanoparticulas de grafeno puro obtido pelo processo de esfoliacéo
mecéanica aplicadas aos compédsitos cimenticios (argamassas), bem como
compreender suas propriedades fisicas e mecéanicas.

Para compreender os mecanismos referentes ao comportamento das misturas,
foi preciso realizar algumas analises estruturais constituidas por difracdo de Raios-X
(DRX), fluorescéncia de raios-X (FRX), andlise termogravimétricas (TGA),
espectroscopia infravermelha por transformada de Fourier (FTIR) e microscopia
eletrdnica de varredura (MEV) constituidos por elétrons secundarios (SE) e por
energia dispersiva (EDS).
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1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivo geral

O objetivo geral deste estudo € avaliar a influéncia do grafeno puro
multicamadas nas propriedades fisicas, quimicas e mecanicas dos compaositos
cimenticios (argamassas), bem como compreender o potencial pozolanico através das

técnicas de analises de propriedades estruturais, morfoldgicas, quimicas e mecéanicas.

1.2.2 Objetivos especificos

v' Embasar teoricamente aspectos voltados a utilizacdo de nanoparticulas de
grafeno puro em compdésitos cimenticios;

v" Realizar caracterizacdo estrutural, morfologica, quimica, fisica e mineralégica
dos materiais precursores;

v Analisar propriedades mecanicas dos compdsitos cimenticios (argamassas);

v Verificar a influéncia do grafeno puro multicamadas nas propriedades fisicas,
guimicas e mineralégicas das compadsitos cimenticios preparados com adicéo

de grafeno.

1.3 Estrutura da dissertacao

Esta dissertagdo encontra-se dividida em cinco principais capitulos, além das
referéncias bibliograficas e os respectivos anexos, sendo estes descritos de forma
sucinta nos paragrafos consecutivos. Dentro dessa premissa, o primeiro capitulo
refere-se a introducédo, onde foram discutidos os principais temas do estudo, bem
como a definicdo dos objetivos, contextualizacéo e justificativa do tema proposto.

O segundo capitulo foi dedicado as pesquisas e analises bibliogréficas para
fomentar o tema abordado, que se refere ao estado do conhecimento atual relativo a
aplicacdo de materiais a base de carbono, tal como grafeno puro, no setor da
construcao civil.

Nanomateriais sdo temas considerados recentes no campo da investigacao
cientifica, principalmente aplicados a Engenharia Civil. Em uma primeira fase,

procurou-se descrever 0s principais materiais utilizados atualmente e, depois, foi
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realizada uma pesquisa mais aprofundada no que diz respeito a aplicacdo de
nanoparticulas de grafeno em compadsitos cimenticios.

No terceiro capitulo, foi descrito todo o aparato experimental utilizado para
caracterizar 0S materiails precursores, tanto macroscopicamente, quanto
microscopicamente. Todos os compdsitos cimenticios foram analisados no estado
fresco e, apdés o estado de hidratagcdo, foram submetidos aos procedimentos
baseados nos ensaios fisicos, mecanicos e mineraldgicos, afim de obter os
resultados.

No quarto capitulo é apresentada a sintese dos resultados obtidos apds os
procedimentos experimentais, sendo estes analisados conforme os parametros
comportamentais frente a utilizagdo de grafeno puro em argamassas a base de
cimento, justificando cada comportamento de forma individualizada, além de embasa-
los com pesquisas recentes de outros pesquisadores. Além disso, foi realizado uma
analise de custo comparando os compositos cimenticios sem a adicdo do
nanomaterial e com a adicdo do mesmo.

No quinto capitulo foram desenvolvidas as principais conclusées obtidas ao
longo do respectivo estudo, onde estas, foram descritas de forma sintetizada. Além
disso, foi proposto alguns temas para estudos que poderdo ser desenvolvidos
futuramente. Por fim, foram apresentadas as referéncias bibliogréficas utilizadas no
estudo e, além disso, 0s anexos que consiste na descricdo dos ensaios que

fomentaram a aparato experimental.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

A construcdo do conteudo que sera abordado nesse capitulo traz alguns
aspectos sobre os mecanismos quimicos que ocorrem no interior dos compositos
cimenticios, desde as reacdes quimicas, até as evidéncias dos sais que atingem a
estrutura. Além disso, serdo discutidos sobre as primeiras evidéncias das reacfes
guimicas recorrentes frente a degradacao dos compdsitos cimenticios, bem como o0s
fatores que influenciam diretamente a estrutura externa e interna do material utilizado

em estudo.

2.1 Aspectos gerais do cimento Portland

Segundo An et al., (2019), Vamshidhar et al., (2020), Wu et al., (2020), Jafari-
Sadeghi et al.,, (2021), o mundo vem passando por diversas mudancas e
transformacdes principalmente quando se trata de tecnologia. Na engenharia ndo é
diferente, uma vez que novas técnicas, métodos e procedimentos séo utilizados para
aprimorar o desempenho dos materiais que foram utilizados durante séculos como as
argilas, por exemplo.

Afim de compreender o processo de transformacdo desses materiais, faz-se
necessario aprimorar os conhecimentos pautados em estudos técnicos e cientificos,
dos quais abrange critérios de desempenho e aplicabilidade, onde pode-se citar o
cimento Portland que teve sua primeira aplicabilidade no século XIX na Inglaterra.

Caracterizado como um pé fino, o cimento Portland possui propriedades
ligantes que, com a acao de algum tipo de solvente como a agua, apresenta-se com
um tempo, uma pasta solida formada através das reacdes de hidratacdo no interior do
material, por meio de um mecanismo denominado coesdo e, uma vez hidratado, o
material possui resisténcia ao decompor-se mesmo passando por um processo de
degradacéo (ZHU et al., 2021; WANG et al., 2021; GARCIA-LODEIRO et al., 2021,
AZEVEDO et al., 2021).

De acordo com Andrade Neto, Latorre, Kirchheim (2021), Szewczenko, Kotsay
(2021), Medeiros et al., (2021), Ni et al., (2021) e Agostinho et al., (2021) o cimento é
produzido com a presenca de calcario e argila e, além disso, utilizando bauxita e
minérios de ferro em pequenas propor¢cdes, com a finalidade de equilibrar a

guantidade de oOxidos produzidos em todo o processo de fabricacdo. Assim, ao se



30

tratar da formac&o quimica do clinquer, os oxidos de calcio, silica, aluminio e ferro
formam 95% de sua composicdo caracterizada, normalmente, pela presenca de
guartzo, rochas igneas e sedimentares.

Ao se comentar sobre o calcério, um dos principais componentes para a
formacdo do cimento, é a cal (material utilizado na construcao civil), onde sua
composicao é apresentada pelo carbonato de célcio (CaCOs) sendo utilizado entre
80% a 85% na fabricacdo do cimento. Em sua composi¢ao ha o clinquer como matéria
prima principal, que € denominado como um material proveniente da mistura da rocha
calcaria britada moida, argila e corretivos quimicos como filito (Al203), quartzito (SiOz2)
e minério de ferro (Fe203) (CHENG et al., 2020; MA et al., 2020; LIU et al., 2020;
ZHUTOVSKY; SHISHKIN, 2021; PARK et al., 2021).

Outros elementos quimicos devem ser levados em consideragéo na fabricacéo
do aglomerante, como o 6xido de magnésio (MgO), pois seu teor utilizado possui um
carater limitado de aproximadamente 6,5%, no que diz respeito as normas nacionais
e internacionais. E sabido que esse percentual ndo altera a formacao cristalogréfica.

O composto MgO ao entrar em contato direto com a agua presente na
composi¢cao matricial dos compdsitos cimenticios, hidratam-se, formando lentamente
cristais de hidroxido de magnésio (MgOH2) que aumentam de volume, principalmente
nas zonas de transicdo. Esse comportamento dar-se-a pelas interacdes de tensdes
internas e, sobretudo, microestruturais que provocam trincas ou fissuras de dentro
para fora naquele composto (WANG et al., 2020; MA et al., 2020; HAY; CELIK, 2020;
LI; QIN; YI, 2021; WU et al., 2021).

Ainda sobre o calcario, este material pode ser classificado em trés principais
tipos conforme o percentual do teor de 6xido de magnésio. O primeiro € chamado
de calcitico, onde o teor de (MgO) utilizado deve ser menor que 4%; o segundo é
caracterizado como dolomitico, onde o teor esta entre 4% e 18% e, por fim, o calcario
magnesiano se o teor utilizado for maior que 18% (XIE et al., 2021; PARVAN et al.,
2021; YU et al.,, 2021; HOU et al.,, 2021; POWDYAL; ADHIKARI; WON, 2021,
SHARMA et al., 2021).

Todos os componentes utilizados passam por um processo de mistura e
moagem da matéria prima, onde adiciona-se de 3 a 5 % de sulfato de calcio com o
objetivo de regular o tempo do inicio de hidratacdo do cimento. Esses materiais sdo
submetidos a sinterizacdo, com uma temperatura de aproximadamente 1400 °C e,

ap0s esse estagio, 0 mesmo passa por um processo de arrefecimento rapido,
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formando os chamados cristais de clinquer (LI et al., 2021; SHIRANI et al., 2021;
WANG et al., 2021; DORN et al., 2022).

O processo de formacéao do clinquer é constituido liberacdo de agua que ocorre
numa temperatura entre 100 °C e 200 °C, reagbes como desidroxilacdo dos
argilominerais e alotropia do quartzo ocorrendo na temperatura entre 500 °C e 600 °C,
descarbonatacéo pela presenca de ferroaluminatos calcicos, a formacéo dos cristais
de belita em fase inicial e o surgimento da cristobalita. Todos ocorrendo numa
temperatura entre 700 °C a 900 °C (SANTANA-CARRILLO et al., 2021; KOGUT;
GORECKI; BURMISTRZ, 2021; SIMONI et al., 2021; GASTALDI et al., 2021).

Ha também as transformacdes de fases dos compostos C12A7 e C2[A,F] em C3A
e C4AF, ocorrendo numa temperatura entre 900 °C e 1200 °C. As relagbes
proporcionais das massas caracteristicas de cada composto analisado, bem como as
variacdes de temperatura podem ser vistas na (Figural) e no (Quadro 1) onde contém,
de forma mais detalhada, os fenbmenos quimicos ocorridos no processo de
clinquerizacdo (WOLTER, 1985; CENTURIONE, 1993).

Figura 1 — Desenvolvimento dos compostos do clinquer.
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Quadro 1 - Principais reacfes durante o processo de sinterizacdo do clinquer.

Temperatura (°C) Reacbes
100 - 200 Liberagcdo de agua livre.
Desidroxilacdo dos argilominerais; transformacgédo de quartzo-a em
500 - 700
guartzo-B.
Decomposicdo dos carbonatos, com liberacdo de COy;, primeiras
~200- 900 reacdes de estado solido, levando a formacdo de aluminatos e
ferroaluminatos calcicos C1,A7 e C2[A,F] e inicio de formacao de belita
(2Ca0 + SiO,; — Ca,Si0,); conversdo de quartzo- em cristobalita.
Conversao de ferroaluminatos e aluminatos em C4AF e C3A; formacao
900 -1200 . . - T .
da belita a partir da silica remanescente e dos cristais de cal livre.
Cristalizacdo das primeiras alitas (~1200 °C), a partir de cristais
1200- 1350 préexistentes de belita e cal livre; a partir de ~1280 °C inicia-se a

formacdo da fase liquida a partir dos aluminatos e ferroaluminatos
célcicos, com consequente nodulizacao do clinquer.

Acima de 1350 Desenvolvimento dos cristais de alita.

Fonte: Adaptado de Centurione, (1993).

O clinquer € comumente caracterizado pela composicdo quimica tipicamente
utilizada no cimento Portland que, por sua vez, possui quatro principais componentes,
tais quais: 6xido de calcio (CaO) sendo este presente em 67%, 6xido de silicio (SiO2)
representado por 22%, 6xido de aluminio (Al203)umina) correspondente a 5%, oxido
de ferro (Fe203) com um percentual formado de 3% e outros 0xidos que caracterizam
3% do composto (SCHERB et al., 2021; HAMADA et al., 2021; ASADI et al., 2021,
ZHU et al., 2021).

No que diz respeito as fases cristalinas anidras metaestaveis, em temperatura
ambiente, o clinquer € formando em sua maior composi¢cao entre 50% — 75% de
CsSqaiita) € silicato dicalcico com um percentual entre 15% — 30% composto por
C2Selita). Além desses, também é constituido por aluminato tricalcico contendo um
percentual de 5% — 10% de CsAcelitay cOm a presenca de MgO e, por fim,
ferroaluminato tetracélcico atingindo um percentual de 5% — 15% de CsAF(elita)
(KIPKEMBOI et al., 2020; BARBOZA-CHAVEZ et al., 2020; RODRIGUEZ; TOBON,
2021; JIAN et al., 2020; GHAZIZADEH et al., 2020).
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Dentre os compostos citados, o aluminato tricalcico € um dos principais
componentes para a formacédo do cimento Portland e suas caracteristicas quimicas
sdo determinadas através da reacdo em oOxidos (3CaO.Al203). Além disso, séo
encontrados na matriz do cimento em pequenos percentuais, mas influencia para o
enrijecimento instantaneo do composto cimenticio (SMIRNOVA et al., 2020; SEO et
al., 2021; XU et al., 2021). No processo de clinquerizacao, a formacao desse composto
ocorre numa temperatura entre 1200 °C e 1300 °C e a reacao quimica correspondente

pode ser vista na (Equacéo 1).

3Ca0 + Al203 — 3Ca0.Al203 (1)

O Aluminato tricalcico é determinado através da composi¢ao quimica resultante
dos o6xidos 4CaO.Al203.Fe0Os. Sabe-se, portanto, que esse composto possui uma
interacdo direta nas regiées microestruturas e no comportamento fisico dos materiais
cimenticios (MAO et al., 2021; MEI et al., 2021; ZHENG et al., 2021; LIU et al., 2021).
A determinacdo para a compreensao dessa rea¢do € definida conforme a (Equacéo
2).

4Ca0 + Al203 + Fe203 — 4Ca0.Al203.Fe203 (2)

Essas séo as primeiras reacfes que ocorrem, mas ha também a fusdo dos
constituintes na fase intersticial C3A e C4AF, além da formacé&o dos cristais de alita.
Para melhor contextualizar esse ponto, a formacdo do silicato dicalcico
correspondente ao processo de hidratacdo dos materiais cimenticios, resulta na
formacédo em oOxidos (2Ca0.SiO2), auxiliando no aumento da resisténcia do composto
(ZHANG et al., 2020; CHEN et al., 2020; MEI et al., 2020). A formacdo das fases
cristalinas desses materiais ocorre entre a temperatura de 1250 °C e 1300 °C e esse

processo € apresentado na (Equacéo 3).
2Ca0 + SiO2 — 2Ca0.SiO2 (3)
De acordo com Li et al., (2020), Li et al., (2020) e Kang et al., (2020), a

composicao quimica e a cinética de fases do silicato tricalcico, auxiliam no aumento

da resisténcia do material nas primeiras semanas de hidratacdo. Esse processo é
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caracterizado numa temperatura equivalente entre 1350 °C e 1450 °C ocorrendo a

reacao quimica apresentada na (Equacao 4).

3Ca0 + SiO02 — 3Ca0.SiO2 4)

De acordo com Pei et al., (2022), a matriz do cimento Portland € constituida por
cal, silica e alumina do qual é caracterizado como material aluminoso. Deste modo,
as fases podem transformar-se em subfases quanto a formacéo de um sistema binario
determinado pela presenca dos compostos quimicos C2S e 2Fe.SiOz (F2S) interagindo
diretamente com C2S, formando uma composicdo solida determinado pela interacao
(cal/ferro).

Segundo Dener, Karatas e Mohabbi (2021), o cimento é composto por um baixo
teor de élcalis em sua composicdo, porém no processo de sinterizacdo para a
formacdo da matéria ocorre a volatizacdo composta pelas cinzas do aglomerante que
sdo ricas em alcalis, sendo que no cimento Portland esse valor esta entre 0,5% e 1,3%
de (K20 + Na20).

No processo de moagem do cimento, adi¢cdes sao utilizadas para formar sua
composicdo, mas sabe-se que para cada tipo de aglomerante obtido, teores quimicos
sao utilizados especificamente capazes de modificar suas propriedades e funcgoes.
AdicBes como gesso, filer, escoria de alto forno, materiais pozolanicos e carbonéticos
sdo utilizadas no processo de fabricacdo do material e, portanto, garantem
caracteristicas fisicas adequadas (PARVAN et al., 2021).

Com o intuito de garantir a qualidade do clinquer, é necessario levar em
consideragao alguns parametros conforme estabelecidos pelos devidos intervalos de
valores. Deste modo, os parametros sdo o modulo de silica (MS) e o modulo de
alumina (MA) frente a propor¢éo de 6xidos no clinquer (NI et al., 2021).

O mdédulo de silica, parametro utilizado para determinar o comportamento do
cimento quanto as interacdes quimicas, interferem diretamente na queima da
“farinha”, na formagéo da colagem do refratario, na granulometria do clinquer e na
fase liquida (REGO; CARDOSO; PILEGGI, 2021).

Compreende-se entdo que, qguando se obtém um maddulo de silica baixo, ha
aumento da fase liquida e a formacao de colagens que beneficia a queima (ANDRADE
NETO; LATORRE; KIRCHHEIM, 2021). Todas essas caracteristicas sdo otimizadas

guando aplicadas a (Equacao 5) e o valor obtido se encontra entre 2,3 e 2,7.
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~ %Si0,
" %Al,05 + %Fe,05

MS (5)

No que diz respeito ao modulo de alumina, sabe-se que essa caracteristica
torna a fase liquida menos viscosa que facilita a cinética das reacdes e melhora a
nodulizacao do clinquer, tendo valores utilizaveis entre 1,3 e 2,7 (CLAVERIE et al.,

2022). A (Equacéao 6), especifica os parametros utilizados para calculo.

_ %Al,04
"~ %Fe,0,

(6)

Para melhor contextualizar esse ponto, estudos realizados por Scrivener et al.,
(2019) corroboram com os valores médios definidos, onde ao estudarem o processo
de combustdo do cimento, perceberam que os resultados do modulo de alumina
variaram entre 1,5 e 2,5. Além disso, Krour et al., (2020), avaliaram o comportamento
do raio do cimento quanto a utilizacdo de agregados reciclados e relataram valores
préximos ao estabelecido, sendo este de 2,4. Krishnan, Manikandam e Thenmuhil
(2021), em seus estudos, evidenciaram valores de 2,25.

Uma das caracteristicas mais importante na composi¢cédo mineral de um cimento
Portland é o coeficiente de saturacdo de silica com a presenca de cal (FSC), que
expressa a proporcao entre a quantidade de cal que permanece no clinquer apos a
formacao dos silicatos e sulfatos, necessaria para interagir com a silica formando

3Ca0.SiO2. Na (Equacéo 7) pode-se observar os parametros utilizados para calculo.

FSC _ (CaOtotal - CaOlivre) - (1,65Al203 + 0,35F€203 + 0,7503) (7)
2,8(Si02 total — Si0, livre)

Segundo Briki et al., (2021), a determinacdo do coeficiente de saturacao tem
por finalidade, quantificar o teor de cal livre composta ao clinquer, reduzindo a
quantidade de CsS — (silicato dicélcico) no processo de queima do aglomerante. Vale
ressaltar que, o (CPV — ARI) cimento Portland de alta resisténcia inicial, é rico em CsS,
elemento este que proporciona uma melhoria na resisténcia dos compdsitos

cimenticios nas primeiras idades de hidratacéo.
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Ao se obter o valor correspondente do coeficiente e, apds as analises quimicas
das matérias primas formada pela presenca de rocha calcéaria e argila, calcula-se
entdo os percentuais de carga. O coeficiente de saturacédo do cimento Portland varia
entre 0,80 e 0,95 e, quanto maior o FSC, maior o teor de C2S presente no clinquer e,
portanto, menor a reatividade do cimento (YAN et al., 2021).

No Brasil, ha diferentes tipos de cimento Portland e suas fun¢cbes séao
correlatadas através de sua composicao fisico-quimica. Além disso, a definicdo do
tipo de aglomerante é pautada ao calor de hidratacdo gerado, ou seja, para um maior
volume de compdsitos argamassados deve ser utilizado um tipo de cimento com baixo
calor de hidratacdo (HIRSCH; LU; STEPHAN, 2021). O processo de hidratacdo do

cimento pode ser visto na (Figura 2), ilustrada a seguir.

Figura 2 — Estagios de hidratagdo do cimento em fun¢éo de suas caracteristicas.
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Fonte: Mehta e Monteiro, (2014).

Segundo Linderoth, Wads0 e Jansen (2021), a formagdo dos produtos de
hidratacdo do cimento Portland € definida pelo teor de silicato de calcio hidratado (C
— S — H), composto por uma estrutura fibrilar que compde entre 50% e 60% do volume
dos materiais solidos na fase de hidratacdo da pasta, onde sua morfologia é
caracterizada pela presenca de fibras semicristalinas poliméricas e/ou redes
reticulares formadas por graos irregulares.

Segundo John, Matschel, Stephan (2018), Cho, Chunge Nam (2020), quando
0 cimento é misturado com agua, a fase (C — S — H) (amorfa) junto com o hidréxido
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de calcio (CH, cristalino) precipita como aglomerados de particulas coloidais em

nanoescala com um sistema de poros internos observado na (Figura 3).

Figura 3 — Estrutura dos poros na pasta de cimento hidratado.
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Nesse contexto, compreende-se que as ligagcbes quimicas presentes no
processo de hidratacdo, influenciam diretamente na resisténcia microestrutural dos
compdésitos cimenticios, sendo esta, determinada através das forgcas de Van Der
Waals, estruturadas nas (Equacdes 8 e 9).

2(3Ca0.Si0z) + 6H20 — 3Ca0.2Si02.3H20 + 3Ca(OH): (8)

2(2Ca0.Si02) + 4H20 — 3Ca0.2Si02.3H20 + Ca(OH)2 9)

Os estéagios de hidratacao definem o comportamento dos materiais precursores
guando avaliados separadamente em um composto, pois a presenca de cristais
prismaticos de hidroxido de calcio Ca(OH): e cristais fibrilares de silicatos como (C3S)
e (C2S), iniciam o processo de preenchimento dos intersticios/vazios, espagos estes
ocupados pela presenca de agua e particulas de cimento em dissolugédo (TANG et al.,
2021; LINDEROTH; WADSO; JANSEN, 2020).

A Portlandita € um tipo de mineral formado pela estruturacdo dos cristais
maiores de Ca(OH)z e constitui cerca de 20% a 25% do volume dos solidos presentes

na pasta, caracterizada por uma morfologia prismatica hexagonal distinta. Esse
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comportamento dar-se-a pela disponibilidade de espaco, temperatura de hidratacéo e
das impurezas presentes no sistema matricial do composto (HERNANDEZ;
LIZARAZO-MARRIAGA; RIVAS, 2018; LIU et al., 2021). Nesse sentido, o hidréxido
de calcio possui resisténcia limitada entre seus componentes, uma vez que a area
superficial desse composto é mais baixa comparada a distribuicdo das particulas de
(C-S—-H).

No processo de hidratacdo microestrutural dos materiais cimenticios, o volume
de sulfoaluminato de calcio presente na pasta de cimento € composta por
aproximadamente 20%, sendo este, essencial em funcdo das propriedades
nanomecanicas dos compaositos (GU et al., 2019; HOMORO; MICHEL; BARANGER,
2019).

E sabido que nos estagios iniciais do processo de hidratacdo, a relagéo
sulfato/alumina colabora na formacdo de trissulfoaluminato de calcio hidratado
(C6AS3H32), denominado como etringita (STEINER et al., 2020; YU et al., 2019; GUO
et al., 2020). Sua morfologia possui cristais prismaticos aciculares (formato de

agulhas) e o comportamento quimico dessa estrutura pode ser vista na (Equacéo 10).

(6Ca0.Al03) + 26H20 + 3(CaS04.2H20) — 6Ca0.Al203.Al203.3CaS04.32H20  (10)

Segundo Chen et al., (2019), Chen et al., (2020) e Jebli et al., (2021) a etringita
formada na pasta de cimento, transforma-se em monossulfato hidratado, (C4ASHas),
sendo este constituido de cristais com placas hexagonais. A presenca desse
composto quimico nos compdsitos a base de cimento torna-o vulneravel frente aos
ataques por sulfatos. As configuragdes estruturais formadas podem ser realizadas
conforme a (Equagéo 11).

3Ca0.Al203.3CaS04.32H20 + 22H20 + 2(3Ca0.Al203) — 3(4Ca0.Al203.S03.18H20
(11)

Finalmente, compreende-se que os grdos de clinquer ndo hidratados estéao
correlacionados com os tamanhos das particulas composta ao cimento anidro e do
grau de hidratagdo na microestrutura dos compositos cimenticios. Nesse contexto, a
composicao fisica matricial, formada por grdos menores de materiais precursores, se

dissolvem dando énfase para que as particulas com maiores dimensfes, também
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passe por um processo de reducdo, devido as interacbes nas zonas de transicao
formadas nas bandas de absorcéo. A falta de espaco, potencializa a hidratacdo das
particulas de cimento in situ, resultante do processo de formac&o de um produto denso

morfologicamente assemelhado as particulas de clinquer.

2.1.1 Producéo do clinquer e suas reacdes de hidratacdo

O clinquer é um dos materiais mais estudados devido a sua complexidade e,
sobretudo, sua funcionalidade quanto a producdo do cimento frente as reacdes de
hidratacdo. Nesse sentido, suas propriedades e caracteristicas sdo essenciais na
matriz cimenticia, no que diz respeito, as suas fases mineraldgicas e, principalmente,
as interagbes com o cimento por ser seu principal constituinte (YAN et al., 2022; MA
et al., 2021)

As fases mineraldgicas principais que compdem o clinquer sdo formadas por
silicato tricélcico (CsSaiita), Silicato dicalcico (C2Sekeita), aluminato tricalcico (C3A) e
ferroaluminato tetracalcico (C4AFterita). Segundo Liu et al., (2021), o clinquer pode
apresentar periclasio formado pelo (MgO) — 6xido de magnésio e cal livre (CaO).

Analisar o comportamento desse material € algo complexo e, portanto, cada
fase do material é estudada separadamente para melhor compreensao do processo
de hidratagcdo do cimento. Assim, entende-se que esse processo dar-se-a através das
interacOes de dissolucao das fases levando em consideracdo a ordenacao dada por
C3A — C3S — C4AF e C:2S. Essas reacgdes sdo complexas e a composicao dos produtos
hidratados passam por um processo de transformacédo até atingirem a estabilidade
(PADILLA-ENCINAS et al., 2021; ZHANG et al., 2021).

O cimento Portland ao entrar em contato com agua (H20) promove uma reacao
de hidratacdo, onde forma-se produtos hidratados constituidos por anidros. Esses
produtos anidros transformam-se, integrando ions de hidroxila (OH") a estrutura
cristalina formando silicatos de célcio hidratados, portlandita e sulfoaluminatos. A
saturacao da solucao ocorre com a interacao entre a fase do clinquer e do sulfato de
calcio, onde aglomeram-se e, posteriormente, ligam-se entre si para formar produtos
hidratados (SCHERB et al., 2021; WANG et al., 2021).

Inicialmente, a suspensao possui uma caracteristica fluida e gradativamente
torna-se mais rigida devido a formacgéo de produtos hidratados a partir de cada fase

do clinquer, através das rea¢des quimicas presentes no processo. O processo de
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hidratacdo do cimento continua com o endurecimento da pasta, devido aos produtos
depositados nos vazios resultantes das interacdes das reacfes pozolanicas (YAN et
al., 2021; ZHANG et al., 2021).

A pasta hidratada possui diversos mecanismos quimicos e o silicato de calcio
hidratado (C — S — H) compde em até 60% do seu volume e, além disso, é considerado
a fase mais importantes devido as suas propriedades. Numa escala atbmica, o silicato
de calcio possui uma estrutura cristalina formada por cadeias tetraédricas isoladas por
(SiOg4) interligados ionicamente, através de cations intersticiais, onde o silicio pode ser
substituido por aluminio (CUESTA et al., 2021; DONG et al., 2022).

Ja a portlandita é caracterizada por cristais prismaticos hexagonais e constitui
um volume de aproximadamente 25% quanto a pasta de cimento hidratada. Assim, a
hidratagao do cimento Portland atinge, aos 28 dias de cura, entre 70% e 80% do seu
grau de hidratacéo final e completa aos 365 dias de idade (LIU et al., 2021; HE; LIAO,
2021).

2.1.2 Impactos ambientais causados pela fabricacdo do cimento Portland

As industrias cimenticias emitem uma grande quantidade de poluentes na
atmosfera e, muitos destes, sdo oriundos dos produtos gerados pela presenca de gas
carbénico (COz). Os processos e técnicas vinculados para reduzir a emissdo desses
agentes agressivos, causados pela producao do cimento Portland, possuem alto custo
(BENHELAL; SHAMSAEI; RASHID, 2021; LIU et al., 2021; DUNG et al., 2021).

No que diz respeito a esse estudo, a utilizacdo de materiais pozolanicos como
adicdes quimicas e minerais, melhoram a durabilidade e a vida util das estruturas
contendo materiais cimenticios possibilitando um melhor desempenho fisico-
mecanico. Para tanto, uma das vantagens da utilizacdo dessas adi¢cdes pozolanicas
€ potencializar uma melhor resisténcia externa do composto cimenticio quanto a
presenca de agentes agressivos externos que, por sua vez, podem afetar e degradar
a regido interna do material até as armaduras de aco (SWATHI; ASADI, 2021,
ALBIAJAWI; EMBONG; MUTHUSAMY, 2022).

As indUstrias séo responsaveis por aproximadamente 25% da emissdo mundial
de CO: e, de acordo com suescum-morales et al., (2021), as fabricas de cimento sao

geradoras de 5% a 7% deste total. Para a producdo de uma tonelada de cimento sao
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gerados entre 0,73 a 0,99 toneladas de CO:2 dependendo do teor de clinquer no
cimento frente as suas adicdes.

A emissédo de CO2 na produgdo do cimento Portland comum é composta de
duas fontes: a descarbonatacdo do carbonato de calcio (CaCO2), que libera
aproximadamente 528 kg CO: para cada tonelada de cimento, e a queima de
combustiveis fosseis, responsavel pela emissdo de cerca de 367 kg CO2/ton. de
cimento, totalizando, aproximadamente, 895 kg de CO2/ton. de cimento (ALBIAJAWI,
EMBONG; MUTHUSAMY, 2022).

Para efeitos de producéo, estima-se que sdo gerados 540 kg de CO: para cada
tonelada de clinquer, pois na calcinacao do calcario € liberado didxido de carbono com
a decomposicado térmica do carbonato de calcio (CaCO3s), sendo o restante do CO:2
oriundo da queima do combustivel necessario para o fornecimento da energia no
processo de fabricacdo do cimento Portland, que pode atingir a uma temperatura
proxima de 1500 °C (BATUECAS et al., 2021)

2.2 Compositos argamassados como materiais de construcdao civil

Os compositos cimenticios sdo materiais utilizados amplamente no mundo e
possui propriedades necessarias importantes para o comportamento das estruturas
em geral. Além de resistir aos esforgos solicitados, 0 mesmo protege as armaduras
em seu interior em dois estagios: o primeiro, através da protecao fisica, agindo como
uma barreira frente ao ambiente externo e as armaduras; o segundo esta relacionada
com a protecdo quimica, assegurada pelo elevado pH do compdésito armagassado,
que promove a formacdo de uma pelicula passivadora envolta de todo o aco
(RODRIGUES et al., 2021, LI et al., 2021).

Os compositos argamassados sdo materiais constituido por cimento, agua e
agregado miudo (areia) e, além disso, pode conter adi¢cbes e aditivos quimicos, com
a finalidade de melhorar ou modificar suas propriedades basicas. Sdo exemplos de
adicdes: nanoparticulas de grafeno puro, oxido de grafeno, cinza volante, pozolana
natural, silica ativa, metacaulim, entre outras (SOIVE et al., 2021; LI et al., 2021).

O cimento, por sua vez, é o aglomerante que é utilizado em maior proporgao
na constituicdo de um composto e, por ser um material com propriedades ligantes,
proporciona uma interacdo com 0S outros componentes por ser considerado um

material pulverizado atuando nas principais ligacées quimicas juntamente com a agua.
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Os agregados naturais sédo facilmente observados de forma macroscopica nas
argamassas, no entanto, os elementos da pasta s6 podem ser vistos através de um
microscopio (WANG et al., 2021; ZAJAC et al., (2021).

Os compdsitos argamassados sao constituidos por duas fases dentistas entre
si, onde a primeira € constituida por particulas de agregados distribuidas em
tamanhos e formas diferentes. A outra € caracterizada através do meio ligante
composto por uma massa de pasta de cimento hidratado. Além disso, esse material é
considerado bifasico quanto ao nivel macroscopico, onde € constituido por particulas
dispersas na matriz da pasta de cimento (MENG et al.,, 2021; ABOLHASANI;
NAZARPOUR; DEHESTANI, 2021).

Em uma regido microscopica esse comportamento modifica-se, pois a
heterogeneidade interior € definida através do processo de hidratacdo e ligacdes
quimicas, cuja distribuicdo é realizada sob a massa da pasta de cimento hidratada
densa, enquanto a outra € porosa. Assim, sabe-se que na microscopia é possivel
determinar uma terceira fase caracterizada pela juncéo interfacial entre as particulas
dos agregados naturais e a pasta, conhecida, por sua vez, como zona de transicao
(WANG et al., 2022; GAO et al., 2021).

Um composto cimenticio € considerado um material conglomerado, onde suas
particulas sdo apresentadas em volta da pasta de cimento que possui um
comportamento heterogéneo, frente a presenca de particulas, filmes, microcristais,
elementos solidos interligados através de uma composicéo porosa que possui um teor
de vazios e espacos com solucdes (SOUZA et al., 2022).

A composicao matricial dos materiais a base de cimento, ndo se limita apenas
a esses componentes, pois pode conter outros materiais, como pigmentos coloridos,
fibras, agregados especiais, agregados artificiais e etc. No caso de aditivos, séo
largamente empregados os plastificantes e os superplastificantes, para reduzir a
guantidade de agua dos compdésitos e possibilitar a trabalhabilidade necessaria
(SOUZA et al., 2022; LISBOA et al., 2021).

Todos esses materiais possuem interagdes quimicas e fisicas, pois influenciam
também nas propriedades mecéanicas dos compdsitos argamassados. Para tanto,
essas interagfes quimicas e a tenacidade também sdo pautadas em fatores, cujo
principal mecanismo, depende do comportamento da pasta e de suas liga¢cées que
sao fundamentais para a contribuicdo do produto final (LIU et al., 2021; JUEYENDAH
et al., 2021).
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Levando em consideracdo essas caracteristicas, a analise da durabilidade
como funcdo da resisténcia mecanica, da estabilidade dimensional e da resisténcia
quimica dos compositos cimenticios, implica perfeito conhecimento destas suas
caracteristicas, que, por sua vez, sdo dependentes das caracteristicas de seu principal
componente, o cimento (MAIEK et al., 2021; FADA; SHAHGHOLI; KARIMIAN, 2021).

Os diversos constituintes de um composto a base de cimento sdo analisados
pela ciéncia que estuda sua tecnologia quanto a sua aplicabilidade, frente as
propriedades mecanicas, quimicas, fisicas e de durabilidade afim de conhecer melhor
as caracteristicas dos materiais matriciais, e a definicdo das propor¢cées dos seus

constituintes.

2.3 Fases constituintes do agregado

2.3.1 Fases do agregado

Os tipos de agregados utilizados nos compa@sitos cimenticios séo regidos pela
NBR 7211 (ABNT, 2009) onde trata das caracteristicas e propriedades que esses
elementos devem possuir e, dentre essas, sua constituicdo, pois sdo compostos por
minérios densos, estaveis, compactos e duraveis. A norma também define os
parametros que delimita os tamanhos dos graos desses constituintes, sendo a peneira
#4 com dimensdo de (4,75 mm), definida como a subjuncdo dos agregados
caracterizando os agregados miudos, o material passante na peneira e 0s agregados
graudos, o material retido na mesma.

Dentre essas caracteristicas fisicas, os agregados influenciam diretamente no
comportamento de um composto a base de cimento, onde a fase constituinte ocupa
cerca de 80% do volume do material quando analisados em conjunto. Para tanto, os
agregados influem, sobretudo, em algumas propriedades quanto a matriz cimenticia,
como o0 moédulo de elasticidade, massa unitaria e estabilidade dimensional do
composto cimenticio. Outras caracteristicas também sdo observadas como volume,
forma, textura, distribuicdo de poros e, além dessas, a composi¢cdo mineraldgica e
quimica desses materiais (NI et al., 2021).

Do ponto de vista estrutural, os agregados influenciam diretamente no
desempenho comportamental do composto cimenticio quanto a durabilidade. Para

gue se possa compreender a atuacdo desses materiais, € necessario que sejam
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considerados constituintes ndo inertes, levando em consideracdo suas propriedades
fisicas, quimicas e térmicas frente ao processo de hidratacdo do composto até a fase
fina (ROBALO et al., (2021).

Para melhor contextualizar esse ponto, propriedades fisicas como rugosidade,
orientacdo das particulas e do formato dos gréos, influenciam no comportamento do
composto a base de cimento e podem incidir um maior calor de hidratacédo tendo como
consequéncia um tipo de retracdo térmica, podendo gerar fissuras, mecanismo que
facilita o processo de degradacao do material quando exposto a ambientes agressivos
(U et al., (2021).

A influéncia dos agregados sobre a resisténcia de um compdsito cimenticio, por
vezes, ndo é levada em consideracdo, uma vez que, a resisténcia do mesmo
normalmente ndo é um fator determinante quanto as suas propriedades na fase de
hidratacdo pois, com excec¢do dos agregados leves, a particula de agregado € muito
mais resistente do que a estrutura interna matricial e a zona de transi¢ao na interface
(PEKGOZ; TEKIN, 2021; NASCIMENTO et al., 2022).

Algumas outras caracteristicas influenciam no comportamento do material a
base de cimento como o teor de umidade dos agregados, uma vez que, a quantidade
de agua conduzida aos compdsitos argamassados alteram consideravelmente a
relacdo &gua/cimento. Além desses, a composicdo granulométrica influencia
diretamente na qualidade do material, quanto a compacidade e a resisténcia aos

esforcos mecanicos.

2.3.2 Pasta hidratada

Segundo Djerbi (2018) e Hu et al., (2022) a pasta endurecida tem aparéncia
homogénea na forma macroestrutural, porém, quanto a forma microestrutural
apresenta uma estrutura heterogénea, formada por trés fases: sélidos, vazios e agua
presente na pasta de cimento que sdo denominados elementos principais para a
ocorréncia das reacdes de hidratacédo, tais como:

e Silicatos de calcio hidratado (C — S — H): € denominada como a fase mais
importante no processo de hidratacdo de um composto cimenticio e, além
disso, determina as propriedades da pasta completamente hidratada, sendo

esta, presente em até 60% do volume de um sélido;



45

e Hidréxido de calcio Ca(OH)2: esses componentes formados pela presenga de
cristais de hidroxido de célcio, sdo caracterizados como (portlandita) e
constituem até 25% do volume de sdlidos presentes nos compoésitos
cimenticios;

e Sulfoaluminatos de calcio (etringita): atuam de forma secundaria em funcéo das
micropropriedades na matriz cimenticia e ocupam até 20% do volume da pasta
de cimento hidratada;

e Graos de clinquer ndo hidratados: em fungdo do tamanho das particulas de
cimento e do grau de hidratacdo, compreende-se que alguns gréaos de clinquer
podem ser encontrados na microestrutura dos compdsitos em diferentes
estagios de hidratacao.

Alguns estudos voltados para definir o comportamento do cimento quanto as
reacoes de hidratacdo estdo sendo desenvolvidos por Krishnya, Yoda e
Elakneswaran, (2021), que analisaram as propriedades mecanicas do material

conforme um modelo de sistema de multi-escala ilustrado na (Figura 4).

Figura 4 — Niveis do modelo multiescala: da matriz (C — S — H) na pasta de cimento.
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Fonte: Krishnya, Yoda e Elakneswaran, (2021).

A partir da (Figura 4), percebe-se um tipo de correlagéo sistematica quanto as
propriedades microestruturais do (C — S — H) com o micro desempenho da pasta de
cimento em trés niveis hierarquicos. No nivel 1, a matriz (C — S — H) consiste em LD
(C-S—-H)eHD (C-S - H) foi considerada na escala caracteristica de 1-100 nm. A
porosidade capilar foi incluida com a matriz (C — S — H) no nivel 2 na escala de 100

nm — 10 ym, referida como espuma composta por (C — S — H). Minerais de clinquer
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gue ndo reagem e outros produtos de hidratacdo foram adicionados ao modelo no
nivel 3. A caracteristica da pasta de cimento no nivel 3, varia de 10 ym a 100 um.

Para prever as propriedades mecanicas da pasta de cimento (resisténcia a
compresséo, mddulo Young e a razao de Poisson) da matriz nano (C — S — H), a fracao
de volume de produtos de hidratacéo, minerais clinquer e capilares porosidade obtida
na analise correspondente ao estagio 1, foram utilizadas como parametros de estudo.

Além dos sdlidos, a pasta de cimento hidratada contém vazios ou intersticios
que influenciam diretamente nas propriedades da matriz do material. Segundo
Yoshida, Elakneswaran, Nawa, (2021), Liu e Zhang, (2022), a divisédo dos vazios pode
ser entendida como espacos interlamelares no (C — S — H), vazios capilares e, por fim,
ar incorporado.

Alguns espacos interlamelares presentes na formagao do (C — S — H) hidratado
possuem dimensdes em escala nano variando entre 15 A e 18 A, ou seja, sua
estrutura pode proporcionar uma melhor resisténcia as interacdes internas
absorvendo os esfor¢os de retracdo por secagem e no grau de hidratacdo detectado
pela fluéncia, porém esses ndo auxiliam na questdo da permeabilidade e na
resisténcia (TANG et al., 2021).

Segundo Brixi, Sail e Bezzar (2021), os vazios capilares sdo denominados
como espacos nao preenchidos pelas particulas solidas da pasta de cimento hidratada
e sao constituidos de regides irregulares que resultam no processo de formacao de
vazios potencializando a porosidade do material. Esses intersticios sao subdivididos
em microporos com dimensdes menores do que 50 nm e macroporos com tamanhos
entre 50 nm e 100 nm. Os microporos auxiliam no processo da expansao da retracao
€ 0S macroporos ndo sdo provenientes aos compaositos impermedveis e a interacao
entre as zonas dos materiais precursores quanto a resisténcia.

Alguns elementos séo utilizados na matriz cimenticia, porém possuem
propriedades e caracteristicas diferentes. No processo de incorporagdo de ar, as
dimensbes das bolhas variam entre 50 pm e 200 pm, onde facilitam na
trabalhabilidade do material por conter uma menor superficie especifica, porém
guando os materiais precursores sdo analisados conjuntamente, algumas bolhas sdo
formadas no processo de mistura na betoneira, estas entdo, podem ter dimensdes de
aproximadamente 3 mm (WANG et al., 2021).

Por sua vez, a agua na pasta de cimento hidratada comporta-se de varias

maneiras, onde sua classificacdo € baseada no grau de dificuldade ou na facilidade
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com que pode ser removida da pasta de cimento. Nesse sentido, a 4gua capilar esta
presente no interior dos compodsitos e o0s vazios possuem dimensdes de
aproximadamente 50 A, conceituada como o volume de solvente livre influenciada
pelas forcas de atracdo correlacionadas pela superficie solida (ZOU et al., 2021).

No que diz respeito a agua adsorvida, sabe-se que a mesma é encontrada
proxima a superficie de um soélido e a sua perda é responsavel pela retracdo da pasta
de cimento hidratada. Além disso, a quantidade de &gua contida no interior do
material, quando em contato direto com a temperatura, pode emergir através dos
poros os deixando preenchido de ar. Esses vazios se retraem no interior do material,
formando microfissuras, facilitando o processo de interacdo superficial com o meio
externo potencializando a entrada de agentes agressivos (WU; SHI, 2021).

Ao se tratar da 4gua interlamelar (dgua de gel), compreende-se que a mesma
é interligada através de pontes de hidrogénio ao Silicato de calcio hidratado (C - S —
H) e €& perdida através de uma forte secagem com umidade relativa de
aproximadamente 11%. A agua quimicamente hidratada € composta por produtos
hidratados na regido microestrutural dos compa@sitos cimenticios e essas particulas
séo removidas através de uma elevada temperatura (CAl et al., 2021).

Segundo Gencel et al., (2021), Papatzani e Paine (2015), a dimensdo dos
espacos interlamelares varia em torno de 1 nm e ha dois tipos de poros formados no
sistema hidratado combinado com o (C — S — H): os poros menores, das quais as
particulas variam entre 1 nm a 3nm e 0S poros maiores compostos por elementos
hidratados que variam entre 3 nm a 12 nm. Essas definicdes estdo ilustradas na
(Figura 5).

Figura 5 — Modelo coloidal da estrutura do (C — S — H).

SGP = 1-3nm

LGP =3-12nm

Fonte: Papatzani e Paine (2015).
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Com a aplicacdo de tensdo, os glébulos podem se reorganizar dentro da
estrutura e, sobretudo, os poros de géis maiores reduzem como resultado da
secagem, aquecimento e envelhecimento. A observacdo de deformacbes muito
grandes na secagem levou a conclusdo de que o gel coloidal de (C — S — H) se
comporta como um material granular e ndo como um poroso continuo de material
(AMIN; TAYEH; AGWA, 2020; WU et al., 2020).

2.3.3 Zona de transicéo

De acordo com Wang et al., (2021), a zona de transicdo € composta pela regiao
de maior porosidade devido a formacao de cristais com maior dimensdo. Os autores
definem como zona de transicdo, a area pela qual possui um “elo mais fraco da
corrente”, caracterizando uma regido que possui baixa resisténcia quando comparada
ao agregado e a pasta do cimento. Além disso, essa regido ¢ denominada como zona
de ruptura de um determinado composto.

Embora essa zona seja equiparada ao cimento hidratado por conter elementos
similares em sua composicao, a microestrutura e suas propriedades na interface sado
diferentes da matriz da pasta. Assim, pode-se denominar que a zona de transicéo &
caracterizada como uma outra fase isolada da microestrutura dos compdsitos
argamassados (XI et al., 2021).

Levando em consideracao que as regides ocupadas pelas diferentes particulas
de agregados e cimento/aglomerante possuem diferentes direcGes, sabe-se que a
pasta de cimento se comporta como um material isotrOpico, ou seja, suas
propriedades ndo sdo comprometidas e se mantém constantes em todas as direcoes.
No que diz respeito a zona de transicéo, e devido a composicao fisica dos materiais
presentes na matriz, a mesma possui propriedades e direcdes diferentes (ZHOU et
al., 2021).

Os cristais lamelares formados na zona de transicdo, possuem caracteristicas
diferentes quanto a superficie dos agregados, ou seja, potencializam a formacao
intercristalinas das microfissuras. A acdo desses cristais em conjunto, com a pasta de
cimento, proporciona aos compadsitos cimenticios uma melhor resisténcia, quando
submetidos as cargas solicitantes, porém a concentracdo das tensdes nessa regido,

pode fragilizar essa interacéo, resultando na ruptura do material (ZHENG et al., 2021).
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A zona de transicdo € denominada pela correlacdo da microestrutura
correspondente as propriedades moleculares dos materiais e, sobretudo, influencia
diretamente no processo de rigidez e no modulo de elasticidade dos compésitos
cimenticios. H& alguns fatores que minimizam a resisténcia entre a superficie
agregado/pasta tais quais: a formacdo de vazios ou intersticios preenchidos de ar,
formacdo de cristais de (C — S — H), vibracdes e quebra das interacbes quimicas nas
camadas de transicdo (FANG; WANG; ZHANG, 2021).

Esses fatores, portanto, afetam diretamente no conceito de macroestrutura
fundamentada pelas propriedades principais dos compdésitos cimenticios como as
argamassas, por exemplo. A durabilidade, a resisténcia fisico-mecanica e a interacéo
guimica da pasta de cimento resultam em um processo tecnoldgico pautado nas
condicdes fisicas dos materiais, bem como no controle entre as interagdes dindmicas
numa escala micro e macroestrutural (WANG et al., 2021).

Segundo Lv et al., (2021), a zona de transicdo € denominada como a regiao
mais fraca da matriz cimenticia, onde microfissuras sdo formadas e se propagam,
servindo como passagem para a ingresséo de agentes agressivos. Por esse motivo,
Ramaniraka et al., (2021) sugeriu que fosse analisado inicialmente a regido da zona
de transicdo, e ndo a matriz de cimento, quando se pretende alcancar uma melhoria
das propriedades de um compasito cimenticio.

Conforme Djerbi (2018), as propriedades mecénicas e de durabilidade dos
materiais cimenticios dependem de sua microestrutura e, além disso, a presenca de
particulas agregadas na pasta de cimento agitam as particulas presentes na interface
com o agregado. De acordo com Wu et al.,, (2020) esta regido é composta
essencialmente por trés fases principais: uma pelicula de 4gua, uma camada de
cristais de Ca(OH)2 e uma camada de matriz de pasta porosa como mostrado na
(Figura 6).



50

Figura 6 — Correlacdo entre a pasta de cimento, agregados e zona de transicdo interfacial.
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Fonte: Wu et al., (2020).

De acordo com Feng et al., (2021) a interacdo da zona de transicdo entre 0s
agregados e argamassa de cimento é devido ao “efeito parede” que impede particulas
de cimento de preencher os espacos adjacentes a superficie do agregado, bem como
a formacdo de uma pelicula de 4gua ao redor do agregado no estado fluido. Para
tanto, os espacos nas proximidades do agregado sdo menos eficientes, sendo estes
preenchidos por produtos de hidratacdo havendo um consequente aumento da

formacgao de poros nesta regiéo.

2.3.4 Estrutura dos poros dos compdsitos cimenticio

Materiais argamassados possuem estrutura sélida, mas deve-se entender que
0 Mesmo possui uma caracteristica interna porosa, que varia em funcédo do tamanho,
volume e ordenagao dos vazios existentes. Assim, essa estrutura determina a rapidez
gue 0s compositos cimenticios possuem em absorver agua e manté-la nos poros
(MADDALENA; TAHA; GARDNER, 2021).

Segundo Jin et al., (2021), o termo estrutura de poros é denominado como uma
propriedade do material que inclui volume de vazios, sua superficie, caracteristicas
morfolégicas e geométricas, além da distribuicdo espacial dos poros. Além disso,
portanto, o volume de vazios define os aspectos funcionais dos poros que é conhecida
COMO espacgos vazios no interior de um composto.

Esses parametros fisicos quando relacionados ao cimento, sdo designados

como fase ndo sdlida, sendo estes preenchidos de agua e ar. Esses vazios sao
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formados durante o processo de hidratacdo da pasta resultando na cristalizacdo do
composto, da presenca de ar e da ascensdo da agua. Quando se submerge um corpo,
sendo este, um compdsito cimenticio, por exemplo, o equilibrio hidrostatico entre a
agua do meio circundante e o ar que se encontra nas cavidades determina os poros
denominados inacessiveis a agua (ZHOU; JJIN; SONG, 2021).

Os poros, por sua vez, quando possuem seu diametro reduzido, impedem a
passagem dos fluidos, pois as particulas de agua firmemente adsorvidas as lamelas
de (C — S — H) bloqueiam os espacos. Assim, ha o chamado raio critico minimo do
qual os poros ndo sdo permeaveis e, 0 mesmo, apresenta-se numa escala na faixa
de 50 nm (QIAN et al., 2021; XU et al., 2021).

Levando em consideracdo o conceito de inacessibilidade, é importante
diferenciar dois termos: a porosidade relativa que engloba apenas 0s vazios
acessiveis a dgua e a porosidade absoluta que relaciona os poros inacessiveis e a
porosidade fechada, definida como um conjunto de poros dos quais ndo interagem
entre si. Quando nao se ha circulacao de fluidos no interior de um material, 0 mesmo
€ denominado como permeavel. Pode-se dizer entdo, que a porosidade relativa é igual
a porosidade absoluta ndo levando em consideracao a porosidade fechada, os vazios
inacessiveis e a reducédo dos diametros causada pela agua adsorvida nos capilares
maiores (KE et al., 2021; LI et al., 2021).

Na perspectiva da durabilidade é de suma importancia e interesse conhecer a
porosidade aberta mais conhecida como permeabilidade, onde o0s poros
interconectados permitem a circulacdo de liquidos, gases e a troca de substancias em
solugéo. Segundo Wu, Yang e Ma (2021), a pasta endurecida do cimento, possui uma
porosidade aberta de aproximadamente 30% e varia com o grau de hidratacdo do
material. Para Jin et al., (2021), relacdes agua/ cimento (a/c) maiores do que 0,45,
mesmo em condi¢des de hidratacdo adequada nao é possivel causar descontinuidade
no sistema de formacao de poros, sendo estes acessiveis a agua.

De acordo com Cascudo (1997) e Polito (2006), a porosidade, bem como
diversas outras propriedades dos compadsitos cimenticios, pode ser expressa atraves
de solu¢gbes multidimensionais levando em consideracdo a interacdo de variaveis
como o tipo de cimento, caracteristicas dos agregados naturais, a quantidade de agua,
0os parametros de producdo e execucao, além das interferéncias como adi¢cbes

minerais ou quimicas e a presenca de armaduras. Pode-se subdividir os poros em
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diversas categorias e tamanho, mas de modo geral, € composto por trés principais

classes: macroporos, poros capilares e microporos como pode ser visto na (Figura 7).

Figura 7 — Dimensdes dos poros em diferentes escalas.
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Fonte: Adaptado de Cascudo (1997) apud Polito (2006).

Devido a sua morfologia, 0s microporos sao inacessiveis e, por sua vez, sao
constituidos pela porosidade presente no gel hidratado que, na prética, tem pouca
influéncia na durabilidade. No que diz respeito aos macroporos, 0S mesmos podem
ser divididos em funcéo da sua origem e caracteristica em dois principais tipos: bolhas
de ar formadas durante o processo de compactacédo e bolhas de ar que foram
utilizadas como aditivo incorporador de ar (BENTZ; SNYDER, 1999). Na (Figura 8)
estdo apresentados a classificacdo e a comparacéo dos tipos de agregados quanto a
sua morfologia.
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Figura 8 — Diferenca entre o agregado leve e agregado comum.

AGREGADO LEVE |
Interface entre dois poros N

(poro do agregado leve com a L4
pasta de cimento hidratada)

AGREGADO “COMUM”
Interface entre a pasta de

V| cimento hidratada com agregado
denso nao ahsorvente

Movimentagéo bilateral de
hidratagéo entre os poros

do agregado

Alta quantidade de
agua pode desenvolver

; interface tipo "parede”

Superficie de
contato liso

leve e a pasta
de cimento

permite o equil
hidrostatico

CONCRETO FRESCO
Antes do inicio de pega

Poros vazios

e

Agua de
saturagdo
no poro
do agregadd
leve, move-se
para o poro em
desenvolvimento
da pasta de
cimento

Apés o inicio de pega

Superficie
de contat
iregular

%

Zona de Transicéo

CONCRETO ENDURECIDO

Zona de Transigéo

Fonte: Bentz e Snyder (1999).

De acordo com Liu et al., (2022), a permeabilidade é caracterizada pelo fluxo
de fluidos através de um material sob acdo de um gradiente hidraulico, onde os fluidos
podem migrar através dos poros presentes na estrutura interna dos compdsitos
cimenticios, sendo este relacionado ao mecanismo de transporte da penetracdo sob
pressao, onde a taxa calculada é dada pelo coeficiente de permeabilidade k.

Segundo Li et al., (2021), o conceito de permeabilidade esta relacionado com
o fluxo de liquidos que é transcorrido através de um material com uma devida acao
diferencial de pressao. Além disso, Hu et al., (2021), define que essa caracteristica é
uma propriedade importante e esta associada a passagem de liquidos no interior do
material, sendo distinta a relacdo entre a penetracdo de umidade por meio de
absorcédo decorrente da succao capilar. De acordo com Zhang et al., (2022), essa
condicao potencializa a fluidez de algum elemento liquido, sob acéo de uma diferenca
de pressao existente entre as superficies opostas do material.

Quanto a porosidade, pesquisadores como Wu et al., (2021), afirmam que a
permeabilidade é um dos fatores mais importantes quando relacionada a durabilidade.
Assim Rastogi et al., (2021), a durabilidade esta diretamente relacionada a
permeabilidade, pois quanto mais permeavel os compadsitos cimenticios, menor seré
a sua vida util. Segundo Craipeau et al., (2021), essa caracteristica é tdo importante
para os compdésitos cimenticios quanto a resisténcia caracteristica do material e seu

comportamento mecéanico em geral.
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Em relacédo as propriedades dos compasitos cimenticios, a permeabilidade é
influenciada pelo grau de compactacéo, pela geometria da secéo e por outros fatores
correspondentes ao processo de producdo dos compdsitos cimenticios, como a
disposicdo do material nas formas e o tipo e forma de adensamento (PANG et al.,
2022).

Um dos fatores mais importantes que diminui a permeabilidade e melhora a
durabilidade é a camada superficial dos compdsitos cimenticios, pois quando bem
aplicada, garante uma melhor protecdo fisico-quimica contra agentes agressivos
liguidos e gasosos oriundos do meio externo (HORSAKULTHAI, 2021).

Dentre as observacdes realizadas, entende-se que a permeabilidade esta
diretamente relacionada com a porosidade, mas se € necessario ressaltar algumas
diferencas entre essas duas variaveis. Os compositos cimenticios leves, com um alto
namero de vazios resultantes da incorporacao de ar, apresenta alta porosidade e, por
sua vez, uma baixa permeabilidade.

Esse comportamento dar-se-a devido a falta de interconexao desses poros que
atuam como camara de descompresséao reduzindo a succ¢ao capilar. Ja em materiais
gue possuem sua microestrutura densa, como 0s compositos cimenticios, por
exemplo, com poros conectados, podem apresentar uma alta permeabilidade
(KEWALRAMANI; KHARTABIL, 2021).

2.3.5 Materiais e rea¢0es pozolanicas

A atividade pozolanica de um determinado material € proveniente das reagfes
recorrentes entre a formacao matricial na regido microestrutural e os componentes
precursores com o hidroxido de calcio que depende das caracteristicas morfologicas,
do teor de CH e da umidade. Um dos fatores analisados é a area superficial do
material que interage diretamente com o Ca(OH)z2, a portlandita, que interage com 0s
reagentes presentes na area de contato (YUANLIANG et al., 2021).

Os meétodos utilizados para quantificar a area superficial sdo: o BET —
determinado por uma técnica de andlise direta, Blaine e pela classificacdo
granulométrica caracteristica conforme as especificacdes estabelecidas pela NBR
12563 (ABNT, 2014). A norma retrata que o percentual maximo retido na peneira 45
um € de aproximadamente 35% denominado como uma caracteristica fisica para

determinar uma pozolana.
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De acordo com Khandelwal, Rhee (2022) e Cheng et al., (2021), os materiais
pozolanicos possuem interac6es com altos teores de (SiO2) e (Al203) em seu estado
vitreo. O diéxido de silicio é o principal componente quimico para a formacéo da silica,
sendo 78% da massa formada em estado amorfo, bem como é composto por
impurezas tais como o quartzo, ferro metdlico, argilas e materiais organicos.

De acordo com as diretrizes estabelecidas pela NBR 12635 (ABNT, 2014), os
percentuais relativos ao diéxido de silicio, alumina e Oxido de ferro ndo séao
predominantes, ou seja, todos 0s materiais podem conter teores com proporc¢des
diferentes. No (Quadro 2) estédo representados alguns requisitos de acordo com a

classe do material.

Quadro 2 — Exigéncias quimicas para materiais pozolanicos.

Caracteristicas Classe N Classe C Classe E
SiO2 + Al203 + Fe203, % minimo 70 70 50
SOs, % minimo 4 5 5
Teor de umidade, % méaximo 3 3 3
Perda de fogo, % maximo 10 6 6
Alcalis disponiveis em Naz0, % méaximo 15 15 15

Fonte: NBR 12635 (ABNT, 2014).

Classe N: pozolanas naturais e artificiais (argilas calcinadas);
Classe C: cinzas volantes e materiais resultantes da queima do carvao;
Classe E: os que n&o enquadram nas classes N ou C.

Segundo Pitarch et al., (2021), quando as pozolanas interagem em conjunto
com 0S componentes quimicas na matriz cimenticia, a mesma contribui para a
melhoria da resisténcia fisica e mecanica devido a melhor coeséo e trabalhabilidade
além do efeito da distribuicdo das particulas no sistema. A presenca das particulas
finas em materiais pozolanicos auxiliam na microestrutura de um composto cimenticio
e, sobretudo, preenchem os intersticios reduzindo a retracdo pela presenca de
hidréxido de célcio e silicato de célcio hidratado (MARTIN et al., 2021).

Segundo Santos e Cordeiro (2021), o diametro das nanoparticulas varia em
torno de 0,5 um, ou seja, bem menor do que as particulas do cimento Portland que
variam em torno de 45 pm. A composi¢do granulométrica influencia diretamente no
empacotamento e na distribuicdo de particulas que reagem com Ca(OH):2 e, além

disso, preenchem as regides intersticiais (YAO et al., 2021). Os materiais que nao
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reagem ou ndo sdo decompostos, sao classificados como filler que se densificam na
zona de transicao nas idades iniciais quando as reac¢des pozolanicas ainda nao sao

expressivas (WU et al., 2021).

2.4  Adicdes quimicas para a fabricacdo dos compdsitos cimenticios

Existem alguns componentes quimicos que séo utilizados como fator de
controle na matriz dos compoésitos cimenticios frente a durabilidade. Para tanto, é
necessario entender que alguns produtos com a utilizacdo das adicfes, estdo cada
vez mais sendo difundida nos estudos voltados no campo da durabilidade.

De modo geral, sabe-se que as adicbes s&o caracterizadas por reagirem
guimicamente com os compostos hidratados que, por sua vez, estdo atreladas aos
efeitos fisicos e mecéanicos. De acordo com Mehta e Monteiro (2014), pode-se dividir
os tipos de adi¢cdes em quatro principais grupos:

e Materiais cimentantes secundarios: caracterizados pelas cinzas volantes
com alto teor de calcio/ escoria de alto-forno que sao utilizados na composicao
e na fabricacdo do cimento CP — Il — E (Escéria) em um percentual de (6% a
34% de escoria) e CP — 1l (35% a 70% de escoria).

e Pozolanas naturais: Segundo Wu et al., (2021) sdo denominados como
materiais silicosos ou silico-aluminosos que, ao serem incorporadas nos
compositos cimenticios, reagem com hidréxido de calcio a temperatura
ambiente e com a presenca de agua fazendo com que seja caracterizada suas
propriedades aglomerantes. As pozolanas séo oriundas por fundi¢cao vulcanica
ou sedimentar e as pozolanas superficiais sdo obtidas através de tratamento
térmico dos subprodutos em processos industriais (KARA, 2021).

e Pozolanas artificiais normais e de alto desempenho: Sao resultantes do
processo de combustdo do carvao, utilizado a produgéo do cimento Portland
CP —1V. Ja as pozolanas de alto desempenho possui um teor elevado de silica
sendo caracterizada pelas propriedades fisicas e mineralogicas da microssilica
(PITARCH et al., 2021).

Dentre essas caracteristicas comentadas, compreende-se que a utilizagdo de
adicdes melhora a durabilidade, no que diz respeito, ao seu aspecto comportamental,

embora, em alguns casos, a utilizacdo inconformada desses elementos podem
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potencializar a formacdo de pastas menos duraveis, levando em consideracédo a
succao capilar através do refinamento dos poros.

De acordo com Oliveira et al.,, (2021) a utilizagcdo das adicdes melhora a
durabilidade, pois tem o objetivo de reduzir a permeabilidade do material em idades
avancadas e, sobretudo, aumentam a resisténcia frente aos ataques quimicos. Assim,
compdésitos cimenticios com percentuais de adicdes em sua matriz apresentam uma
boa resisténcia aos agentes agressivos.

Conforme estudos realizados por Borges et al., (2021) as adigbes pozolanicas
formam uma zona de transicdo com uma espessura menor ocorrendo através da
formacdo de um maior nimero de nucleos de cristalizacdo, no qual incide na
construcdo de cristais de hidroxido de calcio menores. Assim, as reacdes desses
cristais de forma continua, pode influir na formacédo de (C — S — H) secundario que
preenche os poros, melhorando, sobretudo, as propriedades elasticas dos compdsitos
cimenticios reduzindo a permeabilidade (LIMA; CORDEIRO, 2021).

Nesse contexto, deve-se comentar sobre a homogeneidade do material que
implica no desempenho dos compdsitos cimenticios resultante. Além disso, utilizacéo
das adicdes podem retardar o desenvolvimento da resisténcia e uma melhor cura para
a formacéao de reacdes secundarias principais. Nesse sentido a utilizacdo de adicbes
guimicas em grandes percentuais, implicam num maior aumento de calor de
hidratacdo ocasionando fissuras por retracdo e, além disso, perda na trabalhabilidade

por ser um material com uma granulometria homogénea.

2.5 Movimentacdo da agua nos compaositos cimenticios

2.5.1 O papel da agua nas reacdes de hidratacdo dos compdsitos cimenticios

A 4gua é o solvente mais consumido do mundo e possui um papel
importantissimo na reacdo microestrutural dos compdsitos cimenticios. Ela é
caracterizada nos materiais cimentantes, por exercer a fluidez em seu estado fresco,
com a funcé@o de promover as reacoes, através das pontes de hidrogénio com outros
elementos quimicos que facilitam o processo de hidratacdo ao longo do tempo,
tornando a estrutura coesa e resistente (ZHANG et al., 2021).

De acordo com Chen et al., (2021) a agua deve ser avaliada numa perspectiva

adequada, pois ha uma dualidade expressiva, no que diz respeito a influéncia que
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esse solvente possui, ou seja, por um lado € necessaria para a formacao das reacdes
de hidratacdo dos compostos e, por outro, quando dosada de forma incorreta, pode
potencializar na degradacdo dos compdsitos cimenticios quando em contato direto
com agentes deletérios.

Para Zhao et al., (2021) a hidratacdo dos componentes do cimento pode ocorrer
com a utilizacdo de uma relacédo agua/cimento (a/c) de 0,20, mas esse fator dificulta
a trabalhabilidade e incide no aumento dos vazios no interior dos compoésitos
cimenticios endurecido aumentando a porosidade e a permeabilidade e, como
consequéncia, 0 aumento da retracao incidindo na perda de resisténcia mecanica.

A agua utilizada para a reacao de consisténcia dos materiais cimenticios sado
denominadas como &gua de constituicdo, pois interage com as substancias
promovendo as reacdes de hidratacdo, onde este percentual ndo pode ser retirado
dos compdsitos cimenticios para efeitos de variacdo da temperatura e umidade
(GAMAL et al., 2021).

Esse solvente pode interagir internamente dentro do gel formado pelos
compostos hidratados como os silicatos e aluminatos, sendo caracterizada conforme
sua interacdo como agua intersticial e adsorvida ao (C-S—H). Segundo Zhang et al.,
(2022) a agua capilar € retraida para o interior dos compdsitos cimenticios,
possibilitando os aumentos dos cristais constituintes dos produtos hidratados, que
interagem com as mudancas de temperatura e umidade.

No processo de desenvolvimento de hidratacdo dos compadsitos cimenticios, a
agua livre que forma os poros, € denominada como agua de amassamento que
ingressa no interior dos poros, transportando agentes agressivos, resultando no
processo de degradacdo da estrutura, de tal maneira que, esse transporte é
caracterizado por uma energia mecanica, onde ha reagbes que podem influir em
mudancas estruturais expansivas (ROCHA; VILLANUEVA, 2021).

Essas mudancas ao ocorrerem, podem acarretar num aumento expressivo de
volume a ser absorvido pelos vazios dos compdsitos cimenticios presentes na
microestrutura, havendo assim, tensdes que podem deteriorar a estrutura cristalina do
material. Sabe-se que 0s materiais porosos possuem uma maior facilidade de
degradacédo frente ao processo de aumento da molécula de 4gua, facilitando a sua
penetracdo e, além disso, possuem uma alta dissolucéo (SUN; XU, 2021).

Os ions hidroxila atuam sobre os agregados reativos originando o gel alcalino

higroscopio que, por osmose, atrai as particulas moleculares da pasta do cimento
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tendo, como consequéncia, a expansdo. Levando em consideracdo que as reacoes
de hidratacdo dos compdsitos cimenticios sao as principais responsaveis por dissolver
as fases de aluminatos, silicatos e os ions alcalinos por dissolucéo e precipitacéo ha,
entdo, a elevagdo do pH do meio (ZADHOUSH; GIANNOPOULOS; GIANNAKIS,
2021).

Uma das propriedades a ser analisada € a tensdo de volume frente ao teor de
agua presente na composi¢ao dos compdésitos cimenticios, influenciada pela umidade
relativa denominada como retracdo por secagem resultando em microfissuras que,
por sua vez, induz a perda da durabilidade e deterioracdo das estruturas de
compositos cimenticios numa escala macroestrutural (XUE; ZHANG; WANG, 2021).

Em relacdo a secagem por retracdo, sabe-se que a mesma pode afetar as
principais propriedades desses compositos como a resisténcia a compressao,
resisténcia a tracdo e o modulo de elasticidade. Esse problema é recorrente em
compositos argamassados expostas as incidéncias solares, pois a evaporacao
intercapilar inibe a presenca das particulas de agua contidas no interior desses
compositos. Por esse motivo faz-se necessério que sejam mantidas a umidade
relativa local, promovendo menor plasticidade dos elementos construtivos (RAHMAN
et al., 2022).

Segundo Solel, Ruth e Schreiner (2021) as particulas de agua presentes no
interior desses componentes como 0s compasitos cimenticios, por exemplo, possuem
distéancia entre 0,5 nm e 1,0 nm dos poros superficiais presentes na microrregiao. O
comportamento dessas particulas dar-se-a pelas forcas intermoleculares exercidas
pelas particulas de (H20) e os ions dissolvidos na matriz da estrutura em processo de
hidratacdo. Essas forcas também sdo denominadas como disperséo de London, como
pode ser visto na (Figura 9).

Figura 9 — Forcas intermoleculares conforme a dispersdo de London.
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A agua possui um papel importante quando se refere aos poros capilares que
possui poucas particulas de H20 na regido superficial adsorvida, mas essa correlagéo
€ inversamente proporcional. Segundo Wang et al., (2022) quando a dimensao dos
poros diminui, o volume de agua adsorvida aumenta significativamente e, dependendo
de sua localizacéo, a taxa de difusdo sera reduzida desempenhando uma funcao
necessaria quando ha retracao por secagem a baixa umidade.

Levando em consideracdo as propriedades dos compdsitos cimenticios, a
resisténcia a compressao esta diretamente relacionada com a distribuicdo de poros
contidos no interior da matriz cimenticia, sendo essa caracteristica determinada pela

(Equacéo 12).

c=K (;) (12)

Onde:

o = resisténcia a compressao;

K = constante;

¢ = volume da pasta de cimento;
w = volume de agua;

a = volume de ar

Esta equacéao relaciona-se diretamente com a resisténcia a compressao e a
quantidade de 4gua presente na matriz cimenticia. A relagdo dessa propriedade com
0s poros em gel é dada através da (Equacéo 13).

o = AX™ (13)

Onde X, € a relagdo gel/intersticios definida pelo volume de produtos sélidos
de hidratacdo e pequenos poros associados, em funcdo do volume total da pasta de
cimento.

Esta quantidade pode ser ajustada lavando em consideracao duas constantes
desconhecidas, A e n: Esta relacéo é responsavel pelos efeitos do grau de hidratacao
e da relacéo agua/cimento (a/c) calculadas em funcdo de X. A reducao do niumero de

vazios tende a aumentar a resisténcia, pois as particulas de agua que nao foram



61

afetadas no processo de evaporacado, potencializam a formacédo dos poros de gel
contendo (C — S — H) ndo expansivel (XU et al., 2021).

A porosidade capilar depende das caracteristicas e propriedades do
aglomerante e ndo apenas do grau de reacao. Os poros contidos na pasta do cimento
podem ser preenchidos por agua ou por ar, com camadas finas de agua adsorvida
que cobrem a regido superficial dos poros. A captacdo e/ou liberacdo da agua por
produtos de hidratacdo € evidenciada pelos processos de sor¢cdo a longo prazo
(ZHUANG et al., 2022).

Estudos realizados por Rashidi et al., (2021) o processo de transformacao
isotérmica reversivel foi evidenciado em dois locais com propriedades Unicas na
estrutura da pasta de cimento, onde havia a presenca agua evaporavel. Os autores
utilizaram um mecanismo de bloqueio de poros para dessorcao e termodinamica de
equilibrio para adsorcdo explicando, portanto, a histerese de adsorcao na regido da
pasta que permanece com umidade relativa de aproximadamente 20%.

No modelo intermolecular explicado pelos autores, percebeu-se que o0s
espacos preenchidos pelas particulas de agua exercem uma largura de
aproximadamente 1 nm, onde é evaporada a uma umidade relativa menor do que 20%
(WANG et al.,, 2021). Esta agua é responsavel por uma histerese relacionada a
retracao por secagem que fornece parametros para prever as mudangas dimensionais
correspondentes. Este modelo possui um grande potencial para melhorar os
problemas relacionados a retragcdo abrupta por secagem a longo prazo,
correlacionando o comportamento da tensdo induzida pela histerese (MORO;
FRANCIOSO; VELAY-LIZANCOS, 2021)

Pae et al., (2021) tiveram como perspectiva, compreender o comportamento
qguanto as isotermas de sorcéo, isolando a presenca das particulas de H20 entre
camadas. Com relacdo a dessorcao, os autores afirmaram que nenhuma quantidade
de agua presente entre as camadas evaporou-se a uma umidade relativa de

aproximadamente 25%.
2.6  Aspectos gerais referentes ao grafeno puro
O carbono é um elemento quimico importante e esta presente em diversos

compositos sendo eles organicos ou inorganicos. Sua versatilidade dar-se-a devido

as 3 (trés) diferentes hibridizacdes, onde a primeira € conhecida como sp
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representada por angulos de 90° entre os 4 (quatro) orbitais eletrénicos de carbono.
A segunda € chamada de sp?, onde possui 3 (trés) orbitais planares, onde o quarto
elétron ocupa um orbital p; perpendicular ao plano. J& na hibridizacédo sp? os quatro
orbitais se distanciam em, aproximadamente, 109° (QI et al., 2021).

Segundo Lin e Du (2020), o grafeno é um nanomaterial caracterizado por uma
folha bidimensional (2D) com espessura de um atomo e o grafite definido por folhas
tridimensionalmente empilhadas. Vale ressaltar que, as ligacdes planares entre
carbonos com hibridizacdo sp? sdo mais fortes quando comparadas as do diamante.
Além das propriedades fisico-mecénicas e condutividade térmica, sabe-se que o
grafeno possui boa capacidade eletronica.

As nanoparticulas de grafeno puro sdo semicondutoras com banda de energia
proibida (gap) nula, das quais as bandas de valéncia e de conducdo tocam-se em
pontos de simetria. De acordo com Lin e Du (2020), o tratamento térmico possibilita o
caminho livre dos portadores de carga, o que permite a mobilidade elétrica alta com
valores maiores do que 200000 cm?/V.s. Por esse motivo, as cargas podem se
deslocar ao longo do material balisticamente auxiliando a n&o dissipagéo de energia
através do efeito Joule.

2.6.1 Dispersao do grafeno multicamadas em compdsitos cimenticios

A utilizacdo de nanopaticulas de grafeno nos compdsitos cimenticios propicia
uma melhoria significante e suas propriedades fisicas, quimicas e mecanicas. Por
outro lado, a atuagao das forgas de Van der Waals entre as camadas de grafeno puro
e, sobretudo, sua natureza hidrofébica, sdo questdes preocupantes (DU; PANG,
2018).

A dispersdo do grafeno na matriz cimenticia resulta em nos efeitos
interatbmicos potencializados pelas microfissuras, por exemplo. Além disso, esse
comportamento limita o efeito do nanomaterial em melhorar as propridedades
mecanicas dos compasitos cimenticios (LE; DU; PANG, 2014).

Jing et al., (2017) realizaram experiéncias para compreender o comportamento
do grafeno puro frente as reacdes de hidratacdo dos compdsitos a base de cimento.
Os autores, utilizaram a técnica de disperséo a seco, adicionando teores de 0,4% de
nanoparticulas de grafeno puro em funcdo da massa do cimento Portland durante 72h.

Os resultados indicaram que a adicdo de grafeno puro néo influi diretamente no grau
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de hidratacéo do aglomerante, mas condiciona a formacao de géis de silicato de calcio
hidratado (C — S — H).

Esse comportamento esta relacionado pela auséncia da dispersao uniforme do
nanocompoésito ha matriz cimenticia. A aglomeracao das nanoparticulas néo dificulta
apenas a movimentacao da dgua entre 0s poros presentes na matriz cimenticia, mas
também o efeito da nucleacdo que ocorre entre as particulas de grafeno puro e o
cimento Portland. A floculacdo das nanoparticulas de grafeno possibilita uma maior

area superficial promovendo o efeito da hidratacdo do cimento.

2.6.2 Propriedades dos compdsitos cimenticios a base de grafeno

Para fundamentar o estudo, no (Quadro 3) estdo apresentados os resultados
quanto ao comportamento fisico e reolégico dos compdsitos cimenticios frente aos
estudos realizados anteriormente que trata-se da fluidez dos compdsitos a base de

cimento utilizando diferentes teores de nanoparticulas de grafeno puro.

Quadro 3 — Delineamento dos compdsitos cimenticios com diferentes teores de grafeno puro.

Relacdo Area

vEen o agua/cimento | superficial Fluidez (mm) L EIEENEE
Grafeno (%) 9 P cimenticia bibliografica
(alc) (m?/9)
0,00 89
0.05 0,35 120-150 68 Pasta Wang e Pan (2016)
0,00 100 Murugan et al.,
0.02 0,32 N/A a7 Pasta (2016)
0,00 230
0,20 0,50 80-120 190 Pasta Jing et al., (2017)
0,40 140
0,01 104
0,03 0,40 40 102 Pasta Liu et al., (2019)
0,05 99
0,00 70
0,10 68
0,20 0,60 N/A 64 Pasta Chen et al., (2019)
0,30 61
0,40 57
Visc. (Pa.s) =

0,00 1,28
003 Visc. (Pa.s) =

' 1,52 Shuang e Baomin
0,05 0,3 120-150 Visc. (Pas) = Pasta (2019)

' 1,64

Visc. (Pa.s) =

0,09 1.80
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Relaco Area . .
Teor de . . . : Matriz Referéncia
agua/cimento | superficial Fluidez (mm) . o o e
Grafeno (%) . cimenticia bibliografica
(alc) (m?/g)

0,00 248

1,00 208

1.00 0,50 24 221 Pasta Du e Pang (2018)

1,00 261

0,00 90

1,00 90

1,50 0,48 23,7 95 Concreto | DY ©30 e Pang

(2016)
2,00 100
2,50 85

Fonte: Autor, (2022).

Os resultados demonstram que a fluidez dos compadsitos cimenticios diminui
gradualmente ao aumentar os teores do nanocompdsito nha matriz cimenticia. Esse
comportamento ocorre devido area especifica do grafeno puro e, sobretudo da
aglomeracao das nanoparticulas dificultando movimentacéo entre os vazios (MENG;
KHAYAT, 2018).

Jing et al., (2017) observaram que a fluidez da pasta de cimento reduziu em,
aproximadamente,17,4% e 39% ao incorporar 0,2% e 0,4% de grafeno puro relativos
a massa do cimento. Shuang et al., (2019) notaram que a viscosidade da pasta de
cimento aumenta 18,75%, 28,1% e 40,6% com a utilizac&o de teores de 0,03%, 0,06%
e 0,09% de nanoparticulas de grafeno puro, respectivamente.

Alguns dos estudos anteriores ndao observaram alteracdes na trabalhabilidade
dos compositos cimenticios com diferentes teores de grafeno puro presentes na matriz
cimenticia. Para tanto, duas premissas sao levadas em consideracao: (a) o aumento
da concentracdo de grafeno pode influenciar diretamente na fluidez dos compdésitos a
base de cimento no estado fresco, e (b) a superficie especifica relativamente menor
correspondente as nanoparticulas de grafeno puro consome menos agua, melhorando
a fluidez (ZHENG et al., 2017).

Estudos reportados por Jing et al., (2017) também demonstraram que a adi¢ao
de nanoparticulas de grafeno pode as reacdes de hidratacdo do cimento na fase
inicial, resultando no efeito de nucleacdo promovido pela area superficial do
nanocomposito. Jing et al., (2017) através das suas analises, evidenciaram o
comportamento do processo de hidratacdo através da utilizacdo de calorimetria

isotérmica e analise termogravimétrica (TG/DTA).
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Os resultados obtidos afirmam que os compdsitos a base de cimento contendo
diferentes teores de nanoparticulas de grafeno, apresentam fluxo de calor semelhante
guando comparados com as misturas de referéncia, determinando variacdes de 0,1%
e 0,8% para o teor de &gua ndo evaporavel/ adsorvida e hidroxido de célcio.

De acordo com os estudos realizados por Wang e Shuang (2018) os resultados
calorimétricos foram semelhantes aos obtidos por Jing et al., (2017) uma vez que,
investigaram o comportamento do processo de hidratacdo dos compdsitos cimenticios
utilizando teores de 0,03%, 0,06% e 0,09% de grafeno puro em funcéo da massa do
cimento Portland.

Os resultados indicaram que as misturas com teor de 0,06% de nanoparticulas
de grafeno apresentaram uma taxa exotérmica superior quando comparados com 0s
compositos contendo 0.09% de grafeno em sua composicdo matricial. Esse
comportamento pode ser evidenciado pela floculacdo das nanoparticulas devido ao
aumento da dosagem (BAOMIN; SHUANG, 2019).

Wang et al., (2020), realizaram a andlise microestrutural para compreensao das
fases cristalograficas através do ensaio de difracdo de raios-X (DRX) e perceberam
gue os constituintes minerais do cimento Portland incluindo silicato tricalcico (CsS) e
aluminato tricalcico (CsA), foram decompostos mais rapidamente evidenciando a
formacgao dos produtos de hidratacao.

Meng e Khayal (2018), avaliaram o comportamento do processo de hidratagao
dos compasitos cimenticios com ultra alto desempenho (UAD), utilizando diferentes
tipos de materiais a base de carbono: (I) grafeno puro-C que possui superficie
especifica de 300 (m?/g) e grafeno puro-M com superficie especifica de 150 (m?/g).
Deste modo, os resultados indicaram que a adi¢cao de 0,03% de grafeno-M produz um
maior grau de hidratacdo diante dos efeitos de nucleacao frente a elevacao da taxa
exotérmica.

A Técnica de Microscopia Eletrénica de Varredura (MRV) foi utilizada para
investigar o comportamento microestrutural em nivel atdmico dos compositos a base
de cimento com diferentes concentra¢des de grafeno puro. Wang e Shuang (2018)
demonstraram que 0s compadsitos cimenticios com a presenca de nanoparticulas de
grafeno apresentam uma reducdo na quantidade de poros maiores (> 200 nm),
aumentando a quantidade de poros mais finos (< 50 nm). Perceberam que a pasta de

cimento Portland com teor de 0,05% de grafeno apresenta reducédo meédia dos poros
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entre 16,5% e 18,7% aproximadamente, quando comparados com compgositos de
referéncia.

Du et al., (2016) relataram que os compdsitos argamassados com teores de
1,5% de grafeno puro em sua composi¢cdo matricial, apresentam diametros de poros
menores. A reducdo varia entre 14% e 20% em comparacdo com as misturas de
referéncia. Entretanto, a fraca dispersdo das nanoparticulas de grafeno puro conduz
a aglomeracdo do nanomateria, reduzindo o nanoporos nos compositos a base de
cimento.

Ao analisar o comportamento microestrutural através do (MEV), Wang et al.,
(2020) perceberam que a formacao de microfissuras pode ser mitigada pela presenca
microparticulas de grafeno puro, resultando no refinamento da matriz cimenticia. Além
disso, o0os pesquisadores perceberam que a estrutura bidimensional (2D) do
nanomaterial melhora as ligacdes interatdbmicas entre as suas camadas, acelerando
a formacdo dos produtos de hidratacdo do cimento Portland e, sobretudo, as
propriedades mecanicas dos compdsitos cimenticios.

No que diz respeito as propriedades fisico-mecénicas dos compositos
cimenticios com diferentes teores de grafeno em sua composi¢cao, Wang et al., (2020),
gue as nanoparticulas de grafeno puro distribuidas uniformemente na matriz
cimenticia, propicia a resisténcia mecanica frente a redugcédo das tensdes aplicadas.
Embora estudos anteriores tenham demonstrado melhoria positiva das propriedades
mecanicas, a dosagem excessiva de grafeno puro pode gerar um efeito negativo
devido a aglomeracdo do nanomaterial. A maioria das pesquisas indicam a utilizacao
“6tima” do nanocomposto entre 0,02% e 1%.

Qureshi e Panesar (2020), avaliaram as propriedades fisico-mecanicas dos
compositos a base de cimento utilizando teores de 0,01% e 0,16% de grafeno puro
em massa do cimento Portland. Os autores evidenciaram que a utilizacdo do teor de
0,02% de nanoparticulas de grafeno, possibilitou melhores desempenhos a
resisténcia a compressao axial e a tracao na flexdo, porém essas propriedades séao
afetadas drasticamente quando o teor de grafeno na matriz cimenticia passa a ser
1%.

Ao analisar o efeito de diferentes percentuais de grafeno puro nas propriedades
mecéanicas dos compdsitos argamassados, Wang et al., (2020), Baomin e Shuang
(2019), perceberam que o teor de 0,06% de grafeno em massa de cimento, propicia

melhores desempenhos nas propriedades microfisicas das misturas. Entretanto,
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afrmam que a utilizacdo de 0,09% de nanoparticulas de grafeno puro levara a
aglomeracao e dispersao, afetando diretamente a resisténcia a compressao e tracao

na flexao.

2.7 Técnicas de andlise microestrutural aplicadas aos compdésitos

argamassados

Para analisar as caracteristicas microestruturais, atbmicas e fisicas como o
grau de hidratacdo do cimento dos compdsitos cimenticios, faz-se necessario a
utilizacédo de algumas técnicas como o (MEV) — Microscopia eletrdnica de varredura,
(DRX) — difracdo de raios-X, (FRX) — espectroscopia de fluorescéncia de raios-X,
(MEV) — microscopia eletrbnica de varredura, (DSC) — calorimetria exploratoria
diferencial, (TG/DTG) — termogravimetria derivada (DTG) e (DTA) — analise térmica
diferencial. Nesse sentido, muitas dessas técnicas séo utilizadas com o intuito de
promover a quantificacdo de solvente (agua), correlatada com a formacédo dos
componentes hidratados através da perda de massa para obtencédo da medida indireta

do grau de hidratacéo.

2.7.1 Difracdo de raios-X (DRX)

Segundo Callister e Rethwisch (2018), a difragdo de raios-X (DRX) é uma
técnica de analise microestrutural utilizada para determinar os atomos que compde
um cristal, conforme o espacamento uniforme que causam interferéncias das ondas,
frente a formacao de planos devido a acédo do feixe incidente de Raio-X quando
formagbes geométricas sdo satisfeitas conforme a equacdo de Bragg. Os
procedimentos realizados especificam a estrutura atbmica e molecular de um
composto, bem como influi na formacéo de raios-X que podem difratar em diferentes
direcdes devido ao angulo de formacdao.

Segundo Napolitano et al., (2007), com a utilizagdo do angulo de formacéao que
incidem na intensidade dos feixes difratados, um cristalografo pode produzir imagens
tridimensionais correspondente a densidade de elétrons no interior de um cristal.
Essas caracteristicas podem ser utilizadas para definir a posicdo média dos atomos,
suas ligacdes quimicas e outras propriedades decorrentes do material.
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A fonte de raios-X consiste em um tubo de vacuo, do qual os elétrons sao
emitidos através de um filamento de tungsténio, onde € aquecido e liberado por meio
de um potencial elétrico medido em kilovolts (kV). Alguns feixes de disperséo de raios-
X possuem distribuicdo continua, pois os comprimentos de ondas variam entre 0,5 A
e 5 A, sendo estes chamados de “radiacéo branca” que sdo observados por detectores
eletrénicos (VIEIRA et al., 2018).

De acordo com Lima et al., (2017) a dispersao de raios-X é determinada através
da densidade de elétrons no interior de um cristal, pois € caracterizada pela correlacdo
entre a energia dos raios-X e um elétron de valéncia.

Essa correlacdo estd associada com a equacao de Thomson, onde define as
principais interacdes de um raio eletromagnético com um elétron livre. A (Equacéo 14)
determina a polarizagdo da radiacdo dispersa com massa (m) e carga (qQ)
determinando, sobretudo, a intensidade efetiva dada por Ief.

q* 1+ cos?26 _,e 1+ cos?26
o= lo( =g |+ ———— = 1.7.942107%0 s ———— = If (14)

2.7.1.1 Equacéao de Bragg

A explicagao de Bragg para determinagao dos efeitos de ‘reflexdo” dos atomos
formados por uma série de planos equidistantes paralelos entre si, dar-se-a atraves
de derivacdes analiticas. Nesse contexto, as unidades atémicas de um composto/
material sdo definidas pelas intersec¢Oes formadas pela regidao matricial de um
material tridimensionalmente, sendo estas denominadas como ponto de rede
proeminentes da face de um cristal (BLEICHER; SASAKI, 2000).

Quando um feixe de raios-X atinge a face superficial de um cristal, o mesmo é
refletido em determinada dire¢cado conforme a definicdo angular. Assim, paralelo a face,
h& uma série infinita de planos atémicos, onde os raios penetram em diferentes
camadas antes de ser absorvido (CALLISTER; RETHWISCH, 2018).

Bragg demonstrou em seus estudos que essas reflexdes em diferentes
camadas podem ser rearranjadas, levando em consideracdo a distancia (d) da
camada mais externa incidente ao comprimento de onda conforme pode ser visto na

(Equacéo 15) conhecida como Lei de Bragg e representado pela (Figura 10)
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nA = 2 * dsin0 (15)

Figura 10 — Difracéo de raios-X por reticulo cristalino segundo a Lei de Bragg.

r=d

Fonte: Adaptado de Callister e Rethwisch, (2018).

Definindo o espacamento (d) e comprimento de onda (A) de um cristal, pode-se
compreender que as reflexbes de intensidades difratadas ocorrem com valores
precisos do angulo (6). As medi¢bes sdo realizadas através de um difratbmetro
(método de pd) e as camaras de monocristais que sdo utilizadas em situacdes
especificas decorrentes da subjetividade para a determinacdo de parametros
cristalograficos especificos (CALLISTER; RETHWISCH, 2018). No difratdmetro tradicional
a captacdo do eixo difratado é realizado através de um detector, onde o arranjo
geométrico € conhecido como Bragg-Brentano, onde utiliza-se a formacao angular

(20), representado pelo aparato experimental na (Figura 11), a seguir.

Figura 11 — Diagrama esquemaético de um difratbmetro de raios-X.

Fonte: Adaptado de Callister e Rethwisch, (2018).
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Segundo Vieira et al., (2018) o feixe difratado é expresso atraves de picos de
intensidade, onde 0os mesmos sao correlacionados em um espectro em diferentes
angulacdes (20) constituido por um difratograma que expressa os perfis de reflexdes
ou picos difratados, onde caracteristicas como altura, largura, area integrada e
posi¢do angular decaem devido ao distanciamento da posicdo de altura maxima do
pico. A intensidade esta correlacionada a Lei de Bragg conforme a estrutura lnk) €,

além disso, sabe-se que o angulo de incidéncia entre a fonte e a amostra analisada &
1 A .. . A
> frente ao angulo detector (26), definido por dois parametros:

1) Com o tubo de raios-X fixado, a amostra gira em (8/min) e o detector gira a

(26/min);

2) A varredura: o tubo é fixado e a amostra gira com a mesma taxa do detector

(6/min).

Segundo Lima et al, (2017) sabe-se que a amostra comporta-se
tangencialmente ao circulo de focagem determinado por 3 (trés) pontos na amostra,
fonte de raios-X e fenda receptora. Para identificar as caracteristicas cristalinas do
material, faz-se necesséario comparar o padréao difratométrico obtido na analise com
0s existentes na base de dados disponibilizadas pelo ICDD — “International Center for
Diffraction Data” e JCPDS — “Joint Committe of Powder Diffraction Standards”.

2.7.2 Espectroscopia de fluorescéncia de raios-X (FRX)

A fluorescéncia de raios-X ou simplesmente (FRX), € uma técnica nao
destrutiva que tem a finalidade de identificar elementos quimicos presentes na
amostra, por meio dos raios-X caracterizados por Ka, KB ou La, LB. Para a realizagao
da analise do material, 0 mesmo é submetido a um feixe de raios-X que interage com
os atomos havendo, portanto, a ionizacéo direta com as camadas mais externas. Os
elétrons mais externos que preenchem as vacéancias incidem na formacao dos raios-
X correspondentes aos elementos que constituem a amostra (NASCIMENTO-DIAS;
OLIVEIRA; ANJOS, 2017).

A técnica de (FRX) € baseada nas radiacdes eletromagnéticas com
comprimento de onda que variam entre 0,003 nm a 3 nm. As caracteristicas formadas
pelo fenbmeno fotovoltaico emitido emitidos pelos elementos quimicos através de um

feixe de elétrons, resultam em Oxidos que constituem a amostra que, por sua vez,
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ocorre absorcdo, emissdo ou espalhamento da radiacdo eletromagnética (ASFORA,
2010).

No que diz respeito aos elétrons que possuem camadas mais interna, sabe-se
que estes interagem com fotons o que pode acarretar na foto injecdo dos elétrons e
para promover o preenchimento dos intersticios, faz-se necessario estabilizar essas
regides com elétrons constituintes das camadas mais proximas. Esse processo resulta
no aumento da energia e, sobretudo, na emissdo de raios-X frente aos atomos
presente na amostra (SKOOG; HOLLER; NIEMAN, 2009).

A aplicagdo da técnica ndo destrutiva de (FRX) tem sido utilizada
principalmente em materiais formados por uma combinacdo de compostos quimicos,
com o objetivo de compreender suas estruturas atbmicas e moleculares. Sabe-se,
portanto, que a utilizacdo dessa técnica permite uma abordagem caracteristica quanto
aos elementos quimicos presentes na matriz de um composto (SANTOS et al., 2013).

Dentre as aplicacdes, a utilizacdo da técnica possibilita a analise qualitativa
através da investigacdo do comprimento de onda dos raios-X, mas pode ser obtida

pela medicdo da quantidade dos raios-X de cada elemento.

2.7.3 Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Segundo Dedavid, Gomes e Machado (2007), o microscépico eletrdnico de
varredura é utilizado em diferentes areas do conhecimento, principalmente quando se
trata de mineralogia e analise microestrutural dos materiais. A utilizacdo desta técnica
vem tornando-se mais frequente por fornecer detalhes amostrais com aumento de
300.000 vezes, determinada pela incidéncia de um feixe de elétrons sob condic¢des de

vacuo, conforme ilustrado na (Figura 12).
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Figura 12 — Representacé@o esquematica da regido de ionizagdo com a superficie da gema.

S

Fonte: Dedavid, Gomes e Machado (2007).

A aplicacdo do MEV determina as caracteristicas microestruturais de um
composto através da emissdo de elétrons secundarios responsaveis pela formacgéo
superficial topogréafica da imagem. Para a utilizacdo dessa técnica, faz-se necessario
incidir superficialmente um feixe de elétrons para que 0 mesmo possa transmitir os
sinais detectados para uma tela catodica sincronizada com o feixe incidente
transportado por toda a superficie amostral em forma de varredura, definido por uma
malha retangular (KAVAZ et al., 2020).

Os sinais sao dados pela interacdo entre o feixe incidente e a superficie da
amostra analisada, em que os mesmos sao obtidos pelo detector de modo que as
analises sejam observadas. Compreende-se que o feixe que interage com a amostra,
desenvolve elétrons e fotons que podem ser coletados pelos coletores evidenciando
um tipo de sinal resposta (LOTFI-OMRAN; SADRMOMTAZI; NIKBIN, 2019).

A incidéncia do feixe primario com a amostra faz com que parte dos elétrons se
difundam constituindo interagcdes cuja forma dar-se-4 por meio das tensdes
aceleradas e do numero atbmico dos elementos ou compostos quimicos. Para que
esses elementos sejam detectados, € necessario que as particulas ou 0s raios
eletromagnéticos oriundos da interagdo do feixe eletrénicos retornem a superficie
atingindo o detector (ORELLANA et al., 2021).
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A profundidade méaxima de deteccdo depende da energia total dessas
particulas, onde a imagem obtida através do sinal de captacdo na varredura
eletrbnica, apresentam caracteristicas diferentes resultando na interacao entre o feixe
eletrdbnico e o material amostral, frente aos diferentes sinais que podem ser
produzidos. Dentre os sinais incididos, os mais comuns para ostensédo das imagens
sdo originados através dos elétrons secundarios ou retroespalhados (LYU et al.,
2019).

Os elétrons secundéarios (SE) possuem interacbes direta frente ao feixe
eletronico e o material da amostra, bem como possuem baixa energia (< 50 eV) e
formam imagens com boa resolugdo entre 3 nm e 5 nm tridimensionais. Numa
perspectiva fisica, apenas os elétrons secundarios produzidos na superficie, podem
ser detectados e alguns oriundos das interacfes elétron-atomo possuem direcdo
média de 2 nm a 20 nm. Estes podem ser reemitidos, pois sdo vulneraveis a absorcao
superficial topografica da amostra (PENG et al., 2020).

Os elétrons denominados retroespalhados (EDS) possuem energia que varia
entre (50 eV) até o valor da energia do elétron primario e, sobretudo, sofrem
espalhamento elastico que incidem na formacdo de maiores sinais consecutivos
utilizados em amostras polidas. Os elétrons emitidos incidem no aumento do nimero
atdmico (Z) do material, bem como individualiza as fases através de contrastes em
tons de cinza. J4 os elétrons de alta energia sdo obtidos através da colisao elastica e
estdo presente nas camadas superficiais da amostra, mas se apenas esses elétrons
forem obtidos, as informacg@es de profundidade captadas pela imagem serdo menores
correlacionadas a profundidade do feixe (LI et al., 2020).

Segundo Chu et al., (2021) os detectores de raios-X acoplados ao MEV,
possibilitam uma analise qualitativa e quantitativa dos elementos quimicos presentes
na amostra. Uma das técnicas utilizadas para analisar e identificar a composicao
guimica em um ponto especifico da amostra, é o Detector de Energias Dispersivas
(EDS).

Para Lotfi-omran, Sadrmomtazi e Nikbin (2020), a analise pontual da amostra
€ representada pela formacdo de produtos de hidratacdo do cimento conforme a
composi¢cdo matricial do material, onde pode ser analisada através de uma Unica fase
ou da quantificacdo dos produtos como o hidréxido de célcio hidratado (C — S — H),
Etringita, ligacdes carbono/hidrogénio (CH), e monossulfoaluminato de calcio (AFm),

por exemplo.
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2.7.4 Espectroscopia infravermelha com transformada de Fourier (FTIR)

A espectroscopia na regido do infravermelho (FTIR), é uma técnica de
caracterizacao vibracional simples, utilizada para caracterizar compostos organicos e
inorganicos, baseando-se nas interacdes vibracionais moleculares/ atbmicas quanto
a radiacao eletromagnética, incidindo na formacéao de vibracdes conforme a amplitude
das ligacdes covalentes (VALAND et al., 2019).

A frequéncia de radiagdo absorvida € resultante da interacdo vibracional
molecular, uma vez que, levando em consideracao a teoria corpuscular, sabe-se que
essas vibracOes sdo quantificadas conforme as caracteristicas fotdnicas de energia
especifica, ou seja, pacotes de energia (LIU; CHEN; YANG, 2021).

A radiacao infravermelha ndo possui energia suficiente para a formagéo das
transicdes eletrbnicas, entretanto, a absorcao é determinada através de cada grupo
funcional, devido ao arranjo dos atomos e ligacGes presentes nas moléculas. As
vibracGes moleculares sdo caracterizadas como simétricas ou assimétricas e a
deformacgdo angular corresponde as variagfes de ligacdes em um atomo comum.
Para tanto, as bandas de agrupamentos possibilitam a identificacdo da estrutura
molecular que séo definidas por vibracdes acopladas (LI; SHI, 2019).

Algumas absor¢des dos grupos funcionais provém das intera¢cdes moleculares,
onde as bandas correspondem a um Unico modo vibracional, mas algumas faixas
vibracionais proveniente das deformacdes axiais formadas pelas ligagdes (C — H), (O
—H) e (C = 0), permanecem fixas independente das interacdes (JORDAN et al., 2018).
No estudo sobre os espectros vibracionais, faz-se necessario realizar um exame
preliminar determinado entre os espectros 900 a 650 cm™, onde a auséncia de bandas
fortes indica que a estrutura ndo possui anéis aromaticos, mas as regides entre 0s
espectros 4000 a 1300 cm™ indicam a formacgdo dos grupos funcionais como as
ligagBes simples de oxigénio/hidrogénio (O — H), nitrogénio e hidrogénio (N — H) e
ligac6es duplas como carbono/oxigénio (C = O) (JORDAN et al., 2018).

Segundo Brunello et al., (2019) o espaco intermediario do espectro varia em
torno de 1300 a 900 cm™ e é conhecida como regido de “impressao digital, pois os
espectros nela contidos originam os modos de vibracdes acoplados caracterizando
diferentes configuragdes moleculares como pode ser visto na (Figura 13).
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Figura 13 — Modo vibracional para molécula nao linear.
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Fonte: Adaptado de Shoog, Holler e Crouch (2008).

No que diz respeito a (Figura 13), é possivel comentar que as setas vermelhas
compreendem a diregcdo do deslocamento atdbmico no movimento vibracional;, os
circulos nas core azul e cinza simbolizam os &omos compostos pela molécula; as
setas em formato curvo na cor laranja informam o sentido de variagdo dos angulos
deformaveis no plano; as setas duplas na cor verde, determinam a maneira em que
ocorrem as vibragBes conforme o tempo; a circunferéncia que apresenta um (x) em
seu interior indica a movimentacdo do &tomo orientado na forma interna do plano e,
por fim, o circulo com um ponto em seu interior, representa 0s movimentos atémicos
direcionados para fora do plano.

Segundo Skoog, Holler e Crouch (2008), os espectros FTIR estéo relacionados
com duas principais grandezas: a absorbancia (A) e a transmitancia (T). A
transmitancia indica a fragao de intensidade incidente sobre uma respectiva amostra.
Por outro lado, a absorbancia corresponde a capacidade em que uma amostra, com
espessura e concentracado definida, possui em absorver os feixes de radiacdo
infravermelha por de acordo com o numero de moléculas. Entre as (Equagbes 16, 17

e 18), estdo expressas as formulas utilizadas para calcular essas duas grandezas.
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I
T =-L=10"b (16)
I;
%T = 100T (17)
A = —logT = abc (18)

Onde: T é caracterizado pela transmitancia; I e |; simbolizam as intensidades da
radiacdo infravermelha transmitida pela amostra; %T representa o percentual de
transmitancia; A equivale a absorbancia; a indica a absortividade molar (constante
relacionada as propriedades de cada substancia conforme o comprimento de onda da
radiacdo incidente, onde depende dos valores de b e c¢). b significa a espessura da

amostra e c refere-se a concentracao da substancia absorvente do meio.

2.7.5 Analises térmicas (TG/ TGA/ DTA)

O calor transmitido ou retirado de um material organico ou inorganico, bem
como a variacao de temperatura correspondente, influi diretamente na intensidade e
nas vibracdes moleculares numa escala interatbmica modificando, por sua vez, as
forcas caracteristicas as ligagbes quimicas primarias e secundéarias (IONASHIRO,
2014).

Essas condigbes podem causas mudangas significativas referente ao estado
de agregacédo da matéria correspondente a fuséo, solidificagdo e/ou sublimacao, bem
como, pode estar relacionada a conformacao molecular presente na célula unitéria ou,
até mesmo, nas transicoes, transformacgdes e degradacgdes de fases constituintes do
material (SOUZA et al., 2017).

A analise termogravimétrica (TG) evidencia a obtencao de curvas de variacao
de temperatura, obtidas a partir da pesagem continua de massa de uma amostra
através de uma termobalanca. A amostra é submetida a uma variacéo de temperatura,
levando em consideracdo a taxa de aquecimento constante, onde as curvas sao
determinadas com o intuito de compreender a composicao, a estabilidade térmica dos
componentes intermediario e dos residuos correspondentes ao material (RISCOB et
al., 2011). A termografia derivada (DTG), é obtida através da relagdo entre a massa e

o tempo de analise, configurando os chamados “degraus” relacionados aos eventos
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térmicos que, por sua vez, sao visualizados como picos nas curvas DTG. Esse
comportamento permite identificar cada evento de forma mais perceptivel frente a
variacdo de massa, além de estabelecer as areas das curvas proporcionais ao ganho
ou perda de massa (MENCZEL; PRIME, 2009).

Ha alguns fatores que influenciam os eventos térmicos correspondentes a
amostra, sao eles: 0 aquecimento, pois em razdes menores diminuem a temperatura
aparente dos eventos correlacionados a decomposicao; a atmosfera do forno, que
pode interagir ou ndo com a amostra; o fluxo de gas, que interfere na velocidade das
reacoes e a massa da amostra que, em maiores quantidades, pode aumentar a
variacdo de massa incialmente e, sobretudo, a decomposicao térmica no final de cada
evento (SOUZA et al., 2017).

No que diz respeito a analise térmica diferencial (DTA), sabe-se que essa
técnica se baseia na medicdo de temperatura amostral de um material inerte,
determinado pelo célculo de diferenca de temperatura. Para tanto, esse método é
classificado como diferencial, pois esta relacionado a taxa de variacao de temperatura
em funcao do tempo ou da temperatura obtida pelo aguecimento constante (RISCOB
et al., 2011).

Segundo Romero, Francisca e Giomi, (2021) para os sistemas termoanaliticos,
uma amostra é adicionada em um ambiente fechado, onde a sua temperatura é
controlada por dispositivos e monitorada por detectores que produzem sinais
analdgicos frente a transformacao de fase, no que diz respeito, a variagdo de massa,
estabilidade térmica, agua dispersa, agua quimicamente combinada (AQC), ponto de
fusé@o, ponto de ebulicéo, calor especifico, calor de transicdo, diagrama de fases e
cinética das reacoes.

De acordo com Romero, Francisca e Giomi, (2021) os eventos térmicos
referentes a formacdo dos produtos de hidratacdo do cimento Portland, séo
determinados conforme a modificagdo estrutural numa escala atdbmica. Os eventos
térmicos decorrentes do processo de hidratacdo ocorrem em trés faixas: a primeira
entre 30 °C e 400 °C caracterizada pela perda de agua, formacao da etringita e dos
compésitos hidratados como o silicato de calcio hidratado (C — S — H), por exemplo; a
segunda faixa entre as temperaturas de 400 °C e 450 °C representa a decomposi¢céo
do hidréxido de célcio (CaOHz), a portlandita e, a terceira faixa, onde as temperaturas
variam entre 450 °C e 730 °C correspondem a decomposicao do carbonato de calcio
(CaCOs3), a calcita (GU; UNJOH, 2021).
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3 METODOLOGIA

Os materiais e 0s compositos cimenticios (argamassa) estudados nesta
pesquisa foram caracterizados conforme o fluxograma da metodologia utilizada na
pesquisa (Figura 14), dividida em 5 etapas: coleta de materiais, preparagdo das
amostras, caracterizacdo fisica e microestrutural, analise dos resultados,
interpretacdes e conclusoes.

Algumas analises realizadas nos materiais precursores foram realizadas no
Laboratdrio de Materiais de Estruturas e Construcdo Civil da Universidade Catolica de
Pernambuco. Os ensaios fisicos e mecéanicos foram realizados no Laboratério de
Materiais de Construcao Civil da Universidade de Pernambuco.

Ja& os ensaios microestruturais foram realizados na Universidade Federal de
Pernambuco, especificamente no Departamento de Quimica Fundamental (DQF),
Departamento de Fisica (DF), Departamento de Geologia (CTG) e no Laboratério de

Tecnologia Mineral (LTM)
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Figura 14 — Fluxograma das atividades desenvolvidas.
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Fonte: Autor, (2022).
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3.1 Materiais utilizados

e O cimento Portland utilizado no experimento foi o CPII-Z-32;

e Grafeno multicamada puro (GRAF);

e Agregado miudo utilizada de acordo com os parametros estabelecidos na NBR
7214 (ABNT, 2015);

e Agua potavel e agua destilada deionizada;

3.2 Caracterizacao fisica dos materiais precursores

3.2.1 Cimento Portland

Para determinar algumas propriedades fisicas do cimento, foi realizado o
ensaio de massa especifica do aglomerante através do frasco volumétrico de Lé
Chatelier, que serviu como parametro, utilizado para calcular a composi¢cao matricial
unitaria que servira como referéncia. Os procedimentos foram realizados em acordo
aos parametros das normas NBR 6474 (ABNT, 2001) e NBR NM 23 (ABNT, 2001).

Para se obter a massa especifica do cimento Portland, € preciso encher o
frasco de Lé Chatelier com o querosene, utilizando para isto um funil. Este, evita que
o liquido fixe nas paredes do aparelho. O volume de querosene deve ser preenchido
entre as marcas correspondentes a0 cm2 e 1,0 cm?3 e, ap0s isso, o sistema foi deixado
em repouso por 30 minutos para evitar interferéncias na leitura. Em seguida, o frasco
foi imerso em agua verticalmente, em que foi realizada a leitura, onde obteve-se um
valor constante indicando que o conteudo do frasco estava ha mesma temperatura da
agua, do qual foi possivel obter a primeira leitura (V1).

Para realizar a segunda leitura, foi necessario pesar 60 g de cimento Portland
com aproximacao de 0,01 g e introduzi-lo no frasco de L& Chatelier com o auxilio de
um funil e uma haste apropriado para menores por¢cées em massa. Desta forma, o
frasco foi tampado e foram realizados alguns movimentos giratorios em posicéo
inclinada e, por fim, foi registrado a leitura final denominada como (Vz). Para a
realizacdo do ensaio laboratorial foi-se necessario utilizar alguns utensilios como
mostrado na (Figura 15). Por fim, o calculo da densidade foi realizado através da

(Equacéo 19).
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Figura 15 — Materiais para realizagédo do ensaio.
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Fonte: Autor, (2022).
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Onde:

Massa do cimento utilizado (m);
Volume inicial (V1);

Volume final (V2);

Massa especifica (p).
3.2.2 Grafeno multicamada

O material foi obtido pela empresa Amazonas Grafeno que fica localizada no
estado de Tocantins/TO. O fabricante informa que o teor para a sua utilizagéo varia
entre 1/2% a 1%, sendo este resultado da dispersdo expressa pela distribuicdo e
dispersdo na matriz dos compdsitos cimenticios. Dentre as vantagens de sua
utilizacdo, outras caracteristicas sdo levadas em consideracdo como a performance

para melhoria das propriedades dos materiais.
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Esse nanomaterial (grafeno puro), consiste na formacao de microfolhas em sua
microestrutura que € de aproximadamente 100.000.000 de atomos de carbono em
forma hexagonal. As folhas, por sua vez, sdo extremamente fortes, flexiveis e
resistentes. Além disso, outras propriedades podem ser discutidas conforme
apresentadas no (Quadro 4) e sua morfolofia pode ser vista na (Figura 16).

Quadro 4 - Propriedades caracteristicas quanto a utiliza¢éo do grafeno (GRAF).

Aditivo de grafeno

Aditivo de Grafeno de (0,1 a 1%) Melhoria (%)
Flexibilidade 0,65
Resisténcia a Compressao 0,40
Fratura estabilidade 0,40
Energia de impacto 1,50
Termal + elétrico condutividade 1,50
Hidrofobia 1,00

Fonte: Autor, (2022).

Figura 16 — Amostra de grafeno puro em p6.

Fonte: Autor, (2022).

Para a obtencdo do grafeno, um substrato de silicio (Si) foi utilizado para o
depdsito do nanomaterial, em que o mesmo foi coberto por uma camada de 6xido de
silicio (SiO2) com 300 nm de espessura. A partir dessa técnica foi possivel observar a
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formacdo de grafenos e grafites com poucas camadas. Antes da deposicdo do
material, o substrato passou por um processo de limpeza e, além disso, foi utilizado
um wafer de Si/SiO2 com dimensdes de (70 cm x 70 cm) (Figura 17), onde estes foram
levados a um forno tubular a uma temperatura de 1000 °C por 20 minutos em
atmosfera ambiente. Para analisar a eficiéncia do substrato foi obtida uma imagem de

Microscopia de Forca Atdmica, técnica esta nao utilizada nesse estudo.

Figura 17 — Wafer de silicio (a); microscopia de forca atdmica (AFM) evidenciando a limpeza (b).

a _4 b

7.0 nm

0.0 Height 9.8 um
Fonte: Cambraia, (2013).

O método para a obtencdo direta do grafeno foi realizado por esfoliacdo
mecanica, do qual foi necessario utilizar grafite e fita adesiva do tipo scoth tape. Apés
esfoliar o material sobre a fita, o material foi transferido para um substrato de Si/SiO2
limpo com o auxilio de um silicone. Com a retirada da fita percebeu-se a presenca de
alguns nanocompdésitos como grafites e grafenos de poucas camadas.

A esfoliacdo foi realizada numa sala limpa para evitar contaminacdes das
particulas e foi necessario o controle da limpeza, pois qualquer intervencdo pode
causar interferéncia no procedimento e prejudicar a andalise das nanoparticulas
presentes no composto. Apés a etapa de esfoliacdo, a amostra passou por mais um
processo de limpeza com o objetivo de reduzir os residuos de cola presente da fita
scoth tape.

Para uma limpeza mais eficiente foi necessario utilizar um forno tubular
acoplado a um sistema de gas, mas tentativas foram realizadas afim de se otimizar o
processo frente a variacdo de temperatura e de fluxos de gases. A limpeza eficaz
procedeu da temperatura ambiente a 25 °C e, logos ap06s, um aquecimento continuo

foi aplicado durante 60 minutos com temperatura de 350 °C. A condi¢ao foi mantida
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constante por 120 minutos e depois resfriada por 240 minutos para voltar a
temperatura inicial, como ilustrado na (Figura 18). Esses procedimentos foram
realizados com o fluxo controlado dos gases de 500 sccm de argdnio (Ar) e 500 sccm

de hidrogénio (H2).

Figura 18 — Procedimento de limpeza do polimero (cola) presente no substrato.
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Fonte: Adaptado de Cambraia, (2013).

3.2.3 Agregado miudo natural (areia)

Para a determinacdo dos parametros de utilizacdo dos agregados naturais
miudos (areia), foi realizado o ensaio de caracterizacdo granulométrica em acordo
com a NBR 7211 (ABNT, 2009). Esta norma trata dos métodos e procedimentos para
classificagdo das propriedades fisicas dos materiais matriciais da argamassa
produzida. Foi utilizado agregado miudo natural, de origem quartzosa da regido
Metropolitana do Recife/Pernambuco, onde a areia foi adquirida por uma empresa
levando em consideracao suas caracteristicas fisicas.

O material estava em estado umido e foi necessario corrigir o teor de agua do
material por secagem natural em temperatura ambiente. Para garantir o teor de
umidade, 500 g em massa foi posta na estufa por cerca de 24 h a uma temperatura
de 105 °C + 2°C. Isto para garantir uma boa distribuicdo das particulas de areia, em
que foi utilizado um recipiente com pistilo (Figura 19). Apos esse procedimento, 300 g
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de areia seca foi utilizada para a realizacdo do ensaio de caracterizacao

granulométrica.

Figura 19 — Almofariz com pistilo (a); Balangca com precisdo de 0,01 g (b); Sequéncia das peneiras

(©).

Fonte: Autor, (2022).

Foram utilizadas peneiras, estas com dimensdes méaximas de #4,78 mm
levando em consideracdo o ensaio de granulometria do agregado miado em acordo
com a norma NBR NM 248 (ABNT, 2003). A partir da distribuicdo dos agregados,
obteve-se a curva granulométrica dos agregados miudos naturais, sendo este
classificado como agregado miudo médio.

Geralmente, todo o material passante na peneira 4,78 mm é classificado como
agregado miudo e as fracdes retidas em cada peneira possuem tamanhos de gréaos
diferentes. Para o material analisado nesta dissertacdo, foram obtidas 6 fracGes

conforme podem ser vistas na (Figura 20).
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Figura 20 — Particulas de agregado mildo passantes na peneira #2,4 mm (a); #1,2 mm (b); #0,6 mm
(c); #0,3 mm (d); #0,15 mm (e); fundo (f).

Fonte: Autor, (2022).

O agregado miudo apresentou um diametro maximo de 2,4 mm que foi definido
pelas peneiras utilizada e o médulo de finura (MF) foi definido conforme a (Equacgéo
20) levando em consideracao os procedimentos conforme a NBR 248 (ABNT, 2003).
Para efeitos de céalculos e adequacado do traco unitario em massa, foi considerado
nesta pesquisa MF de 2,4 sendo classificado como zona 6tima, pois o valor esta entre
2,20 = MF <2,90.

M.F = Z %Retida acumulada — Fundo e #intermediarias
o 100

(20)

Posteriormente, a massa especifica do agregado miudo também foi medida,
uma vez que este dado pode ser utilizado para determinar o volume de material
utilizado na preparacgéo dos tipos de argamassas analisadas de acordo com a NBR
NM 53 (ABNT, 2009). Para garantir um melhor desempenho, obteve-se as massas
especificas dos materiais como parametro e, para isso, utilizou-se o método do frasco
de Chapman. E importante ressaltar que os procedimentos e técnicas utilizados s&o
regidos pela NBR 9975 (ABNT, 2011).
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O frasco de Chapman é constituido por um material em vidro composto por dois
bulbos e um gargalo graduado. Na regido mais estreita entre os dois bulbos deve
haver uma demarcacéo correspondente a 200 cm? e, acima dos bulbos, situa-se o
tubo graduado de 350 cm?3 a 450 cm3. O frasco foi inicialmente aferido para verificar
0s volumes correspondentes as graduagodes.

A massa especifica é a relacdo entre a massa do agregado seco em estufa
com temperatura de aproximadamente 105 °C + 2°C, até a constancia de massa e o
volume igual do solido, incluindo, entdo, os poros impermedveis. Para a realizacéo
desse procedimento, 500 g de agregado miudo foi pesado numa balanca com
precisdo de 0,01 g. Foi colocada agua no interior do recipiente até a marca de 200
cms3, deixando-o em repouso por 30 minutos. Isto foi necessario para que a agua
aderida as faces internas do frasco escoasse completamente.

Em seguida, com o auxilio de um funil e uma cépsula especifica para essa
tarefa, introduziu-se 500 g do agregado miudo seco no frasco, o qual foi agitado para
eliminacéo das bolhas. O método executado pode ser visto na (Figura 21). A leitura
do nivel atingido pela 4gua no gargalo do frasco informa o volume em cm?3 ocupado
pelo conjunto agua-agregado miudo e, mesmo que as faces internas estejam sem
material aderido, compostos organicos estavam presentes na amostra e formou uma

camada espessa de aproximadamente 0,15 cm3.

Figura 21 — Frasco Chapman com agua (a); recipiente preenchido com agregado mitdo (areia) (b).

398,1 cm?3

Fonte: Autor, (2022).
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A massa unitaria compactada é a relacdo entre sua massa e seu volume
compactado segundo um determinado processo, considerando-se também os vazios
entre os graos. Assim, pode ser feita com um Unico agregado ou com uma composi¢cao

destes e, para efeito de calculo, a massa especifica é obtida através da (Equacao 21).

m

N (L - La) (21)

p

Onde:

Massa do agregado miudo seco (m);
Leitura do volume final (L);

Leitura do volume contendo agua (La);
Massa especifica (p).

Para analise comparativa dos resultados, o ensaio de massa especifica pelo
método do picndmetro foi realizado, onde traz como perspectiva a definicdo da
densidade das particulas do agregado middo, sendo esta, uma caracteristica
intrinseca que depende apenas da fracao soélida. Incialmente, uma amostra de 10 g
de agregado miudo foi pesada numa balanca analitica de acordo com o método de
preparacao estabelecido pela NBR 6457 (ABNT, 2016).

A amostra foi transferida cuidadosamente para o picndmetro através de um
funil. Apos isso, se é colocada agua destilada no recipiente até cobrir, por completo a
amostra e, em seguida, o recipiente é levado ao dessecador que estava acoplado a

uma bomba de vacuo (Figura 22).

Figura 22 — Bomba de sucgéo a vacuo.

Fonte: Autor, (2022).
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Apés aretirada do ar verificada pela auséncia das bolhas, desligou-se a bomba
a vacuo e, para evitar a formacédo de novas bolhas, completou-se o picnémetro com
agua destilada pelas paredes do recipiente. Colocou-se a tampa de modo que o
capilar fosse todo preenchido e, em seguida, pesou-se o (picnémetro + solo + agua)
conforme mostrado na (Figura 23). Apds esse procedimento, mediu-se, entdo, a

temperatura da agua com termdémetro e a amostra analisada foi descartada.

Figura 23 — Amostra saturada pesada na balanca analitica.

Fonte: Autor, (2022).

Com o objetivo de obter um resultado preciso, o procedimento do ensaio foi
repetido pela segunda vez. Para fins de calculo, a massa especifica dos graos foi
determinada através da (Equacao 22) levando em consideracdo a massa especifica

média em funcdo da temperatura e a densidade dos gréos.

PS g

* —_—_—

+ — Pa a cm3
(PS + PC — PaS)

yg = (22)

Onde:

Massa especifica (yg);

Peso do solo seco (PS);

Peso do picnémetro + agua (PC);

Peso do picnémetro + agua + solo (PaS).
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Para compreender o comportamento do agregado miudo, foi-se preciso
determinar o teor de material pulverulento conforme os parametros estabelecidos pela
NBR NM 46 (ABNT, 2003). Para tanto, foi utilizado uma peneira n°. 200 com abertura
de malha de #0,075 mm e 500 g de areia apds seca-la na estuda a 105 °C. O ensaio
consistiu em cobrir a areia com agua e agitou-se o material.

Ao realizar esse procedimento, algumas particulas ficaram em suspenséo na
agua e, apos isso, verteu-se o material na peneira n°. 200 até que o mesmo obtivesse
uma coloracao transparente.

Em seguida, o material foi levado até a estufa e seco por aproximadamente 24
horas em uma temperatura média de 105 °C. Retirou-se o material da estufa, onde foi
levado até a balanca analitica obtendo-se, entéo, o valor da massa seca. A (Equacgéao

23) foi utilizada para fins de célculo e andlise dos resultados.

Minicial - Mapés estufa

M.P.(%) =

* 100 (23)
Minicial

Quanto ao teor de umidade, utilizou-se trés capsulas com 50 g de agregado
miudo cada uma (Figura 24), onde foi levada a estufa por 24 horas a uma temperatura
de 105 °C. Passado esse tempo, 0s materiais contidos em cada capsula foram
retirados da estufa e pesados, onde se obteve a massa seca e, para efeitos de

calculos, a (Equacéo 24) foi utilizada como referéncia.

Figura 24 — Capsulas com a amostra de agregado miudo (areia).

Fonte: Autor, (2022).
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Mgpiaa — M
Pumidaae (%) = — 0 ——+ 100 24
seca

Para a devida correcdo da umidade do agregado miudo, também foi utilizado o
método Speedy test, que consiste nos padrbes calculaveis dos teores de umidade sob
pressdo. Assim, foi pesado 10 g de agregado miudo (areia), onde foi inserida em um
cilindro, juntamente com uma ampola de carbureto de célcio (CaC:) e algumas esferas
metalicas.

Apos isso, o cilindro foi vedado e agitado, onde a pressao foi analisada través
de um mandémetro acoplado ao equipamento. Com base no valor observado da
pressédo, foi possivel identificar o teor de umidade através de uma tabela fornecida
pelo préprio fabricante, onde contém diversos dados que facilitam a correlacéo e as

analises.

3.3 Caracterizacdo quimica e mineralégica dos materiais

Os materiais precursores como o cimento Portland, o grafeno, o agregado
miudo (areia) e as pastas dos compasitos cimenticios foram avaliados quanto as suas
caracteristicas fisicas, quimicas e mineral6gicas. Numa perspectiva quimica, também
foram observadas as interacbes moleculares dos elementos presentes em cada
amostra, bem como as correlacdes que verificam o comportamento matricial desses
materiais. O grafeno foi utilizado em sua forma liquida e sdlida nas pastas de cimento
Portland e néo foi preciso incidir ao material uma finura adequada, uma vez que o
mesmo possui fracdes passantes menores do que 0,075 mm.

O cimento Portland e o agregado miudo passaram por um processo de
peneiramento por aproximadamente 20 minutos com velocidade de 70 RPM, para
obter as fracOes passantes na peneira #200 com abertura de 0,075 mm. As amostras
passantes na peneira #200, estdo apresentadas na (Figura 25).
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Figura 25 — Amostras passante na peneira #200: (a) cimento Portland; (b) agregado miudo (areia).

a b

Fonte: Autor, (2022).

ApGs a analise inicial dos materiais precursores, foram realizados os estudos
dos compositos cimenticios, onde amostras de pastas de referéncia (REF) e com
adicédo de 0,03%, 0,06%, 0,09%, 0,12% e 0,15% de grafeno, foram analisadas. Para
a preparacdo das amostras, as mesmas foram trituradas utilizando um almofariz e
pistilo em porcelana, onde esse material foi inserido numa peneira com abertura de

0,075 mm e a amostra passante foi retida para realizar os ensaios microestruturais.

3.3.1 Técnica de microscopia eletronica de varredura (MEV)

A técnica de microscopia eletronica de varredura (MEV) permite analisar as
alteracOes referentes aos tamanhos e a morfologia das particulas presentes na
amostra, caracterizada pela identificagcdo dos elementos quimicos envolvidos no
processo de obtencdo desses materiais. O grafeno passou por um processo de
secagem a 105 °C para constancia de massa, onde foi investigado o processo
caracteristico das fases correspondente as reacdes de hidratacdo com o cimento
Portland durante 28 dias.

Para a realizagdo da andlise, foi utilizado uma aliquota de cada amostra
individualmente, onde foram depositadas em uma fita de carbono inserida no Stub
conforme a (Figura 26). Posteriormente, foi feita a metalizacdo das amostras com
aproximadamente 15 nm de ouro, das quais foram adicionadas ao porta-amostra e
colocadas no dessecador até o momento do ensaio. As analises foram realizadas nas

amostras anidras e nos compaositos cimenticios (argamassas).
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Figura 26 — Fita de carbono inseridas no Stub (a); Amostras depositadas sobre a fita de carbono (b).

Fonte: Autor, (2022).

As imagens morfologicas das amostras foram obtidas através de um
microscépio eletrénico de varredura, em um equipamento da marca Tescan, modelo
Mira 3, com voltagem de aceleragcéao de 10 kV e detector (SE), utilizando metalizagéo
e magnitude (MAG) que variaram entre 1.0 kx e 625 x em nano espaco. Para analisar
as fases dos componentes quimicos presentes nas particulas de cada amostra, foi
utilizado um Espectrémetro de Raios X com detector de energia dispersiva (EDS), da
marca (Ultim® Max, Oxford Instruments, Reino Unido) em modo alto vacuo (4,8 e -
002 Pa) de pressédo na camara. Além disso, a voltagem de aceleracao utilizada foi de
20 kV, a distancia de trabalho (WD) foi de 15 mm e o Spot size foi estebelecida entre
10-50 nm. As medidas foram realizadas no (DQF) — Departamento de Quimica
Fundamental da UFPE.

3.3.2 Técnica de difracdo de raios-X (DRX)

Para determinar as composicdes quimicas dos materiais precursores como o
grafeno (GRAF), cimento Portland (CP) e agregado miudo (areia), foi necessario
avaliar o comportamento do material quanto as fases cristalinas que, por sua vez,
foram caracterizadas através da analise semiquantitativa através da técnica de
fluorescéncia de raios-X (FRX) que corresponde a identificacdo e quantificacdo dos
elementos quimicos presentes na amostra, bem como auxilia na caracterizagcdo

mineralogica quanto a reatividade pozolanica identificando, também, fases amorfas.
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Para analise cristalografica dos materiais precursores e dos compadsitos
cimenticios (pastas), recomenda-se que 0 material esteja seco e passante na peneira
#200 (0,075 mm). Para a preparacédo das pastas, as amostras foram trituradas com
almofariz e pistilo em porcelana, onde utilizou-se uma aliquota amostral de
aproximadamente 1 grama, necessaria para o ensaio.

Para identificar as fases cristalinas de um composto, é necessario a utilizacéo
da técnica de difracdo de raios-X — (DRX) caracterizada pela incidéncia de feixes
monocromaticos com um determinado comprimento de onda (A), do qual o feixe é
difratado através de planos cristalograficos das camadas atbmicas da amostra que
sao distribuidas por interferéncias de ondas difratadas que incidem em deflex6es em
algumas direcdes que compreendem a Lei de Bragg.

Para uma andlise pontual, € necessério determinar o angulo de difragao (6) e a
distancia interplanar que corresponde a dois planos cristalinos adjacentes. As
analises de difracdo de raios-X (DRX) foram realizadas pelo método do po no
equipamento Bruker D2 PHASER, operando com voltagem de 30 kV e corrente de 10
mA (P = 300 W), radiac&o Cu-Ka = 1,54060 A e usando detector Bruker-AXS-Lynxeye.

A faixa de varredura (STEP) foi de 4° a 80° (20) e 5° a 95° (20) Bragg-Brentano,
com passo do goniébmetro de 0,02019°/ segundos e rotacdo constante da amostra de
10 rpm com fenda divergente de 1° grau. A abertura da fenda priméaria foi de 0,4 mm,
a faca utilizada foi de 3 mm e o tempo de contagem por passo de 0,5 segundos. As
amostras foram indexadas utilizando o programa computacional DIFFRAC plus-EVA
com o banco de dados Crystallography Open Database — (COD) “REV212673
2018.12.20".

Para a identificacdo das fases cristalinas, foi realizado o refinamento Rietveld,
bem como as quantificacbes correspondentes para cada composto ou elemento
quimico observado. As amostras foram quantificadas através do método de
refinamento Rietveld, utilizando o software TOPAS e os arquivos PDF (Powder

Diffraction). As amostras utilizadas neste procedimento, pode ser vista na (Figura 2
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Figura 27 — Amostras dos compdésitos argamassados de referéncia e com teores de grafeno.

Fonte: Autor, (2022).

3.3.3 Técnica de fluorescéncia de raios-X (FRX)

No que diz respeito a composicdo dos materiais estudados nesta dissertacao,
0s compostos e elementos quimicos contidos nas amostras de grafeno (GRAF),
cimento Portland (CP) e agregado miudo (areia) foram analisados através da técnica
de fluorescéncia de raios-X — (FRX). A analise dos elementos tracos foram realizados
por meio de (FRX), utilizando um equipamento da marca Rigaku, modelo ZSX Primus
II (Figura 28), do laboratério NEG-LABISE (UFPE), equipado com tubo de Rh e 7
cristais analisadores, pelo método de curvas de calibracdo, que foram construidas

com materiais de referéncias internacionais.

Figura 28 — Equipamento de marca Rigaku, modelo ZSX Primus II.

Fonte: Autor, (2022).
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Incialmente as amostras foram preparadas através de pastilhas utilizando uma
matriz cilindrica de aluminio com 35 mm de diametro, as quais foram submetidas a
uma carga de 30 tf durante 1 (um) minuto. Apds o primeiro momento, as pastilhas
foram inseridas para secagem em estufa com temperatura de + 110 °C por,
aproximadamente, 2 horas.

Para tanto, quando a amostra se aglomera, é necessario realizar um
procedimento que consiste na adi¢éo de acido borico (HsBO3) ou acido acetilsalicilico
(CoHsO4) que, para esse estudo, nao foi necessario esse procedimento. Os elementos
tracos analisados foram (NaO2, MgO, Al203, SiO2, P20s, SOs3, K20, CaO, TiOz,
Fe20asT, ZrO2), onde todos tendem a se ajustar a estrutura cristalina dos minerais ou

substituir os elementos maiores com raios semelhantes.

3.3.4 Técnica de espectroscopia infravermelha por transformada de Fourier (FTIR)

A técnica FTIR foi utilizada para determinar as bandas vibracionais
correspondentes aos materiais precursores e compdésitos cimenticios, com o objetivo
de compreender quais ligacdes e interacdes moleculares ocorrem na regiao do visivel.
Para aquisicdo dos espectros vibracionais de absorcéo foi utilizado o espectrometro
por transformada de Fourier (FTIR), modelo Bruker Vertex70, pela técnica de
refletdncia total atenuada (ATR), com o acessério Pike Miracle provido de um cristal
de seleneto de zinco (ZnSe). Os espectros foram obtidos entre 4000 e 600 cm~, com
resolucdo de 4 cm™ e 32 varreduras.

As regides do espectro infravermelho, incidem a onda evanescente a um
comportamento acentuado ou alterado, da qual a energia acentuada de cada onda,
retorna ao feixe de infravermelho refletindo na extremidade oposta do cristal atingindo
o detector de espectrobmetro, formando o espectro infravermelho. O esquema

metodoldgico utilizado na pesquisa, pode ser vista na (Figura 29).
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Figura 29 — Esquema metodolégico FTIR (ATR).
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Fonte: Adaptado de Ausili, Gdmez-Fernandez e Sanchez, (2015).

3.3.5 Técnica para analises termogravimétrica e térmica diferencial (TG/DTG)

A termogravimetria, € uma técnica que visa a medicdo de temperatura quanto
a variacdo da massa de amostras utilizadas em uma faixa de aquecimento. O
equipamento é caracterizado por um micro balanca acoplada a um forno resistivo tipo
mufla, onde os resultados sé@o expressos através de curvas termogravimétricas
relacionada a perda de massa ao longo de um determinado tempo (t). Para a
realizacdo das analises, recomenda-se que 0 material possua granulometria minima
de passante na peneira #200 com diametro de 0,075 mm.

As curvas ATD-TG foram obtidas simultaneamente utilizando o equipamento
Shimadzu DTH 60, localizado no Laboratério de Tecnologia Mineral — (LTM/ UFPE).
Para uma analise mais expressiva, foi utilizada uma taxa de aquecimento de 15
°C/min. A temperatura maxima estabelecida foi de 950 °C, num total de 1000 °C. A
atmosfera para a realizacdo das andlises foi de nitrogénio (N2), com fluxo constante
de 50 ml/min.

Empregou-se como amostra de referéncia a alumina calcinada em torno de 20
mg = 0,5. O porta-amostra utilizado foi um cadinho de alumina cilindrico, com diametro
de 5,0 mm e altura de 2,5 mm. As medidas foram realizadas com aproximadamente
50 mg de cada aliquota.

Os compdositos cimenticios foram submetidas as analises termogravimétricas
aos 28 dias de hidratacdo e todos os componentes que possuiam grafeno em sua
matriz, foram analisados individualmente. Para tanto, as pastas de referéncia (REF) e
com a dicdo de 0,03%, 0,06%, 0,09%, 0,12% e 0,15% de grafeno (GRAF) foram

analisadas através das fazes relacionadas as matrizes cimenticias.
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Com o objetivo de avaliar a influéncia das adicbes nanomateriais no processo
de hidratac&o do cimento Portland, foi utilizada a técnica de analise termogravimétrica
gue permite identificar o teor de agua quimicamente combinada dos hidratos, bem
como o consumo da portlandita (CaOH2) por meio das reag¢des pozolanicas.

Levando em consideracdo as analises realizadas através dessa técnica, foi
possivel determinar o teor de agua quimicamente combinada (AQC) frente a formacéao
de hidréxido de calcio hidratado (C — S — H) e do aluminato de célcio hidratado, teor
de carbonato de calcio (CaCOs), hidroxido de célcio (CaOH2) e a razdo (R)
determinada pela relacdo entre os resultados de perda de massa total e AQC. Todos

os dados séo obtidos de acordo com as (Equacdes 25, 26, 27, 28 e 29).

(M50 — Myoo)
Whidratos = mf x 100% (25)

. (My30 — Ms20)

Wey = - x 100% (26)
_ (my99 — Mgoo)

Weo = mf x 100% (27)

Waoc = Whiaratos + Wen (28)
W,

R = total (29)
Waoc

3.3.6 Técnica de andlise granulometria a laser

A andlise granulométrica € utilizada para promover uma analise eficaz das
particulas e seus respectivos diametros, das quais influenciam diretamente na matriz
cimenticia sob uma otica de transicao entre os agregados e o aglomerante. Algumas
particulas possuem formatos com camadas sobrepostas com superficie pulverulenta

rugosa definindo, entdo, o diametro das particulas analisadas através do MEV — (SE).
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Para a determinar o tamanho de particula foi utilizado um granulémetro a laser
Malvern, modelo Mastersizer 2000, cujo limite inferior de deteccdo € 10 nm e o
superior é 2000 um. A andlise foi realizada via amido, utilizando o acessorio Hydro
2000MU. O resultado corresponde a média de trés leituras.

A area superficial especifica do material foi expressa em m2/g, onde é
fundamental para a avaliacdo da reatividade. A técnica utilizada provém da medida
referentes as alteragcdes de uma mistura de nitrogénio (N2) e hélio (He), onde a
amostra é submetida a variagdo de presséo do nitrogénio liquido. Com o intuito de
compreender a distribuicdo dispersiva das particulas, a amostra de grafeno (GRAF)
obteve residuo ponderado de 1,025%, obscurecimento de 17,50%, média ponderada
superficial D@2 = 22,66 ym e média ponderada volumétrica de 48,03 um. Vale
ressaltar que a aliquota da amostra ndo necessitaram de tratamento prévio, sendo

dispensado a utilizacdo do material passante na peneira #200 com abertura de 0,075.

3.4 Procedimentos experimentais da preparacdo dos materiais compadsitos

Para o desenvolvimento experimental utilizado nesta dissertacéo, e a partir do
traco de referéncia (REF), foram produzidos outros 5 (cinco) tracos, realizando a
adicao parcial de 0,03%, 0,06%, 0,09% 0,12% e 0,15% de grafeno puro (GRAF) em
funcdo da massa do aglomerante (cimento). Vale ressaltar que os corpos-de-prova
(CP’s) com as adigdes do nanomaterial tiveram relagdo agua/cimento (a/c) fixa em
0,48.

Levando em consideracédo essas informacdes e, além disso, o trago unitario
dado pela representacéo (c: a: a/c), sabe-se que, para 1 ms3, tem-se 498,73 kg relativo
a0 (Ccimento). Para a producao dos corpos-de-prova de argamassa utilizou-se: 2820,16
g de cimento, 1496,19 g de areia e 1353 mililitros e agua, para 24 corpos-de-prova
referente a uma mistura. Além desses dados, o teor de Agua/materiais secos (A%) foi
de 9,5% e teor de argamassa (a) foi de aproximadamente 0,5. Foi necessario também,
determinar algumas variaveis que influenciaram diretamente no comportamento dos
materiais para a producdo das argamassas quanto ao seu desempenho fisico-
mecanico.

Para melhor contextualizar esse ponto, duas variaveis foram fundamentais para
0 processo de calculo tais quais: densidade dos materiais precursores e 0 consumo

de solvente (dgua) inicial. No (Quadro 5 e 6), essas informacdes foram detalhadas em
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funcdo do consumo de cimento e, na (Figura 30), determinou-se o teor Otimo

aproximado de cimento em funcdo de sua resisténcia média.

Quadro 5 — Composi¢do matricial dos materiais cimenticios em fungdo do consumo de aglomerante.

Resisténcia/ Resisténcia/ Con;urao eie Consumo de Consumo de
Célculo (MPa) — | execucao (MPa) - aprogimado cimento agregado miudo
i 3 3
Fcj Fck (kg/m?) (kg/m3) (kg/m3)
35 MPa 31 MPa 1039,02 498,73 1496,19
Fonte: Autor, (2020).
Quadro 6 — Determinacao do traco referéncia.
Traco unitario Qualidade do traco Normatizacdo Definico
(c:a:alc) (Classe lII)
1:3:048 Alto NBR 6118 (ABNT, Propriedades

2014)

mecanicas

Fonte: Autor, (2020).

Figura 30 — Determinacéo do trago “6timo” (adaptado para argamassas).
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Fonte: Autor, (2020).

Os ensaios precursores realizados nos materiais que compdem a matriz

cimenticia do composto cimenticio, foram de suma importancia para definir o traco

referéncia que serviram como parametros nesta pesquisa. No (Quadro 7), estdo
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apresentadas as dosagens utilizadas em cada mistura, conforme os percentuais de

grafeno utilizados.

Quadro 7 — Quantidade de material utilizado para as misturas dos compositos cimenticios.

Mistura/ |Aglomerante | Grafeno [ Agregado mitdo Agua () Relacdo

Familias (kg/m?3) (kg/m3) - areia (kg/m3) 9 (alc)
REF 0,00
Traco/ 0,03 0,15
i 0,06 0,30

Mistura 498,73 1496,20 239,40 0,48
0,09 0,45
0,12 0,60
0,15 0,75

Fonte: Autor, (2020).

No item posterior, estdo apresentados os métodos utilizados para a producao
dos corpos-de-prova e, além disso, os procedimentos experimentais realizados nos
compoésitos cimenticios em estado fluido (fresco) e hidratado (endurecido), uma vez
gue todos os dados observados serviram para analises e discussfes realizadas no

estudo.

3.4.1 Producéo e moldagem dos corpos-de-prova cilindricos

A producao dos corpos-de-prova das argamassas foi desenvolvida de acordo
com os procedimentos e parametros estabelecidos pela NBR 5738 (ABNT, 2015). Os
moldes cilindricos utilizados, possuiam dimensdes de (5 cm x 10 cm) de Ddiametro €
Haiura respectivamente. Todos os (CP’s) produzidos no Laboratério de Materiais de
Construcao Civil — (LMCC) na (POLI/UPE), serviram para realizar as andlises através
dos ensaios complementares que, por sua vez, foram de suma importancia para
compreender o comportamento fisico-mecanico e microestrutural do material
estudado.

Antes de iniciar a separacdo dos materiais precursores para a producao dos
diferentes tipos de argamassas, foi-se necessario utilizar um tipo de desmoldante
liquido em todas as férmas, onde ficou em repouso por 15 minutos, para facilitar a
retirada do material hidratado. Apos isso, foi preciso realizar a correcdo de umidade

do agregado miudo (areia), pois influencia diretamente na qualidade e na fluidez do
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material em estudo. Essa correcéo implica na reducao da quantidade de agua utilizada
no processo de producao dos corpos-de-prova.

Os corpos-de-prova foram desenvolvidos no Laboratorio de Materiais de
Construgao Civil — (LMCC) da POLI/UPE conforme as recomendacdes prescritas na
norma regulamentadora NBR 7215 (ABNT, 2019). Para tanto, os materiais matriciais
como: cimento, grafeno puro e agregado miudo (areia) foram devidamente pesados
e, apos isso, a agua foi posta no misturador mecanico.

Primeiramente, o grafeno foi diluido em &gua potavel para analisar a
solubilidade, onde o mesmo foi adicionado diretamente ao misturador que ja continha
a agua da mistura. Com o misturador funcionando, adicionou-se o cimento por 30
segundos, onde o mesmo foi homogeneizado em velocidade baixa e, apds isso, 0
agregado miudo (areia), foi adicionado gradualmente permanecendo na mesma
velocidade por, aproximadamente, 30 segundos.

Em seguida, aumentou-se a velocidade do misturador por mais 30 segundos e,
com o intuito de promover o ciclo de mistura, foi necessario permanecer as
argamassas por 1 minuto e 30 segundos para repouso da massa e retirada do material
aderido na espatula do misturador. Apés esse tempo, o equipamento foi ligado na
velocidade alta por 1 minuto, finalizando, portanto, a preparacdo dos compositos
cimenticios.

ApOs esses procedimentos, 0s corpos-de-prova foram moldados conforme os
parametros estabelecidos pela NBR 5738 (ABNT, 2015). Primeiramente, as
argamassas foram introduzidas em quatro camadas nos moldes, sendo cada uma
delas adensadas a partir da aplicagdo de 30 golpes distribuidos uniformemente com
um soquete, sem afetar a base. Além disso, a face externa dos moldes foi levemente
batida com o intuito de minimizar os vazios ocasionados pelo adensamento.

Por fim, a dltima camada foi moldada com uma determinada quantidade de
material afim de exceder o volume do molde, para que facilite o rasamento com uma
régua metalica, sem adicionar material apds o adensamento. Depois de moldados os
corpos-de-prova, os mesmos foram cobertos por uma placa de vidro em sua face
superior.

Apods concluida a moldagem dos compdsitos cimenticios, 0s corpos-de-prova
foram levados a uma sala com temperatura ambiente de 25 °C + 2 °C, dos quais
permaneceram durante 24 horas para que o processo de hidratacédo fosse concluido

com éxito e, apos esse periodo, foram desmoldados, identificados e submetidos a
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cura Umida em um recipiente com a presenca de agua em estado estatico com
umidade relativa do ar superior a 95% até o momento dos ensaios, como ilustrado na
(Figura 31).

Figura 31 — Corpos-de-prova desmoldados e devidamente retificados (a); (CP’s) inseridos em cura
Umida (b).

Fonte: Autor, (2020).

3.4.2 Producéo/ moldagem dos corpos-de-prova prismaticos

A producao dos corpos-de-prova prismaticos foi desenvolvida de acordo com
0s procedimentos e parametros estabelecidos pela NBR 5738 (ABNT, 2015). Os
moldes utilizados, possuiam dimensdes de (4 cm x 4 cm x 16 cm) de Liargura, Ccomprimento
e Aalwra, respectivamente. Todos os (CP’s) produzidos no Laboratério de Materiais de
Construcdo Civil — (LMCC) na (POLI/UPE), serviram para realizar as andlises e
compreender o comportamento fisico-mecanico do material estudado.

Apos a pesagem de todos 0s materiais precursores, os mesmos foram levados
ao misturador mecéanico para a devida homogeneizacéo, conforme os procedimentos
ja descritos na secédo 3.4.1 — Producédo e moldagem dos corpos-de-prova cilindricos.
Ap6s os procedimentos, os corpos-de-prova foram moldados conforme os parametros
estabelecidos pela NBR 5738 (ABNT, 2015).

Os materiais argamassados foram introduzidos nos moldes e o adensamento
foi realizado em duas camadas, utilizando a mesa (flow table) por, aproximadamente,
30 segundos para uma melhor compactacao. Os corpos-de-prova foram rasados com
uma régua metalica, cobertos por uma placa de vidro na regido superior e levados a

cura ambiente numa sala com temperatura ambiente de 25 °C + 2 °C.
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Os corpos-de-prova permanecerem durante 48 horas para que o processo de
hidratacdo fosse concluido com éxito e, ap0s esse periodo, foram desmoldados,
identificados e submetidos a cura iumida em um recipiente com a presenca de agua
em estado estatico com umidade relativa do ar superior a 95% até o momento dos

ensaios.

3.5 Ensaios nos compdsitos argamassados no estado fluido

As propriedades de um composto cimenticio estdo interligadas com as
caracteristicas fisicas, quimicas e reologicas da matriz do material. Todos os materiais
adicionais que s&o utilizados, influenciam diretamente no comportamento do
composto que, por sua vez, possibilita as analises e a devida aplicabilidade. As
argamassas foram produzidas no Laboratério de Materiais de Construcdo Civil —
(LMCC) da (POLI/UPE) e os ensaios estédo apresentados no (Quadro 8), a seguir.

Quadro 8 — Ensaios de caracterizacgao fisico-mecanico das argamassas no estado fresco.

Ensaio Norma Regulamentadora
Consisténcia NBR 13276 (ABNT, 2016)
Teor de ar incorporado NBR 13276 (ABNT, 2016)
Densidade NBR 13276 (ABNT, 2016)

Fonte: Autor, (2020).

3.5.1 Ensaio de consisténcia (flow table)

A trabalhabilidade de um composto cimenticio estd diretamente relacionada
com a consisténcia do material, onde a mesma é determinada através do ensaio de
(flow table) no qual é avaliado o espalhamento da argamassa. Primeiramente, se &
necessario limpar a mesa e, posteriormente, o troco de cone se é alocado no centro.
O composto cimenticio deve ser direcionado ao recipiente em 3 camadas, com alturas
aproximadas, do qual sdo aplicados 15, 10 e 5 golpes com o0 soquete,

respectivamente.
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Apbs a realizacédo dos golpes, a regido superior é arrasada com régua e a férma
€ removida verticalmente. Esse procedimento também implica na movimentacao
circular da manivela por 30 vezes e 30 segundos uniformemente, do qual a mesa
eleva-se e retorna a posi¢cdo de repouso promovendo o espalhamento do material,
ilustrado na (Figura 32). Deste modo, portanto, se é aferido o valor médio do diametro

do espalhamento que caracteriza o indice de consisténcia.

Figura 32 — Argamassas espalhadas: Referéncia (a); com adicdo de 0,03% (b), 0,06% (c), 0,09% (d),
0,12% (e), 0,15% (f) de grafeno.

Fonte: Autor, (2022).

3.5.2 Teor de ar incorporado e densidade de massa

A determinacdo da densidade de massa foi realizada através dos
procedimentos estabelecidos pela NBR 13278 (ABNT, 2005), e o método utilizado
para tal pode ser analisado através da (Equagéo 30). No que diz respeito ao teor de
ar incorporado, foi necessario registrar as massas do recipiente metalico sem
preenchimento com a presenca da placa de vidro, do recipiente com a presenca de
agua destilada com a placa de vidro e, por fim, o recipiente com a presenca do
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composto cimenticio. Os calculos foram realizados conforme a (Equacdo 31),

apresentada.
M
D= T” %1000 (30)

Onde:

D = a densidade de massa (g/cm3);

Mc = Massa do recipiente contendo a argamassa fresca (g);
Mv = Massa do recipiente vazio (g);

Vr = Volume do recipiente (cms3).

A; =100 * (1 — di> (31)

t

Onde:

d = é o valor da densidade de massa da argamassa, em g/cm3;

d: = € o valor da densidade de massa tedrica da argamassa, em em g/cm3. Assim,
para um material preparado em laboratério, a densidade de massa teorica deve ser
calculada através da (Equacéo 32).

xm;
D, = z_m (32)
Yi
Onde:

mi = massa seca de cada componente que compde a argamassa, além da massa da
agua,

yi = € a massa especifica de cada componente de argamassa.

O preenchimento do material argamassado foi realizado em trés camadas com
alturas iguais, aproximadamente, onde cada uma delas recebe 20 golpes ao longo do
comprimento do corpo-de-prova com a utilizacdo de uma espétula a 90 graus. Por fim,
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o recipiente foi solto de uma altura de 3 cm por 3 vezes consecutivas e, apos isso, foi

realizado o arrasamento com uma espatula numa posicéo a 45 graus.

3.6 Ensaios nos compositos argamassados no estado endurecido (hidratado)

A caracterizacdo das argamassas no estado endurecido foi realizada a partir
ensaios apresentados no (Quadro 9), bem como os ensaios condicionados aos
compasitos cimenticios em estudo, no estado hidratado (endurecido). Para as idades
de 7, 14, 21 e 28 dias foram ensaiados 6 corpos-de-prova para cada mistura/ traco.
No (Quadro 9), estdo apresentadas as informacdes decorrentes dos ensaios que

serao realizados, bem como a quantidade para os respectivos percentuais.

Quadro 9 — Quantificacdo dos corpos-de-prova por trago e por ensaio.

Quantidade
Tracos/ |de (CP's) por Ensaios Total de | Tipos de Normas
Misturas traco de (CP's) (CP’s) regulamentadoras
argamassa
3 Resisténcia a _— NBR 5739 (ABNT,
5 12 ~ . Cilindricos
— compresséao axial 2018)
(%]
(&)
g o 12 Resisténcia a Prismaticos NBR 13279 (ABNT,
S Referéncia tracéo na flexdo 2005)
= | 0,03% | 5 Absorcao de dgua Cilindri NBR 9778 (ABNT,
£ 0,06% | por imers&o (48 x 6) findricos 2009)
< 0,09% | Absorcdo de dgua . NBR 9779 (ABNT,
£ 0,12% | 6 por capilaridade Cilindricos 2012)
=z 0,15% Propagaco de Cilinds NBR 8802 (ABNT,
6 onda ultrassénica findricos 2019)
Mddulo de Cilindricos NBR 15630 (ABNT,
elasticidade 2008)
6 Densidade de Cilindricos NBR 13280 (ABNT,
massa aparente 2005)
Total: 288

Fonte: Autor, (2022).

3.6.1 Resisténcia a compressao axial

O ensaio de resisténcia a compressao axial foi realizado de acordo com os
parametros estabelecidos prescritos pela NBR 5739 (ABNT, 2018) o qual compreende
a determinacdo do comportamento mecanico do material. Apés a moldagem dos
corpos-de-prova e transcorridos 7, 14, 21 e 28 dias de cura Umida, os materiais foram

submetidos as analises.
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Todos os corpos-de-prova foram retificados e levados a uma prensa hidraulica
da marca SOLOTEST modelo DL 200 com velocidade de aplicacdo da carga de 0,50
+ 0,15 MPa/segundo, carga maxima de 1000 kN, sendo esta, relacionada a 30%
aplicada ao fim da carga (Figura 33). O equipamento utilizado foi a prensa hidraulica
de capacidade de 200 toneladas, o que fornece os resultados da resisténcia a

compressao axial (fc) em MegaPascal (MPa) e suas respectivas curvas de ruptura.

Figura 33 — Realizacé@o do ensaio de resisténcia a compresséo axial.

o

Fonte: Autor, (2022).

3.6.2 Resisténcia a tracao na flexao

O ensaio de resisténcia a tracdo na flexao foi realizado conforme as diretrizes
estabelecidas pela NBR 13279 (ABNT, 2005). Primeiramente, o corpo-de-prova foi
analisado na horizontal, onde a carga foi estabelecida em seu eixo maior. ApGs essa
fase, sdo gerados dois exemplares para a realizacdo do ensaio de compressao axial,
mantendo a posicao das faces regulares em contato com a célula de carga. A prensa

utilizada foi da EMIC com a capacidade maxima de 300 KN.
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3.6.3 Absorcao de agua por capilaridade

O ensaio de absor¢cdo de agua por capilaridade é um procedimento instituido
pela NBR 9779 (ABNT, 2012) e teve como objetivo, aferir a ascenséo da agua atraves
dos poros/ vazios dos materiais cimenticios. Esse método de andlise buscou analisar
0 comportamento das argamassas quanto a permeabilidade, pois quanto maior o
indice de vazios, mais poroso o material. Nesse contexto, hd também a acdo das
forcas de atracdo que atuam na estrutura interna da matriz cimenticia, bem como
interagem com os fluidos presentes na superficie.

ApoOs 28 dias de cura Umida, os corpos-de-prova de argamassa foram
condicionados a uma estufa com temperatura de aproximadamente 105 + 2 °C e com
ventilagcdo interior para constancia de massa e integridade dos produtos de hidratacéo
e, apos isso, estes permaneceram por aproximadamente 72 horas, até a realizacao
do ensaio.

Depois dessa etapa os corpos-de-prova foram retirados da estufa e resfriado a
temperatura ambiente de aproximadamente 23 + 2 °C, onde foi aferida as respectivas
massas em gramas (g). Em um recipiente com volume de aproximadamente de 5
(cinco) litros, os corpos-de-prova foram posicionados sobre alguns suportes feitos em
PVC (Policloreto de Vinila) e, apds isso, realizou-se o preenchimento do recipiente
com agua em um nivel constante/ estatico de 5 + 1 mm acima de sua face inferior,

como pode ser visto na (Figura 34).

Figura 34 — Realizacéo do ensaio de absorcao de agua por capilaridade.

Fonte: Autor, (2022).
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O ensaio foi monitorado e as massas dos corpos-de-prova saturados
parcialmente foram determinadas em tempos de 3h, 6h, 24h, 48h e 72h a partir da
colocacao destes, em contato com a agua. Apds a pesagem final os (CP’s) foram
rompidos por compressao diametral de acordo com a NBR 7222 (ABNT, 2011), de
forma a visualizar a ascenséo da agua no interior do material. O ensaio foi realizado
em cinco corpos-de-prova cilindricos de argamassa tradicionais com dimensodes de (5
cm x 10 cm), para cada mistura. Assim, a absorcdo da agua por capilaridade foi

calculada de acordo com a (Equacao 33).

Mg, — M
C — SatS S (33)

Onde:

C = é a absorcdo da agua por capilaridade expressa em gramas por centimetro
quadrado (g/cm?);

Msat = € a massa saturada do corpo de prova que permanece com uma das faces em
contato com a agua durante o periodo de tempo especificado, expressa em gramas
(9);

Ms = € a massa do corpo de prova seco, assim que este atingir a temperatura de 23 +
2 °C, expressa em gramas (Q);

S = é a area transversal, expressa em centimetros quadrados (cm?).

3.6.4 Absorcao de dgua por imersao (Aw)

A absorcéo de agua por imersao € uma propriedade que esta interligada com
as discussbes voltadas a permeabilidade dos materiais em funcdo de seu
comportamento o fisico mecanico e durabilidade, tendo em vista que 0s agentes
agressivos expressos na atmosfera, podem ingressar no interior dos compoésitos
cimenticios e, serem transportados, atraves dos poros, para o interior dos materiais.

Os ensaios de absor¢céo de agua por imersao foram realizados de acordo com
0s parametros estabelecidos pela NBR 9778 (ABNT, 2009). Desta forma, o principal

objetivo desse ensaio € classificar o fenbmeno pelo qual a agua € transportada

ocupando os poros permeaveis de um material sélido. Assim como no ensaio de
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absorcéao por capilaridade, cinco corpos-de-prova com dimensdes de (10 cm x 20 cm)
de cada traco foram submetidos a este ensaio apos 28 dias de cura.

Os (CP’s) foram levados a uma estufa com temperatura de 105 £ 5 °C, para a
devida constancia de massa por aproximadamente 72 horas e, apos retirados, foram
resfriados a temperatura ambiente de 23 + 2 °C. Apés isso, através de uma balanca
analitica com preciséo de 0,1 g, foi obtido a massa das amostras secas.

Apos esse procedimento, 0s corpos-de-prova foram submergidos em agua com
temperatura média de 23 £ 2 °C por 72 horas, dentro de um recipiente apropriado e
com volume adequado, sendo posteriormente pesados, determinando-se a massa da
amostra saturada imersa em agua através de uma balanca hidrostatica. Por fim,
realizou-se a Ultima pesagem apds os corpos-de-prova serem superficialmente
secados, obtendo-se a massa da amostra saturada. A absor¢do de agua por imerséo
foi calculada de acordo com a (Equacao 34).

100 (34)

Onde:
Msat = € a massa da amostra saturada apés imersao;

Ms = &€ a massa da amostra seca em estufa.

3.6.5 Determinacao dos indices de vazios (lv)

Através do ensaio de absorcéo de agua, foi possivel determinar, de acordo com
a NBR 9778 (ABNT, 2012) o indice de vazios (lv) correspondente a correlacdo entre o
volume total dos poros e o teor de umidade presente no interior das amostras. Nesse
sentido, cinco corpos-de-prova com dimensdes de (10 cm x 20 cm) foram utilizados
para cada traco e os valores médios dos resultados foram determinados através da

(Equacéo 35).

Msat - Ms
I,y = ——*x 100 35
v Msat - Mi ’ ( )
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Onde:
M; = € a massa da amostra saturada imersa em agua;
Msat = € a massa da amostra saturada apés imersao;

Ms = é a massa da amostra seca em estufa.

3.6.6 Determinacdo da massa especifica

A massa especifica € uma propriedade analisada através da correlacao entre
a massa e o volume de um determinado material. Todas as analises foram realizadas
conforme as especificacbes determinadas pela NBR 9778 (ABNT, 2009), onde foi
possivel determinar a massa especifica das amostras em estado seco (Equacao 36),
massa especifica das amostras saturadas (Equacdo 37) e massa especifica real
(Equacéo 38).

M
— 36
ps Msat - Mi ( )
Msat
= — 37
Psat Msat - Mi ( )
M
= — 38
Pr =M, (38)
Onde:

p, = massa especifica seca da amostra, expressa em (g/cm3);

P, = Massa especifica saturada da amostra, expressa em (g/cm?);

p, = massa especifica real da amostra, expressa em (g/cm?).

3.6.7 Propagacao de onda ultrassénica e modulo de elasticidade

O ensaio da velocidade de propagacdo da onda ultrassénica é utilizado para
analisar as descontinuidades e distribuicdo dos vazios no interior de um composto
cimenticio sélido. Além disso, a velocidade de transporte é dada pelas caracteristicas

elasticas do meio e da densidade. O teste foi realizado conforme os parametros
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estabelecidos pela NBR 8802 (ABNT, 2019) em 20 (vinte) corpos-de-prova para cada
traco, dos quais foram realizadas trés medi¢cbes em cada um deles.

Para tanto, ha trés formas para emitir as ondas ultrassénicas caracterizada pelo
método direto, semidireto e indireto. Foi escolhido para o estudo o método direto, do
qual foi utilizado um transdutor de emissao e recep¢cédo nas extremidades no corpo-
de-prova com frequéncia de 54 kHz cada um deles.

Cada extremidade foi retificada, plana e limpa e, antes de iniciar o ensaio, foi
preciso calibrar o equipamento através de uma “barra referéncia” com 25,4 pus
utilizando, para fixagdo, uma fina camada de gel denominado vaselina. A realizagéo
do ensaio de propagacao das ondas ultrassénicas ocorreu por meio do equipamento
PUNDIT (Portable Ultrassonic Non-Destructive Digital Indicating Tester) da C.N.S
Electronics, Ltd.

Para cada leitura foi registrado o tempo de percurso das ondas em (us) e mediu-
se o comprimento do corpo-de-prova. Os resultados foram determinados através da
(Equacao 39) e correlacionados com o (Quadro 10) que determina a velocidade de

propagacdo da onda ultrassonica frente as condic¢des internas do material.

(39)

o~ | o~

Onde:
V = velocidade, expressa em m/s;
L = espago/ comprimento do corpo-de-prova, expressa em (mm);

t = tempo, expresso em microssegundos (us — 1073).

Quadro 10 — Parametros que definem a qualidade dos compdsitos cimenticios.

Velocidade de propagacéo linear (m/s)
> 4500 Excelente
3600 — 4500 Boa
3000 - 3600 Aceitavel
2100 - 3000 Pobre
<2100 Muito pobre

Fonte: NBR 8802 (ABNT, 2019).
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Levando em consideracao os resultados da densidade de massa aparente e a
velocidade de propagacéo da onda, foi possivel determinar o médulo de elasticidade
(Ed) com a aplicagcdo dos valores na (Equacdo 40), conforme os parametros
apresentados na NBR 15630 (ABNT, 2009).

_ A+w=A-2w
Ed_VZ*p* a—=m (40)

Onde:

Ed = Modulo de elasticidade dinamico (MPa);

V = Velocidade de propagacéo da onda ultrassénica (mm/us);

p = Densidade de massa aparente do corpo de prova (kg/m3);

u = Coeficiente de Poisson: valor adotado = 0,2 conforme NBR 15630 (ABNT, 2008).

3.6.8 Indice de atividade pozolanica — (IAP)

O indice de atividade pozolanica é um método indireto que determina a
pozolanicidade dos materiais cimenticios e suas caracteristicas sdo definidas
conforme os parametros estabelecidos na NBR 5752 (ABNT, 2014). Segundo a
norma, para um material ser considerado pozolanico, a atividade pozolanica frente ao
cimento deve ser de, no minimo, 90%.

Para tanto, faz-se necessario definir dois tipos de argamassas: A primeira (i),
onde o cimento Portland faz parte da composicado matricial e a segunda (ii) contendo
0,06% e 0,15% dos materiais ou nanomateriais utilizados como adigdes em funcéo do
aglomerante (cimento). Portanto, o (IAP) pode ser determinado conforme mostrado
na (Equacgéo 41), onde feg € definido pela resisténcia mecanica da argamassa (i) e fca
€ determinada pela resisténcia mecéanica da argamassa (ii), estas analisadas aos 28

dias de hidratagéo.

feB
Icimento (%) = —= %100 (41)

ch
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Nesta secéao, estdo apresentados os resultados obtidos no estudo, bem como
as principais discussfes voltadas as propriedades dos compdsitos cimenticios,
caracteristicas dos materiais precursores e suas estruturas morfologicas. Além disso,
foram apresentadas as analises quanto ao comportamento microestrutural e
macroestrutural dos materiais e, sobretudo seu delineamento quanto a composicao

fisico-quimica.

4.1 Resultados dos materiais precursores

4.1.1 Cimento Portland (aglomerante)

O tipo de cimento Portland utilizado pode ser aplicado em diversos tipos de
analises micro e macroestrutural. Suas propriedades atendem desde estruturas em
concreto armado, até argamassas de assentamento e revestimento, bem como
compdositos cimenticios especiais para aplicacdo em pavimentos.

Com adicdo de material pozolanico variando de 6% a 14% em massa, o CP II—
Z-32 garante ao cimento menor permeabilidade. A escolha deste tipo de cimento se
deu ao fato do mesmo ser 0 mais comum nos estabelecimentos comerciais da Regiao
Metropolitana do Recife (RMR). No (Quadro 11), pode-se observar o resultado
referente a massa especifica utilizado para calculo do traco inicial através do frasco
de Lé Chatelier, onde encontra-se entre os valores 2,80 < yr < 3,20 g/cm? a 20 °C,
permitido pela NBR 16605 (ABNT, 2017). Nos (Quadros 12 e 13), estdo apresentados

0s resultados das caracteristicas quimicas, fisicas e mecanicas do cimento Portland.

Quadro 11 — Resultados da analise do método do frasco de Lé Chatelier.

Dados Resultados Unidades
Massa do cimento (m) 60 g
Volume inicial (V1) 0,4 cm?3
Volume final (V2) 20,5 cm?3
Massa especifica (p) 2,985 g/lcm?

Fonte: Autor, (2022).
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Quadro 12 - Andlise quimica do aglomerante.

L . Trioxido de | Oxido de | Anidrido | Perda Residuo
Oxido de Ditxido de OIX|dq de O>;'d0 enxofre | magnésio | carbonico | ao | 1ot
calcio (Ca0) | silicio (Si0z) | SATT ?Ee o |50 (MgO) (CO2) | fogo
et 273 <45 <65 <50 <85 <185
NM 14 NM 15 NM 20 NM 20 NM 18 NM 15
NM 14 NM 14 NM 14
(ABNT, (ABNT, (ABNT, (ABNT, (ABNT, | (ABNT,
(ABNT, 2012) | (ABNT, 2012) | (ABNT, 2012) 2012) 2012) 2012) 2012) 2012) 2012)
64,6% 18,81% 5,21% 3,05% 2,78% 2,52% 4,12% 8,29% 9,46%
Fonte: Autor, (2022).
Quadro 13 - Analise fisico-mecéanica do aglomerante.
Mdédulo de Area Aqua de Tempo de Resisténcia a
finura (%) | Especifica | Solubilidade guade. pega Expansibilidade compressao (MPa)
" P A consisténcia o -
#200 | #325 Blaine em agua (L) (%) Inicio | Fim | a quente (mm) 1 3 7 28
(cm?#g) (min) | (min) dia | dias | dias | dias
NBR 7211 NM 76 NM 43 NBR 16607
(ABNT, (ABNT, (A’\IIB?\JI?I'527§]€_58) (ABNT, (ABNT, (L\\IBBI\IIQT“i%%i) NBR 7215 (ABNT, 2019)
2005) 1998) : 2003) 2017) :
= | nA | 23000 N/A N/A 260 | o <50 o I
12,0 B B 600 - N/A 10,0 | 20,0 | 32,0
1,10 | 6,60 4320 1,5¢/l a 20°C 28,80 230 | 320 0,00 25,50 31,70 | 36,40

Fonte: Autor, (2022).

4.1.2 Agregado miudo natural (areia)

A partir da analise granulométrica dos agregados, verificou-se que o agregado

natural miido (material passante na peneira 4,8 mm) apresentou um médulo de finura
de 2,50, estando entre 2,12 < MF < 2,71, classificado como uma zona 6tima e

dimensdo maxima caracteristica de 2,4 mm, sendo denominado como um agregado

de granulometria continua bem graduada. Dentre as propriedades do material, sabe-

se gue a massa especifica do mesmo foi definida através do ensaio de Chapman,

onde o resultado esta expresso de acordo com os parametros estabelecidos no

(Quadro

14).

Quadro 14 — Resultados da analise do método do frasco de Chapman.

Dados Resultados Unidades
Massa do agregado mitdo (m) 500 g
Leitura do volume final (L) 398,1 cms3
Leitura do volume/ dgua (La) 200 cms3
Massa especifica (p) 2,561 g/lcm3

Fonte: Autor, (2022).
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Cada peneira utilizada apresentou uma fracdo retida de agregados que foi
pesada na balanca analitica de alta precisdo, necessario para projetar a curva
granulométrica. A massa em gramas utilizada para a projecéo do grafico, refere-se ao

componente acumulado em cada peneira como pode ser visto na (Figura 35).

Figura 35 — Curva granulométrica do agregado mitudo natural — (areia).

100 %

95,5(
90 %

80 %
70 %
60 %

50 %

N
S

o
>

30 %

Porcentagens acumuladas (%)

20 %

10 %

0% G50 .93
10 1 0,1
Abertura da peneira em (mm)

Fonte: Autor, (2022).

De acordo com o método prescrito referente a estabilidade de umidade do
material, 300 g de agregado miudo natural (areia) foram utilizados para o ensaio. Estes
foram retidos nas peneiras com suas respectivas massas em gramas: #2,4 mm, 2,93
g; #1,2 mm, 13,03 g; #0,60 mm, 33,37 g; #0,30 mm, 33,83 g; #0,15 mm, 12,33 g e
fundo, 4,50 g. Os resultados referentes as caracteristicas do material, podem ser
vistos de acordo com o (Quadro 15).

Quadro 15 - Caracteristicas fisicas do agregado miudo (areia).

Caracteristicas Método do ensaio Areia média
Massa especifica (g/cm3) NM 53 (ABNT, 2009) 2,56
Massa unitaria (g/cm3) NBR 7251 (ABNT, 2008) 1,45

Dimensdo maxima

o NM 248 (ABNT, 2003) 2,40
caracteristica (mm)

Mddulo de finura NM 248 (ABNT, 2003) 2,50
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Caracteristicas Método do ensaio Areia média
Teor de material pulverulento NM 46 (ABNT, 2003) 12,8%
: Porcentagem Porcentagem
Abertura da peneira (mm) retida (%) acumulada (%)
2,4 2,93 2,93
o0 1,2 13,03 15,97
Q5 NM 248 (ABNT, 2003) [32]
S e 0,6 33,37 49,33
2 o
55 0,3 33,83 83,17
28
Qs 0,15 12,33 95,50
Fundo 4,50 100,00

Fonte: Autor, (2022).

Para analise do teor de filler contido no agregado mitdo natural, foi realizado o
ensaio de teor de material pulverulento, onde apresentou 12,5% da massa total
analisada. Sabe-se, portanto, que o filler possui a mesma dimenséao das particulas de
cimento que estdo em torno de 0,075 mm e, materiais com essa dimenséo, facilitam
a coesdo agindo diretamente no processo de hidratacdo dos compdsitos cimenticios.

Os materiais pulverulentos tém a finalidade de preencherem os vazios,
garantindo a auséncia de retracdo causada pelas microfissuras e, sobretudo,
impedem que agentes agressivos externos sejam transportados pela movimentagao
da agua no interior de um composto cimenticio (AL-MANSOORI et al., 2020; HAMANA
et al., 2021; KAISH et al., 2021).

Por outro lado, é necesséario calcular e determinar o percentual 6timo de teor
de materiais finos, pois quando comparado em conjunto, estes podem segregar-se
devido a falta de solvente (agua) formando macroporos preenchidos por ar, facilitando
as movimentacdes da agua no interior de um composto, o processo de retracdo, bem
como a ingressao de agentes agressivos externos (ALQAHTANI; ABOTALEB; HARB,
2021; DOND et al., 2021; WONG et al., 2021).

Para tanto, no decorrer do ensaio percebeu-se que 0 agregado miudo
apresentou uma maior superficie especifica sendo responsavel por um aumento no
consumo de agua. Entretanto, apesar de apresentar um teor de finos
consideravelmente alto, este resultado manteve-se dentro dos limites estabelecidos
pela NBR 15116 (ABNT, 2004), ndo excedendo 20%. De cordo com Gopalan, Giri e
Panda (2020), a utilizacédo intermediaria de filler preenche os vazios dos compagsitos

cimenticios e oferecem melhor estabilidade fisico-mecéanica.
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A razao quanto a estabilidade é devido a superficie rugosa criando um melhor
intertravamento entre os agregados na mistura. Os autores afirmaram ainda que o
controle do percentual utilizado é importante, pois pode facilitar uma maior capacidade
de absorcao quanto a porosidade.

Kruger et al.,, (2020), observaram que o teor de finos influencia no
empacotamento de particulas do agregado em funcéo do valor da massa unitaria. Os
autores utilizaram 30% de material pulverulento conferindo uma reducdo na massa
unitaria e perceberam que a incorporacdo de finos funcionou como agregados
primarios preenchendo o espaco ocupado por esses agregados. Estudos realizados
por Nwankwo et al., (2020) identificaram que um percentual menor de materiais finos

em compadsitos cimenticios, mantém a constancia na duracdo da hidratacéo/cura.

4.1.3 Grafeno multicamadas

A partir da andlise granulométrica através da técnica de difracéo a laser (Figura
36), observa-se que 0 hanomaterial possui particulas com dimensées Do,1) de 10,92
pum, D5 de 37,11 um, Dpyg de 97,62 um. Além dessas caracteristicas, a area
especifica foi de, aproximadamente, 0,265 m?/g, o tamanho médio das particulas com
dimensdes Dg,2) foi de 22,65 um e o volume médio com dimenséo Da,3) foi de 48,03
um. Dentre essas caracteristicas, a analise da distribuicdo granulométrica variou entre
a faixa de 0,02 e 2000 pm, além de possuir um volume meédio residual de 1,025%,

uniformidade de 0,752 e concentracao de 0,05%.
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Figura 36 — Curva de difracao granulométrica a laser do grafeno puro.
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Fonte: Autor, (2022).

4.2 Anédlises estruturais e microestruturais dos materiais

Os compasitos cimenticios possuem propriedades microscopicas que precisam
ser analisadas de forma pontual e objetiva, levando em consideracdo a distribuicao
das particulas na matriz e a correlagdo macroscopica dos componentes. Para esse
estudo, foram realizadas algumas analises microestruturais dos materiais precursores
e dos compositos cimenticios contendo diferentes teores de grafeno, utilizando o DRX,
FRX, MEV, FTIR e TG/DTA.

4.2.1 Difracao de raios-X (DRX)

Para compreender o comportamento microestrutural das argamassas,
utilizando diferentes percentuais de grafeno, foi necessario realizar analises
difratométricas. Todas as aliquotas foram analisadas ap0s 28 dias através do ensaio
de difragdo de raios-X, com o intuito de identificar as fases cristalinas presentes no
material em processo de hidratacdo, bem como compreender as reacdes da
portlandita com as nanoparticulas de grafeno. Os padroes DRX podem ser vistos na
(Figura 37).
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Figura 37 — Padr6es DRX: agregado miudo (areia) (a) e cimento Portland (b).
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Fonte: Autor, (2022).

No que diz respeito ao comportamento dos materiais precursores, percebe-se
gue o agregado miudo e o cimento Portland possuem estrutura cristalina com picos
de intensidade bem definidos, como pode ser visto na (Figura 37 (b)). A deteccao dos
picos do agregado miudo esta indicada nas posig¢des 26: 21,2°, 26,8°, 36,7°, 40,4°,
50,3, 60,0 e 68,6°, onde referem-se as fases cristalinas do quartzo (Figura 37 (a)).

Quanto a aliquota do cimento Portland, pode-se perceber a formacao dos picos
de espectros de difracdo, onde foram identificadas algumas fases. Nas posicdes 206 =
29,5° e 32,2° é formada pela decomposicao da alita (3Ca0.SiO2) e na posigao 20 =
62,3° ha a presenca de silicato tricalcico — (C3S). Além disso, nas posi¢des 20 = 27,6°
e 32,8° nota-se a fase cristalina composta pela belita (2Ca0.SiO2) e nas regides 20 =
30,2° e 31,1° percebe-se a formacgéo de silicato dicélcico — (C2S).

A formacéo do aluminato tricalcico — (C3A) definido pela correlagédo quimica
(3Ca0.Al203), pode ser visto nas posi¢cdes 20 = 23,2° e 33,4°. Nota-se que o
aluminatoférrico tetracalcico definido pela correlacdo quimica (sCaO.Al203.Fe203)
abreviada por (Cs4AF), pode ser visto na posi¢cao 20 = 14,7° e a gipsita, por sua vez,
pode ser notada na posicéo 26 = 11,8°.

Nesse contexto, € perceptivel que o conteudo de (CsS), (C2S), (C3A), (C4AF) e
gipsita nas aliquotas de cimento Portland € bem definido. Todas as fases cristalinas
identificadas no material, bem como a composi¢cdo quimica presente na fase de
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hidratacdo do aglomerante, estdo correlacionadas com os estudos realizados por
Thiyagu, Manjubala, Narendrakumar (2021), Kuzielova et al., (2021) e Ho et al.,
(2020).

A caracterizacao das fases cristalograficas das nanoparticulas de grafeno puro,
pode ser vista na (Figura 38) que define a morfologia, o tamanho das particulas e a
cristalinidade. O nanocomposto possui estrutura em formato irregular e a dimensao
média das particulas varia em torno de 55 um e teor de 87,9% de carbono. O pico

mais intenso da fase cristalina localiza-se na posi¢ao 20 = 26,67°.

Figura 38 — Padr6es DRX: nanomateriais a base de carbono.
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Fonte: Autor, (2022).

A determinacdo cristalografica foi determinada conforme os parametros
estruturais definido pelas reflexdes: (002), (004) e (006), estabelecida pela
identificacdo das fases cadastradas no (PDF 00-056-0159). Levando em consideragao
essas premissas, as intensidades definidas pelos planos de deflex&o refletidas pelo
plano (002) sao formadas por camadas de poliuretano, onde a estrutura molecular
pode ser vista na (Figura 39). As camadas superiores sao definidas pelos reflexos
(004) e (005).
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Figura 39 — Reacdes quimicas para a formacao do poliuretano.

| |
O=C=NOLON=C=O + Ho—(|:—(|:—0H
1|1 H H
o H 0
I < > | < > I
S C—N C N—C—0—
! ! !

Fonte: Adaptado de Pradella, (2021).

T— (T
:I:—(|')—:I:
o

De acordo com Popova (2017), os reflexos de difracdo ocorrem de forma
assimétrica indicando a presenca de algumas fases de carbono em diferentes graus
e caracteristicas estruturais. Esse comportamento dar-se-a devido a assimetria e
alargamento dos reflexos, bem como do espacamento interplanar da estrutura. De
acordo com Popova et al., (2017), a estrutura cristalina possui uma distancia média
interplanar de, aproximadamente, 3,340 A (Figura 40), atomos das camadas centrais
em formato hexagonal e volume celular de 69,959 A3 referenciada pelo CIF: 9000046.

Figura 40 — Planos cristalogréficos das particulas do nanomaterial a base de carbono.
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Fonte: Autor, (2022).

A analise DRX foi utilizada para analisar o comportamento microestrutural das
misturas e foi identificado que a portlandita Ca(OH)2, (C — H) e o silicato de calcio
hidratado (C — S — H) contribuem para o processo de hidratacdo e, sobretudo, nas
propriedades mecéanicas dos compositos cimenticios. Os padrdes caracteristicos das
fases cristalinas das argamassas de (REF) e com diferentes teores de grafeno, podem

ser vistos na (Figura 41).
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Figura 41 — Padr6es DRX: compdsitos cimenticios de referéncia e com teores de 0,03%, 0,06%
0,09%, 0,12% e 0,15% de (GRAF).
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Fonte: Autor, (2022).

Ao analisar os padrbes de difracdo de raios-X, percebe-se que ha um
comportamento semelhante dos produtos formados para todas os compdsitos.
Segundo Wang, Pan (2016) e Cuesta et al., (2021), os géis de (C — S — H)
permanecem nas fases amorfas e a identificacdo desses componentes sdo essenciais
para compreender as reacfes quimicas presentes na fase inicial do processo de
hidratag&o.

Para tanto, o teor de gel composto pelo silicato de célcio de hidratado, pode ser
definida diante da quantidade de fases cristalinas de (C — H) e na quantidade de
cimento ndo hidratado que possui a presenca de alita (3Ca0.SiO2). Pode-se observar
que os espectros de intensidade relativos ao agregado miudo (areia), foram
padronizados para todas as amostras, sendo estes localizado numa faixa 26 = 26,6°
com maior pico.

Diante dos resultados de difracdo apresentados na (Figura 41), nota-se 0s
picos detectados nos angulos de dispersao 20 = 18,1°, 34,2° e 45,7° correspondente
a fase cristalina de (C — H). Observa-se, portanto, que os picos de portlandita Ca(OH)2
detectados na posicao 26 = 18,1° sao maiores para os compositos de (REF) e com
0,03%, 0,09%, 0,12% e 0,15% de (GRAF). Ja para as misturas com 0,06% de (GRAF),
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esse comportamento nao foi visivel, mas na posigao 20 = 45,7° o teor de (C — H) teve
um ligeiro aumento quando comparado com as outras misturas.

Os maiores picos formados na fase da alita (C3S) nao hidratada, ocorrem nos
angulos de dispersao 20 = 29,5° e 34,2°, onde os picos de intensidade nas misturas
de referéncia sdo menores comparados aos compdsitos com diferentes teores de
grafeno. De acordo com os estudos realizados por Yang et al., (2017) e Mu et al.,
(2021) esse comportamento dar-se-a devido ao aumento do teor de grafeno que, por
sua vez, pode acelerar o processo de hidratacdo das misturas a base de cimento e,
consequentemente, incidir na formagéo do gel de (C - S —H).

Compreende-se que, quanto maior o teor de nanoparticulas de grafeno, maior
0 grau de hidratacao das misturas, bem como maior a temperatura de entalpia devido
ao aumento da superficie especifica. Segundo Ying, Jiang e Xiao (2022), esse
comportamento pode causar retracfes por expansao que incide no surgimento de

microfissuras.

4.2.2 Fluorescéncia de raios-X (FRX)

Para compreender o comportamento quimico dos materiais precursores, foi
preciso realizar o ensaio para quantificacdo dos Oxidos, através da técnica de
fluorescéncia de raios-x. Diante dos resultados apresentados no (Quadro 16),
percebe-se que o didéxido de silicio (SiO2), pertencente ao grupo funcional dos
silicatos, apresenta-se em maiores percentuais no cimento Portland, grafeno puro (p6
e pasta) e agregado miudo (areia), sendo 18,81%, 51,65%, 51,11% e 98,76%,
respectivamente. Nota-se também maiores percentuais de 6xido de aluminio (Al203)
de 71,94%, oxido de calcio (CaO) correspondente a 64,82%, 6xido de ferro compondo
27,65%, pentoxido de fosforo (P20s) com 0,93% e trioxido de enxofre (SO3)

correspondente a 4,42%.

Quadro 16 — Composicao quimica dos materiais precursores obtida por fluorescéncia de raios-X

(FRX).
Elementos Cimento Grafeno puro | Grafeno puro | Agregado mitudo
guimicos Portland (%) em po (%) em pasta (%) (areia) (%)
Na.O 0,09 N.D 0,04 *
MgO 1,26 0,08 0,10 0,01
Al203 5,21 33,92 32,81 0,54
Sio2 18,81 51,65 51,11 98,76
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Elementos Cimento Grafeno puro | Grafeno puro | Agregado miudo
guimicos Portland (%) em po (%) em pasta (%) (areia) (%)
P20s 0,56 0,18 0,19 0,02
SOz 4,30 0,06 0,06 0,03
Cl 0,03 N.D 0,02 *
K20 1,44 0,35 0,38 0,02
CaO 64,60 0,10 0,12 0,15
TiO, 0,37 1,62 1,77 0,24
V205 0,03 N.D 0,13 *
Cr203 0,02 0,08 0,10 0,02
MnO N.D 0,04 0,05 *
FexOsr 3,05 11,71 12,89 0,11
NiO 0,01 0,02 0,02 *
CuO 0,02 0,03 0,04 *
ZnO 0,03 0,01 0,01 *

Gax0O3 N.D 0,01 0,01 *
Rb20O 0,01 <0,01 <0,01 *
SrO 0,07 0,04 0,05 *
Y203 <0,01 0,01 0,01 *
ZrO; 0,02 0,02 0,02 0,10
BaO 0,07 0,08 0,07 *
PbO N.D N.D N.D *
Bi-O3 N.D N.D N.D *
Total 100,00 100,00 100,00 100,00

Fonte: Autor, (2022).

N.D = Nada a declarar.

No que diz respeito aos compoésitos cimenticios de referéncia e com diferentes
percentuais de grafeno puro, os resultados quantitativos dos elementos e compostos
quimicos estdo apresentados no (Quadro 17). E possivel observar que elementos
quimicos como o (SiOz2), (Ca0), (Al203) e (Fe203r) sédo mais frequentes, totalizando

mais de 92% em massa, 0 que ja era esperado.

Quadro 17 — Composigéo quimica dos compésitos argamassados obtida por fluorescéncia de raios-X

(FRX).
Ele[ne_ntos REF (%) 0,03% de 0,06% de 0,09% de 0,12% de 0,15% de

quimicos (GRAF) (%) | (GRAF) (%) | (GRAF) (%) | (GRAF) (%) | (GRAF) (%)
Na20 0,10 0,06 0,05 0,10 N.D 0,08
MgO 1,02 1,05 1,00 1,06 1,02 0,97
Al203 4,31 3,95 4,04 4,20 4,19 3,99
SiO2 42,24 44,81 45,27 42,96 42,85 43,53
P20s 0,57 0,55 0,55 0,57 0,58 0,56
SOs 2,99 2,83 2,87 2,98 2,95 2,86
Cl 0,06 0,07 0,07 0,07 0,05 0,07
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EIer:nentos REF (%) 0,03% de 0,06% de 0,09% de 0,12% de 0,15% de
guimicos (GRAF) (%) | (GRAF) (%) | (GRAF) (%) | (GRAF) (%) | (GRAF) (%)
K20 0,58 0,55 0,55 0,60 0,59 0,61
CaO 45,54 43,70 43,12 44,91 45,18 44,82
TiO2 0,41 0,39 0,42 0,41 0,42 0,41
V205 N.D N.D N.D 0,03 N.D N.D
Cr20s3 0,02 0,03 0,02 N.D 0,03 0,03
MnO N.D 0,02 0,02 0,02 0,02 0,01
Fe20sr 1,92 1,79 1,81 1,89 1,89 1,80
NiO 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01
CuO 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01
Zn0O 0,03 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02
Rb20 <0,01 N.D <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
SrO 0,04 0,04 0,04 0,04 0,04 0,04
Y203 N.D <0,01 N.D <0,01 <0,01 <0,01
ZrO2 0,15 0,15 0,13 0,12 0,15 0,15
Nb20s N.D N.D N.D <0,01 N.D <0,01
Total 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00 100,00

N.D = Nada a declarar.

Fonte: Autor, (2022).

4.2.3 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

A aplicagdo da técnica de microscopia eletronica de varredura (MEV) permite

investigar mudancas significativas quanto ao tamanho e morfologia das particulas

presentes nos compaositos, bem como analisar as fases correspondentes as reacdes

de hidratacdo e o comportamento microestrutural dos materiais a base de cimento. As

amostras de grafeno puro, cimento Portland e agregado middo (areia) foram

analisadas utilizando o detector elétrons secundario (SE) e de energia dispersiva

(EDS). Os resultados podem ser vistos entre as (Figuras 42 e 47).
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Figura 42 — MEV (SE) e (EDS) aplicados ao hanocomp@sito (grafeno puro).
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Figura 43 — Mapeamento dos elementos quimicos presentes na amostra de grafeno.
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Figura 44 — MEV (SE) e (EDS) aplicados ao cimento Portland.
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Figura 46 — MEV (SE) e (EDS) aplicados ao agregado miudo (areia).
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Figura 47 — Mapeamento dos elementos quimicos presentes na amostra do agregado miudo (areia).
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Fonte: Autor, (2022).

Foi possivel observar a partir das imagens do MEV (SE), que a estrutura fisica
do grafeno puro € composta por multicamadas que interagem em diversas direcoes,
além de possuir particulas irregulares e alguns bastBes lamelares, vistas com

aproximacéo de 1,00 kx e magnitude nanoespacial de 276 um. Em algumas regides
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nota-se alguns cristais hexagonais bem definidos devido a estrutura cristalina do
nanomaterial.

Foi realizada uma andlise microestrutural por meio do MEV (EDS),
possibilitando investigar os elementos quimicos presentes na amostra. Para tanto, no
espectro 11, notou-se a presenca de carbono (C), oxigénio (O), silicio (Si) e aluminio
(Al), apresentando 77,5%, 17,7%, 2,3% e 1,9%, respectivamente. Quanto ao
mapeamento espectral, € visivel a presenca desses elementos frente as particulas
alfas (C ka1_2 e O ka1) com dimensdes de 25 pym.

Quanto ao cimento Portland (Figura 44), percebe-se que as particulas possuem
cristais mais densos devido a area especifica do material, os tornando menos
dispersos. Em algumas regiées ha particulas com geometria bem definida. No
espectro 1 e 3, nota-se que o0s elementos quimicos mais abundantes sdo o oxigénio
(O), calcio (Ca) e silicio (Si), com 43,5%, 33,5% e 6,2%, respectivamente. Além disso,
na (Figura 45), observa-se a formacdo de alguns vazios numa magnitude
nanoespacial de 9,38 kx, 5,94 kx e particulas com dimensdes de 5 um e 10 pm.

No que diz respeito ao agregado miudo (areia), observa-se que as particulas
possuem morfologia lamelar pontiagudas bem definidas (Figura 46). No espectro 16,
ha a presenca de oxigénio (O) e silicio (Si) em maiores proporcdes, sendo estas,
58,1% e 41,9%, respectivamente.

Os elementos foram definidos numa magnitude nanoespacial de 996 x, onde
algumas particulas tinham dimensdes de 50 um. Na (Figura 47), observa-se o
mapeamento espectral dos elementos quimicos difundido na amostra caracterizadas
pelas particulas alfas (Si ka1 e O ka1) com dimensdes de 100 um.

Os resultados supracitados, por sua vez, influenciam diretamente no
comportamento do composto cimenticio hidratado. Por serem materiais muito finos
com area especifica elevada, algumas particulas sao frequentemente aglomeradas,
as guais influenciam diretamente no comportamento fisico-mecénico do material em
estudo (argamassa).

As caracteristicas microestruturais dos compositos cimenticios de (REF) e com
0,03%, 0,06%, 0,09%, 0,12% e 0,15% de (GRAF) foram avaliadas aos 28 dias de
hidratacdo através da analise MEV (SE) com o intuito de compreender a topografia
superficial e o (EDS) que possibilita realizar uma analise quali-quantitativa dos

elementos quimicos presentes na amostra.
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Os padrbes apresentados entre as (Figuras 48 e 53) referem-se as analises
através do MEV (SE), realizadas em ampliacdes que variaram entre 19,0 kx e 150 kx,
com profundidade de campo entre 14,0 mm e 16,0 mm, e magnitude nanoespacial
que variou entre 5,54 um e 28,7 um, analisadas para os compa@sitos cimenticios.

Os compositos argamassados de referéncia (Figura 48), apresentaram
microfissuras nos graos com maiores dimensdes, que podem causar uma certa
reducdo nas propriedades mecéanicas do material, devido a falta de interligacéo
quimica, friccao interfacial nas camadas atdmicas desses compdésitos e baixa relacao
(a/c). Além disso, sabe-se que essas microfissuras podem ocasionar menor
compactacao da microestrutura.

Nota-se também a formacgédo de vazios em algumas regides e, sobretudo, a
presenca de portlandita Ca(OH)z, hidréxido de calcio (C — H), etringita (A«) e silicato
de calcio hidratado (C — S — H) caracterizada por cristais hexagonais bem definidos e
pela ligacdo de Van der Waals através da presenca de o0xido de célcio (Ca0), silicio
(SiO2) e agua (H20). Os cristais de Etringita apresentam-se como monossulfato devido

a sua decomposicao.

N

“Floresta” de
Etringita

SEM HV: 25.0 kV WD: 15.36 mm MIRA3 TESCAN SEM HV: 25.0 kV WD: 15.35 mm MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 50.0 kx  View field: 11.1 ym 2 ym SEM MAG: 19.3 kx  View field: 28.7 ym 5 pm
View field: 11.1 ym Det: SE Performance in nanospace View field: 28.7 pm Det: SE Performance in nanospace

Fonte: Autor, (2022).
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Figura 49 — MEV (SE) aplicado as misturas com 0,03% de (GRAF): 62,2 kx (a) e 100,0 kx (b).
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View field: 8.90 ym Det: SE Performance in nanospace View field: 5.54 ym Det: SE Performance in nanospace

Fonte: Autor, (2022).

Figura 50 — MEV (SE) aplicado as misturas com 0,06% de (GRAF): 40,7 kx (a) e 100,0 kx (b).

Ca(CO);

Ca(CO)s

Etringita

SEM HV: 5.0 kV WD: 14.96 mm | MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 40.7 kx  View field: 8.51 pm 2 pm
View field: 8.51 ym Det: SE Performance in nanospace

Fonte: Autor, (2022).
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SEM MAG: 100 kx  View field: 5,54 ym 1 pm
View field: 5.54 ym Det: SE Performance in nanospace
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Figura 51 — MEV (SE) aplicado as misturas com 0,09% de (GRAF): 144,0 kx (a) e 153,0 kx (b).
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Fonte: Autor, (2022).
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Figura 52 — MEV (SE) aplicado as m
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Fonte: Autor, (2022).
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Figura 53 — MEV (SE) aplicado as misturas com 0,15% de (GRAF): 26,4 kx (a) e 20,0 kx (b).
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Fonte: Autor, (2022).

Segundo Cho, Chung, Nam (2020) e Li et al., (2020), o silicato de calcio
hidratado (C — S — H) corresponde cerca de 60% do volume de sélidos presentes em
um composto a base de cimento na fase de hidratacdo que, por sua vez, influi
diretamente nas propriedades do material. Para tanto, o (C — S — H) é constituido por
camadas definidas com por ligacbes de (SiO4) quando analisados atomicamente,
onde sao caracterizados através de cristais com estrutura prismatica hexagonal.

Conforme os estudos realizados por Wang, Boyuan e Stephan (2019), a
formacdo desses cristais € determinada pela distribuicdo de espaco presente na
matriz do composto, bem como esta associada a temperatura de hidratacdo do
aglomerante/cimento. A portlandita, por sua vez, nao contribui significativamente nas
propriedades mecanicas da argamassa devido a baixa area superficial.

Para as misturas de referéncia (Figura 48), ha a formacéo de cristais de (C —
H) e (C — S - H), mas ha um numero significativo de microfissuras. Esse
comportamento interfere no comportamento mecanico do material, quando
comparado aos compositos com teores de 0,03% e 0,06% de grafeno (Figuras 49 e
50), do qual possuem tamanhos menores de poros e maior densidade dos cristais que

facilitam a coeséao, preenchendo os vazios.
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A alteracdo microestrutural caracteristica das misturas com teores de 0,06% de
grafeno (Figura 50), possui topografia superficial mais densa. Esse comportamento
nao limita-se apenas ao grau de hidratacdo do aglomerante, mas também aos
resultados mecanicos caracteristicos da forca de atrito entre as nanoparticulas de
grafeno e a formacdo dos géis de (C — S — H), resultante das ligacdes quimicas
presentes na composi¢cao dos materiais a base de cimento (LI; ZHANG; MONTEIRO,
2020).

No que diz respeito aos compdsitos cimenticios com diferentes teores de
grafeno, percebe-se que as argamassas possuem melhor eficiéncia quanto a
propagacao das microfissuras e distribuicdo de tensdes, quando comparadas com as
misturas de referéncia. E possivel observar que as misturas possuem formacao de gel
(C-S—H) emformas tetraétricas e poliétricas, além da formacéo de hastes de agulha
caracterizadas pela hidratagdo da etringita como observado por Deng e He (2021).

Segundo Liu et al., (2022) a microestrutura dos materiais a base de cimento em
fase de hidratacdo, comporta-se como um soélido amorfo, apresentando microfissuras,
porosidade e, sobretudo, distribuicdo no tamanho dos poros. Observa-se, portanto,
gue as misturas com 0,09% (Figura 51) e 0,12% (Figura 52) apresentam um grande
percentual de etringita caracterizado pela formacao de cristais do tipo agulha que, por
sua vez, se decompde em meio alcalino liberando (CO2), acelerando a taxa de
dissolucéo e hidratacdo do cimento.

A fase de hidratacdo do carbonato de calcio (CaCOs) inicia-se devido a
carbonatacdo dos hidratos presentes no aglomerante. Segundo Maddalena et al.,
(2019) e Cosentino et al., (2020) a utilizacao de nanoparticulas de grafeno puro produz
maiores quantidades de cristais de (CaCOs) que intensifica a coesao, melhorando o
comportamento mecanico dos materiais cimenticios.

Para as argamassas com 0,15% de grafeno puro (Figura 53), percebe-se o
crescimento substancial da fase relativa a calcita. De acordo com Teixeira et al.,
(2020) esse comportamento dar-se-a de forma semelhante a agulhas pouco definidas,
podendo ser observadas pela distribuicdo dos cristais de (CaCOs) no composto
cimenticio hidratado.

Em linhas gerais, a utilizacdo de teores de grafeno em, aproximadamente, 2%
na matriz de um composto a base de cimento, pode causar dispersdo das particulas
devido ao efeito das forcas de Van der Waals. Esse comportamento ndo melhora o

processo de hidratacdo do aglomerante, dificultando a interacdo quimica constituintes
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dos cristais formados pelos géis do cimento. O teor de grafeno puro é difundido
exponencialmente conforme o percentual de carbono presente em cada amostra,

conforme demostrado entre as (Figuras 54 e 59) através da andlise MEV (EDS).

Espectro 9

Fonte: Autor, (2022).

Figura 55 — MEV (EDS) aplicados as misturas com 0,03% de (GRAF).

Espectro 7

Fonte: Autor, (2022).



Figura 56 — MEV (EDS) aplicados as misturas com 0,06% de (GRAF).

Fonte: Autor, (2022).

Figura 57 — MEV (EDS) aplicados as misturas com 0,09% de (GRAF).
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Fonte: Autor, (2022).

Figura 58 — MEV (EDS) aplicados as misturas com 0,12% de (GRAF).
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Fonte: Autor, (2022).

A técnica de microanalise através do MEV (EDS) possibilita realizar o célculo
das relacdes quimicas Ca/Si, Al/Ca, Ca/(Si + Al), (Al + Fe)/Ca e S/Ca, sendo estas
necessarias para a identificacédo das fases anidra, (C — H), (C—-S —H), Arce etc. Desta
forma, uma das relagdes utilizadas para identificar a fase formada pela hidratagéo dos
géis de (C — S — H) é caracterizada por Ca/Si. Diante das analises realizadas foi
possivel identificar e quantificar os principais elementos quimicos presentes em cada
amostra.

Ao analisar as amostras de referéncia (REF) e as misturas com teores de 0,03%
e 0,06% de (GRAF), observa-se que os percentuais de calcio (Ca), oxigénio (O) e
silicio (Si) possuem comportamentos semelhantes representando, em média, 35%,
41% e 10%, respectivamente. J& para as amostras com teores de 0,09%, 0,12% e
0,15% de (GRAF), o percentual de carbono (C) foi mais expressivo, sendo este
variando 18%, 36,5% e 59,3%, respectivamente.

Nos compésitos argamassados contendo 0,06% de (GRAF), o teor de carbono
foi 62% maior quando comparados com as misturas de referéncia (REF). Além disso,
os elementos quimicos pertencentes a fase o (C — S — H), possuem uma relacdo Ca/Si
igual a 2,541, sendo este eficaz para o processo de hidratacdo do cimento Portland.

A utilizacdo de maiores percentuais de grafeno puro incide na dispersao do
nanomaterial e na aglomeracédo do mesmo. Por ser um nanocomposto, os cristais do
aglomerante formados pelos hidratos, o revestem deixando-o com uma estrutura
superficial mais enrugada. Esse comportamento pode minimizar o processo de

microfissuracao chamado de interbloqueio, pois a incorporacéo de materiais formados



140

por uma rede com ligacéo forte C = C, possui um efeito positivo frente as condi¢des
micromecanicas do composto cimenticio.

A analise MEV (EDS) possibilitou compreender a formacdo dos cristais de
carbonato de calcio (CaCOs), onde nota-se sua distribuicdo em algumas regifes
espectrais. A morfologia das particulas de grafeno puro, cimento Portland e agregado
miudo, influenciaram diretamente nas variacbes da fase hidratada formada pelo
(CaCOsg), resultando em variagbes dos grupos funcionais de oxigénio e carbono
constituidos na superficie do composto cimenticio onde, eventualmente, se
decompdem para formar (CO2) em meio alcalino reagindo com o cimento nas fases

de hidratacdo contendo: célcio (Ca), (C — H), (C — S — H) e etringita.

4.2.4 Espectroscopia infravermelha por transformada de Fourier (FTIR)

Para compreender o comportamento vibracional nas amostras estudadas, foi
realizada a andlise microestrutural de FTIR. Na (Figura 60), pode ser visto 0s
espectros de absorc¢éo do infravermelho relativos a aliquota do agregado miudo (areia
natural), (GRAF) em p6, em liquido e o cimento Portland CP-II-Z 32.

Figura 60 — Espectro de absorcdo FTIR do cimento Portland, GRAF em p6 e GRAF em pasta.
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Fonte: Autor, (2022).
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As principais bandas de absorcao para o agregado miudo (areia natural), sdo
assimétricas, tendo como flexdo vibracional, a formacdo de (Si — O — Si) no
comprimento de onda equivalente a 670 cm™. A cerca de 710 cm™ foi atribuido o
composto (Si — O — Al), formado pela flexdo assimétrica vibracional.

Para a variacdo simétrica de flexdo observada em 750 cm~, percebeu-se a
formacéo de (Si — O) apresentado, em sua forma cristalina, através da presenca de
guartzo, composto este, comum nos agregados miudos (areia). Na faixa entre 770
cm™ e 800 cm™ ocorreu um estiramento simétrico composto por (Si — O), onde o
mesmo comportamento foi obtido assimetricamente no comprimento de onda variando
entre 860 cm™ e 900 cm™. Todos os resultados corroboraram com os obtidos por Ho
et al., (2020).

No que diz respeito ao cimento Portland, observou-se que entre as faixas de
600 cm~ e 700 cm™ correspondem aos estiramentos de (Si — O). J& no comprimento
de onda 870 cm™, é evidenciado uma banda vibracional com alta intensidade
referente ao grupo (SiO4) — silicatos. Segundo Chen et al., (2019) e Gruszczynski e
Lenart (2020), os grupos funcionais relacionados aos silicatos podem ser atribuidos
aos grupos constituintes como o (3Ca07%.Si0215%) denominado como (CsS) —
silicato tricalcico e (2Ca040%.Si0270%) definido como (C2S) — silicato dicéalcico
determinados no clinquer.

Dentre os compostos quimicos observados, pode-se notar a flexdo vibracional
do estiramento (Al — O) no comprimento de onda aproximado a 1250 cm~ pertencente
as familias do oxidoperoxi(oxo)alumano, o tetraedro (AlO4) que incide na composicéo
do cimento Portland através da presenca do (3CaO.Al203) conhecido como (CzA) —
aluminato tricélcico.

Os modos vibracionais de flexdo entre 600 cm~! até 1300 cm~! correspondem
as ligacbes (S — O), sendo estes, pertencentes aos grupos tetraédricos (SOa4) que
constituem a composi¢cdo quimica do gesso presente no cimento Portland. O
alongamento do espectro com o0 pico mais expressivo, entre 0 comprimento de onda
1330 cm™ e 1540 cm™, corresponde a formacéo da calcita (CO%)a.

Diante da distribuicdo espectral apresentada, percebeu-se a formacdo da
ligacdo de (N — CH2) dado pelo comprimento de onda 2900 cm™, além da presenca
de (N — H) definido em 2980 cm. Além disso, notou-se a presenca de portlandita
determinada pela auséncia de agua (O — H") e, entre 1575 cm™ e 2830 cm™, ha a

banda vibracional, caracterizada como agua livre ou dispersa. Ja no espectro
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vibracional correspondente ao comprimento de onda 3620 cm, ha a formacédo do
grupo funcional (C — H), fundamentado pelos produtos de hidratacéo.

Para esse estudo foi preciso analisar o comportamento vibracional do
nanocomposto utilizado nas misturas das argamassas, o grafeno em pasta e em po.
Conforme a sequéncia vibracional caracteristica, notou-se a formagéo das bandas de
absorcéo por alongamento entre 600 cm~ e 860 cm~1 representando 0os grupos alcoxi
(C-0).

Foi observado vibracfes de alongamento nas bandas de absorc¢éo a cerca 900
cm1, o que representa o aparecimento de grupos aromaticos de duplo carbono (C =
C). O comprimento de onda a cerca de 950 cm™ refere-se aos grupos carboxilo (C =
0O). De acordo com Rehman et al., (2020), além desses grupos funcionais, ha a
presenca de hidroxila (O — H) e, sobretudo, a formacdo dos grupos de &cido
carboxilico (COOH") nos nanocompdésitos de (GRAF) puro.

As alteracdes estruturais frente a utilizacdo de diferentes teores de (GRAF),
decorrentes do processo de hidratacdo dos compdsitos cimenticios (argamassa), dar-
se-a pela interagdo quimica que ocorre matricialmente, bem como na zona de
transicdo entre o aglomerante e os elementos constituintes do material. Na (Figura
61), foi analisado os espectros vibracionais FTIR das misturas de (REF) e com teores
de (GRAF) variando entre 0,03% a 0,15%, aos 28 dias de cura.

Figura 61 — Espectros de absor¢édo FTIR dos compdsitos cimenticios contendo diferentes teores de
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As bandas espectrais correspondentes ao comprimento de onda 600 cm™ e
650 cm! representam as vibracdes de alongamento assimétrico de alita (Si — O). De
acordo com Ho et al., (2020) a formacé&o do gel que contribui para a polimerizacdo do
silicato de célcio hidratado (C — S — H) foi atribuido ao enfraquecimento gradual da
banda de absorcdo (O — Si — O) entre 680 cm™ a 800 cm™ dado pela formacéo de
particulas ndo hidratadas formadas por belita.

As formagGes moleculares relacionadas ao comprimento de onda 950 cm™,
relativas as vibragdes de alongamento assimétrico por flexdo, especificam a formacgéo
dos silicatos (Si0;?) devido a presenca de gipsita e etringita. Assim, ndo foram
observados picos residuais de grafeno, ou seja, 0 mesmo pode ter sido decomposto
para formar (COz2), (CO) e (Hz20).

A estreita vibracdo de flexdo formada pela presenca de hidroxila (O — H), esta
localizada no comprimento de onda 1650 cm™, caracterizada pelos géis de (C - S -
H) contidos em todas as misturas. No espectro vibracional correspondente ao
comprimento de onda 1450 cm™, observa-se a formacédo das ligacées (C — O)
pertencente ao grupo carbonatico (CO3)?". E notdrio que, entre os comprimentos de
onda 2300 cm™ e 3600 cm™, ha a formacdo vibracional de bandas fracas
correspondentes as ligacdes das moléculas de agua (O — H) que dificultam a formacéo
da portlandita (C — H), pertencente ao grupo de silicatos na fase de hidratacdo do
cimento.

E evidente que as intensidades espectrais relativas & formagéo do gel (C—S —
H), determinadas pelos grupos funcionais (Si— O, H—- 0O — H), CH (O — H) e (CaCO3)
determinado pelo grupo da calcita (COs)~? sdo mais fortes nas misturas com teores de
grafeno 0,03%, 0,06%, 0,12% e 0,15%, quando relacionados as misturas de (REF).
De acordo com os estudos realizados por Li e Zhang (2019), esse comportamento
esta relacionado com o grau de hidratacdo em compasitos cimenticios com adi¢do de
nanoparticulas de grafeno, resultando na melhoria das propriedades mecénicas do
material.

Nesta parte da dissertagdao, notou-se que as bandas vibracionais mais fortes
para 0s compdsitos cimenticios com teores de 0,12% e 0,15% de (GRAF),
aumentaram o teor de carbonato monocalcico bloqueando os poros do material no
processo de hidratacéo, resultando na perda da resisténcia a compressao axial e a

tracdo na flexao.
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4.2.5 Andlises termogravimétricas (TG/ TGA/ DTA)

De acordo com os estudos desenvolvidos por Lothenbach e Zajac (2019),
utilizando analises termogravimétricas, foi possivel determinar o teor de &agua
quimicamente combinada em compdsitos hidratados a base de cimento no intervalo
térmico de 50 °C até o final da decomposicao do (CaOH)2 — portlandita.

Conforme as pesquisas realizadas por Li et al., (2020), as andlises TGA
determina o grau de hidratacdo dos compdsitos cimenticios, bem como define o
percentual de portlandita e a quantidade de agua ndo evaporavel. Para tanto Silva et
al., (2020), analisaram as reacfes quimicas iniciais que ocorrem no cimento Portland,
bem como a decomposicdo dos produtos de hidratacdo resultando em diferentes
fases.

Nesse contexto, foram realizadas analises termogravimétricas nas argamassas
de referéncia e com diferentes teores 0,03%, 0,06%, 0,09%, 0,12% e 0,15% de
nanoparticulas de grafeno, conforme ilustrado na (Figura 62). Todas as aliquotas
foram analisadas apds 28 dias de cura, das quais foram identificados os eventos
térmicos caracteristicos das fases hidratadas formada durante a variacdo de
temperatura, além de compreender o consumo da portlandita por meio das reacdes

quimicas presentes no hanocomposito (adigéo).

Figura 62 — Andlise termogravimétrica (TGA) dos compdsitos (REF), 0,03%, 0,06%, 0,09%, 0,12% e
0,15% de (GRAF) aos 28 dias de hidratacao.
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Levando em consideracdo 0 comportamento térmico dos compaositos
cimenticios (argamassas), percebe-se que os resultados de TGA sédo semelhantes as
curvas descritas na literatura, vistas por Ho et al., (2020). Observa-se, portanto, que
h& 3 (trés) regides distintas com perdas de massa significativa, bem como fases bem
definidas.

A perda de massa que ocorre na regido, ocorre numa temperatura até 200 °C,
onde associa-se a evaporacao da agua livre, da 4gua adsorvida na superficie do
sélido, na decomposicao do silicato de célcio hidratado (C — S — H) e, sobretudo, da
etringita (CasAl2(SO4)3(OH)12). J& na segunda regido, correspondente ao intervalo
entre 425 °C até 520 °C, ocorre a decomposicao do hidroxido de calcio Ca(OH)2. Além
desses eventos térmicos que definem a formacédo das fases, observa-se que no
intervalo de 700 °C e 800 °C, ocorre a decomposic¢ao do carbonato de calcio (CaCO3).

Diante dos resultados obtidos é perceptivel que, em 520 °C, ocorre a perda
completa de agua quimicamente combinada (AQC) relacionada aos hidratos, mas
sabe-se que alguns teores de compdsitos hidratados, podem ser resistido a
decomposicdo em temperaturas mais elevadas.

Pode-se perceber na (Figura 63), que o contetudo de agua ndo-evaporavel e o
teor de Ca(OH)2 possui um comportamento crescente aos 28 dias de hidratacdo em
todas as amostras, ou seja, o teor de grafeno n&o interfere diretamente no
comportamento dos compdsitos cimenticios. De acordo com Li e Zang (2019), o
aumento da temperatura de desidratacédo do cimento incide no teor de agua requerida
da consisténcia normal, reduzindo o tempo de pega das misturas de cimento

reidratado.
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Figura 63 — Analise termogravimétrica (TGA/derivada-DTA) das pastas aos 28 dias de hidratacao.
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Fonte: Autor, (2022).

Nota-se, portanto, que as misturas com teores de 0,09%, 0,12% e 0,15%
apresentam um percentual maior de portlandita e de agua néo-evaporavel. De acordo
com as analises realizadas por Baomin e Shuang (2019), as propriedades mecanicas
relativas ao cimento Portland aos 28 dias, sdo melhoradas quando ha residuos de
pasta de cimento desidratado. Sabe-se, portanto, que as amostras contendo 0,06%
possuem comportamento semelhante, quando comparadas com os compdsitos de
referéncia.

De acordo com Li et al., (2021), a decomposicao térmica do silicato de calcio
hidratado (C — S — H), pode ser dividida em duas principais etapas: perda de agua
constituinte entre as camadas a 400 °C e, perda de (AQC) no intervalo de 500 °C e
1000 °C causando a quebra das cadeias formadas por silicatos e, consequentemente
cristalizacdo do (C — S — H) em silicato dicalcico (C2S).

Conforme os estudos realizados por Du e Pang (2015), observou-se que 0s
compdésitos cimenticios pré-aquecidos em temperaturas acima de 500 °C, mantém os
teores residuais de (AQC) nas camadas superficiais formadas por hidratos onde, com
0 passar do tempo, torna-se mais espessa impedindo que as moléculas de agua
atinjam as camadas/ regides nao hidratadas.

Dentre os aspectos relacionados a decomposi¢do térmica do (C — S — H)
correspondentes aos silicatos de célcio, composto por belita (C2S) ou alita (C3S),

sabe-se que o mesmo ocorre em 750 °C. Para tanto, Niu et al., (2020),
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evidenciaram que a etringita e 0 monossulfato desidratam-se entre 91 °C e 160
°C, bem como a decomposicéo das cadeias de silicatos que ocorre entre 615 °C e 630
°C.

A presenca de particulas finas na regido microestrutural dos compdsitos
cimenticios propicia a nucleacéo heterogénea do aglomerante, ou seja, a precipitacao
dos componentes hidratados frente as nanoparticulas de grafeno, aumenta o grau de
hidratacdo (SCRIVENER et al.,, 2019). Diante das transformacbes estruturais
endotérmicas AH > 0 e exotérmicas AH < 0O foi possivel realizar uma analise quali-
guantitativa conforme os estudos realizados por Meng et al., (2020) e Menezes et al.,
(2020).

Desta forma, foram realizados célculos estequiométricos para quantificar os
teores dos compostos durante o processo de hidratacdo, definindo o teor de
portlandita (CaOH)2 e o carbonato de calcio (CaOH)s. No (Quadro 18), estdo

apresentados os resultados.

Quadro 18 — Andlise estequiométrica dos compositos cimenticios.

Misturas Jg?ﬁr‘; Whidratos (%) | Wen (%) Weo (%) Wagc (%)
REF 29.68 2021 23.44 9.47
0,03% (GRAF) 26,23 20,03 23.33 6,20
0,06% (GRAF) 30,50 2203 2712 8.47
28 dias
0,09% (GRAF) 32.20 18,64 2203 13,56
0,12% (GRAF) 31.15 24.59 27.86 6.56
0,15% (GRAF) 32.14 18,64 2201 13,50

Fonte: Autor, (2022).
4.3 Resultados dos compésitos argamassados no estado fresco e hidratado
4.3.1 indice de consisténcia (flowtable)
A determinacao da consisténcia dos compdsitos argamassados foi regida pela

NBR 13276 (ABNT, 2016). Os resultados referentes ao espalhamento do material,
pode ser visto no diagrama representado na (Figura 64).
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Figura 64 — Espalhamento dos compoésitos argamassados: Referéncia (a); com adicdo de 0,03% (b),
0,06% (c), 0,09% (d), 0,12% (e), 0,15% (f) de grafeno.
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Fonte: Autor, (2022).

materiais com teores de grafeno possui comportamentos semelhantes quando
comparados com os compositos de referéncias. E necesséario compreender que esse
comportamento seco, dar-se-a devido a relagdo agua cimento (a/c) desses materiais
que foi de 0,48, para um consumo 2820 g de cimento e 1496 g de agregado miudo,
caracterizando uma area superficial maior e, portanto, maior consumo de agua.
Observou-se que o indice de consisténcia dos compdsitos argamassados com teores
de 0,15% de (GRAF) foi diminuido em, aproximadamente, 12% quando comparados
com as misturas de (REF). Isso ocorre devido a quantidade de microparticulas
presentes na matriz cimenticia do composto o que pode promover uma estrutura mais

densa e coesa, segundo os estudos realizados por Baomin e Shuang (2019).

4.3.2 Resisténcia a compressao axial

A utilizacdo de nanocompdsitos na estrutura matricial dos materiais cimenticios
(argamassa) confere um melhor comportamento fisico-mecéanico que, por sua vez,
preenchem os vazios/ intersticios devido a area especifica superficial das

nanoparticulas que variaram em torno de 0,265 m2/g conforme os resultados obtidos
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através da classificacdo granulométrica a laser realizada ao nanocompoésito (GRAF).
Todas as analises foram realizadas com 7, 14, 21 e 28 dias e os resultados foram

expressos no gréafico representado na (Figura 65).

Figura 65 — Resisténcia a compressao axial dos compésitos cimenticios.
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As misturas utilizando as nanoparticulas de (GRAF), proporcionaram ao
material uma maior eficiéncia mecanica quando comparados aos (CPs) de referéncia,
dos quais, foram maiores que 20 MPa aos 7 dias. Entretanto, os resultados das
misturas de (REF) e com 0,03% de (GRAF) possuem comportamentos semelhantes
aos 28 dias de andlise, onde os valores obtidos foram de 27,74 MPa e 29,32 MPa,
respectivamente. E possivel notar, portanto, que as misturas com 0,12% de (GRAF)
e 0,09% de (GRAF) possuem correlagdo amostral ndo significativa, ou seja, o (R?)
varia entre 0,527 e 0,661.

Considerando as andlises realizadas, observou-se que as misturas contendo
0,06% de nanoparticulas de (GRAF) proporcionaram um aumento a resisténcia a
compressao aos 28 dias de, aproximadamente, 15% quando comparados as misturas
de (REF), sendo este considerado um valor “6timo”. Esses compdsitos conferiram
valores mais significativos, entretanto, aos 7 dias, resultaram um comportamento

ligeiramente baixo quando comparados as misturas com 0,12% de (GRAF).
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No grafico mostrado na (Figura 66) observou-se que os resultados do ensaio
de resisténcia a compressdao com concentragcdes acima de 0,06% aos 28 dias,
possuem comportamento mecanico inferior, enquanto, a tendéncia é invertida para as

misturas com teores contendo particulas de (GRAF) de até 0,03%.

Figura 66 — Resisténcia média a compressao axial aos 7 e 28 dias.
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Os resultados corroboraram com os estudos realizados por Zhao et al., (2020)
que avaliaram o comportamento dos compdsitos cimenticios utilizando diferentes
concentracbes de (GRAF), onde perceberam que o teor mais adequado, para uma
relacdo agual/cimento (a/c) menor do que 0,50, era de 0,06%. Os autores ainda
afirmaram que o aumento do percentual de grafeno na matriz cimenticia proporciona
a diminuigdo da resisténcia & compressao que, por sua vez, pode estar correlacionada
com a dispersdao do nanomaterial nas zonas de transicdo entre a pasta do
cimento/aglomerante e o agregado miado.

Apesar de verificar um ganho de resisténcia para as misturas com 0,03% e
0,06% de (GRAF), os resultados ficaram abaixo da média encontrada pelos autores
Ho et al., (2020) que obtiveram resultados acima de 40 MPa aos 28 dias de andlise.

Contudo, sabe-se que a relacdo (a/c) utilizada pelos autores foi de 0,48 ou 256 kg/m3
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e a concentracdo 6tima do nanocomposto foi de 0,07%, valores estes semelhantes
aos adotados para esse estudo.

Estudos realizados por Dalal e Dalal (2021), avaliaram o comportamento dos
compdsitos cimenticios em percentuais variando de 0,5% a 1,0% em tempos de cura
de 7 e 28 dias. Os autores desenvolveram misturas com relacdo (a/c) de 0,50 e
observaram que os resultados da resisténcia a compresséao aos 7 dias foram maiores
do que 20 MPa. Ja para as misturas analisadas aos 28 dias, percebeu-se um
incremento de, aproximadamente, 14%.

Para os compdésitos cimenticios com adicdo de 0,15% de nanoparticulas de
(GRAF), os mesmos tiveram desempenho inferior comparados as outras misturas
onde, aos 28 dias, foi observado um valor médio de 25,87 MPa. Esse resultado néo
corroborou com os estudos realizados por Qureshi e Panesar (2020), onde relataram
que a utilizacdo de 0,16% de concentracdo de (GRAF) e relacdo (a/c) de 0,45
aumentava em 45% a resisténcia do composto, aos 28 dias de analise.

E observado que as misturas com elevadas concentra¢es de nanoparticulas
de (GRAF), possibilitam uma maior dispersdo na matriz cimenticia por aglomeracao
que, por sua vez, incide no empilhamento das microcamadas do material por
consequente efeito das forcas de Van der Waals. Essas camadas, no entanto, sao
mais espessas que resultam na falta de atrito interfacial e da interligagdo dos
componentes quimicos formados na fase de hidratagdo dos materiais a base de
cimento, caracterizando a perda da resisténcia a compressao.

A correlacdo entre a resisténcia a compressédo axial das misturas, bem como
as concentragcfes do nanocompdsitos aos 28 dias podem ser vistas na (Figura 67). As
curvas e as areas integrais mostram que, para os compositos cimenticios com 0,06%
de (GRAF), a resisténcia a compressdo aumenta em aproximadamente 20%
comparados com as outras misturas e, entdo, comeca a diminuir quando o contetudo
de (GRAF) ultrapassa o percentual de 0,09%.

Segundo Sajjad, Sheikh, Hadi e (2021), as curvas de tensédo x deformacao
estimam o médulo de elasticidade dos materiais, cuja a tenséo varia em cerca de 40%
da resisténcia a compressao maxima. O incremento da resisténcia a compressao dos
materiais cimenticios a base de cimento, utilizando nanoparticulas de grafeno foi

observado por.
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Figura 67 — Curvas de tenséo x deformacao caracteristicas aos 28 dias de ensaio.
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Para melhor representar os dados obtidos e, a partir dos valores da resisténcia

a compressao axial aos 7, 14, 21 e 28 dias, foi realizada uma andlise estatistica

através de histograma e ANOVA (método do fator unico). Percebe-se, portanto, que

as misturas analisadas possuem resultados estatisticamente diferentes conforme o

valor-P representativo inferior a 5%, o F > Fcritico € pela disperséo dos dados circulados

em vermelho (Figura 68). Quando ha este comportamento, verifica-se que os dados

sao significativos a um nivel de confianca de 95%, como pode ser visto no (Quadro

19).

Quadro 19 — Analise de variancia da resisténcia a compresséao axial dos compdsitos cimenticios aos

7, 14, 21 e 28 dias de cura.

Tempo
de Fonte de variagdo SQ gl MQ F valor-P F-critico
analise
7 dias 82,079557 16,41591 | 2,6582498 | 3,00E-02 | 2,353808958
14 dias 340,7330211 68,14660 | 7,1096072 | 2,26E-05 | 2,589189854
Entre grupos 5

21 dias 159,0295567 31,80591 | 5,7705620 | 1,77E-04 | 2,848108839
28 dias 380,5367882 76,10736 | 39,3874620 | 1,54E-18 | 3,132919723

Fonte: Autor, (2022).




SQ: Soma dos quadrados;

gl: Grau de liberdade;

MQ: Média dos quadrados;

F: Teste F, valor calculado;

P: Nivel de significancia associado ao valor calculado F.

Figura 68 — Andlise da distribuicdo normal dos dados.
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Nesta parte do trabalho foram realizadas algumas analises correspondentes

aos dados obtidos no resultado de resisténcia a compressao simples que, por sua vez,

possibilitou compreender o comportamento de cada mistura. As amostras avaliadas

passaram por um processo estatistico quantitativo (Quadro 20), onde percebeu-se

gue os compositos de (REF) tiveram um desvio padrao médio de 1,699 e coeficiente

de variacdo de 6,125 comparados as outras misturas. As misturas com teor de 0,06%

de (GRAF) apresentaram um desvio padréo de 0,768 e coeficiente de variacdo de

2,354, ou seja, 55% e 62% menor comparados aos compoésitos de (REF),

respectivamente.
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Quadro 20 — Andlise estatistica dos dados da resisténcia a compressao axial aos 28 dias de cura.

L 0, 0, 0, 0, 0,
e | 0 | 9% | 00 | o1z | 015
N° de amostras 12 12 12 12 12 12
Média 27,74 29,32 32,60 26,77 26,39 25,83
Desvio-padrdo (médio) 1,699 0,804 0,768 0,795 1,150 0,778
Desvio-padrado (amostral) 2,270 1,073 1,019 0,963 1,550 0,962
Desvio-padrdo (populacional) 2,173 1,027 0,975 0,922 1,484 0,921
Coeficiente de variacédo (%) 6,125 2,744 2,354 2,970 4,359 3,012
Erro padréo 0,490 0,232 0,222 0,229 0,332 0,225
28,97 29,90 33,15 27,29 27,23 26,35
Intervalo de confianca de 95%
26,51 28,74 32,05 26,25 25,55 25,31

Fonte: Autor, (2022).

O crescimento da resisténcia a compressao ocorre linearmente, pois 0 aumento
do teor de microparticulas de grafeno dispersas na matriz cimenticia das argamassas,
nao coincide com o bom comportamento mecéanico do material. Além disso, sabe-se
0o aumento do indice de vazios pode provocar pressdes no interior do composto
hidratado, formando microfissuras que, ao se aplicar uma for¢ca, contraem-se nas
regides proximas a zona de transi¢cao do agregado/ aglomerante.

Essa movimentagcdo potencializa as fissuras que podem ser vistas
macroscopicamente na superficie do material. Nesse contexto, observou-se que
alguns compaositos tiveram melhorias significativas devido a estrutura bidimensional
Unica do nanocompdésito (GRAF) que € homogénea, mostrando que a melhoria das
propriedades mecanicas desempenha um papel importante na reagédo de fissuragéo
e hidratagao, resultando numa microestrutura mais compacta.

Segundo Sajjad, Sheikh e Hadi (2021), a utilizagdo do teor “6timo” de
nanoparticulas de grafeno nas argamassas possibilita o preenchimento dos vazios
tornando os compdsitos mais coesos, compactos e resistentes. Conforme os estudos
realizados por Sajjad, Sheikh e Hadi (2021), a utilizagdo de 0,15% a 1% de grafeno
pode causar dispersao uniforme das nanoparticulas da matriz cimenticia, porém a
presenca de materiais inertes como agregados naturais (areia) reduz
significativamente a atividade pozolanica do nanocomposto e consequente diminuigéo

da resisténcia a compressao.
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De acordo com os estudos realizados por Huo, Peng e Yang (2020), a presenca
de grupos funcionais como carbono e oxigénio, melhoram o processo de hidratacao
formando hidréxido de caélcio hidratado (C — S — H), portlandita Ca(OH)2 e
sulfoaluminatos de calcio hidratado — (etringita). Algumas particulas de grafeno puro,
sdo articuladas quimicamente para formar Ca(OH). saturado que, por sua vez,
funcionam como fibras que melhoram a tenacidade matricial dos compositos
compativeis com os produtos de hidratacdo quanto aplicado teores que variam entre

0,3% e 0,9% da massa do aglomerante.

4.3.3 Resisténcia a tracao na flexado

Os compositos cimenticios contendo teores de nanoparticulas de grafeno puro
vem sendo alvo de estudo nos ultimos anos, que objetiva as analises micro e macro
estruturais quanto a melhoria notavel das propriedades fisicas e mecéanicas dos
mesmos. Para andlise da resisténcia a tracdo na flexdo, as misturas foram avaliadas

aos 7 e 28 dias, onde as variacdes dos resultados podem ser vistas na (Figura 69).

Figura 69 — Resisténcia média a tracdo na flexao aos 7 e 28 dias.
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Fonte: Autor, (2022).
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Ao analisar os compositos cimenticios com diferentes teores de grafeno,
percebeu-se que as misturas com 0,03%, 0,06% e 0,09% de (GRAF) tiveram
melhorias significativas na resisténcia a tracdo na flexdo quando comparadas aos
compositos de (REF) que apresentaram 3,59 MPa aos 7 dias e 6,16 MPa aos 28 dias.
As argamassas com 0,03% de nanoparticulas de (GRAF) apresentaram 6,82 MPa, ou
seja, 9,7% de melhoria na resisténcia a tracao na flexdo quando comparadas com as
misturas de (REF) em 1 (um) més.

As misturas contendo 0,03% de (GRAF) comportaram-se semelhantemente
aos compositos cimenticios com teores de 0,06% de (GRAF), onde apresentaram
resisténcia a tracao na flexdo aos 28 dias de 6,82 MPa, obtendo-se uma ligeira perda
na resisténcia de, aproximadamente, 9%.

De acordo com Dalal e Dalal (2021), esse comportamento dar-se-& devido ao
teor de nanoparticulas utilizadas que, por sua vez, possui uma menor dispersdo da
matriz quando adicionados aos compaositos a base de cimento. Os compadsitos a base
de cimento contendo 0,09% de (GRAF) tiveram comportamento semelhante em
relagdo aos compdsitos com de (REF), pois aos 28 dias de andlise, os resultados
obtidos foram 6,31 MPa, ou seja, relativamente estaveis. Além disso, notou-se que 0s
compositos com teores de 0,09% de (GRAF) apresentaram um aumento da
resisténcia de, aproximadamente, 3%.

Dentre das curvas polinomiais formadas, nota-se que a incorporacao de
diferentes teores de grafeno potencializa a resisténcia a tracéo na flexdo. Contudo, as
argamassas com 0,12% e 0,15% de (GRAF) nao tiveram um bom comportamento,
resultando em 5,53 MPa e 4,91 MPa, respectivamente, aos 28 dias de estudo. Esse
comportamento dar-se-a devido a dispersdo das nanoparticulas de grafeno, que se
aglomeram, nas zonas de transicdo dos agregados reduzindo as propriedades
mecanicas das argamassas a base de cimento.

No que diz respeito as argamassas com teores de 0,06% de (GRAF), observou-
se um bom comportamento aos 7 e 28 dias de analise, onde apresentaram resisténcia
a tracao na flexao de 4,37 MPa e 7,13 MPa, respectivamente. A resisténcia a tracéo
na flexdo teve um aumento significativo de 18% e 28% quando comparada aos
compositos de (REF) e com 0,15% de (GRAF), resultado do retardo da hidratacéo
causada por grupos funcionais, das dimensdes relativas as particulas do nanomaterial
e da auséncia da dispersdao/ aglomeracdo do material, no processo de

homogeneizacao.
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Segundo Wu et al., (2020) misturas que possuem teores acima de 0,06%,
resultam numa maior dispersao das particulas e, sobretudo, no reempilhamento das
camadas/ folhas do nanomaterial, os tornando mais espessos. Essa configuracéo
potencializa o atrito interfacial, diminui as ligacdes moleculares através da friccdo e,
além disso, diminui a resisténcia a tracéo na flexao.

Para melhor representar os dados obtidos e, a partir dos valores da resisténcia
a tracdo na flexdo aos 7 e 28 dias, foi realizada uma analise estatistica através do
ANOVA/SOLVER (método do fator unico). Percebe-se, portanto, que as misturas
analisadas possuem resultados estatisticamente diferentes conforme o valor-P
representativo inferior a 5%, o F > Fecritico. Quando h& este comportamento, verifica-se
gue os dados séao significativos a um nivel de confianca de 95%, como demonstrado
no (Quadro 21).

Quadro 21 — Andlise de varidncia da resisténcia a compresséo axial aos 7 e 28 dias de cura.

Tempp de Fonte Eie SQ gl MQ F valor-P F critico
analise variacao
7 dias 10,79169624 2,158339248 | 29,32234465 | 1,51135E1° | 2,353809
Entre 5
grupos
28 dias 40,43436361 8,086872722 | 52,08348638 | 1,33797E2! | 2,353809

Fonte: Autor, (2022).

SQ: Soma dos quadrados;

gl: Grau de liberdade;

MQ: Média dos quadrados;

F: Teste F, valor calculado;

P: Nivel de significaAncia associado ao valor calculado F.

Para compreender o comportamento dos resultados de resisténcia a tracao na
flexdo em fungéo da variabilidade dos dados, foi realizada uma anélise quantitativa
através do método boxplot, com o objetivo de compreender os dados maximos,
médios e minimos que influenciam diretamente no comportamento das amostras. Os
resultados passaram por um processo estatistico quantitativo (Figura 70), onde aos 7
e 28 dias, os valores médios da série foram de 0,193 e 0,589, respectivamente, estes

variando entre 0 e 1 (parametros utilizados para definicdo matricial).
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Figura 70 — Resultado da variacdo dos dados obtidos através do método de variancia boxplot.

7 dias 28 dias

Fonte: Autor, (2022).

E possivel notar pela curva de Gauss, que as amostras analisadas aos 7 dias
possuem maiores dispersdes frente aos dados das amostras aos 28 dias. Esse
comportamento deve ser levado em consideracdo, uma vez que, 0 processo de
hidratac&o ocorre mais intensamente com o passar do tempo, sendo este identificado
através das analises micro e macro estruturais.

Aos analisar os dados referente a cada mistura, percebeu-se que o0s
compositos de (REF) tiveram um desvio padrédo médio de 0,294 e coeficiente de
variacdo de 4,762 comparados as outras misturas. As misturas com teor de 0,06% de
(GRAF) apresentaram um desvio padréo de 0,258 e coeficiente de variagao de 3,167,
ou seja, 12% e 33% menor comparados aos compositos de (REF), respectivamente.

Os resultados da analise estatistica estdo delineados no (Quadro 22).
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Quadro 22 — Andlise estatistica dos dados da resisténcia a compressao axial aos 28 dias de cura.

L, 0, 0, 0, 0, 0,
awAuses | mer | G5 | Gome | ogme | oime | oime
N° de amostras 12 12 12 12 12 12
Média 6,16 6,83 7,13 6,31 5,53 4,91
Desvio-padréo (médio) 0,294 0,469 0,258 0,253 0,243 0,205
Desvio-padréo (amostral) 0,324 0,704 0,329 0,307 0,276 0,230
Desvio-padréo (populacional) | 0,310 0,674 0,315 0,294 0,264 0,220
Coeficiente de variacao (%) 4,762 6,873 3,617 4,015 4,387 4,178
Erro padrao 0,085 0,135 0,074 0,073 0,070 0,059
Intervalo de confianca de 6,34 7,21 7,31 6,48 5,68 5,03
95% 5,99 6,44 6,95 6,14 5,38 4,78

Fonte: Autor, (2022).

De acordo com Du e Pang (2015), o efeito da orientacao dos flocos de grafeno
sobre a resisténcia a tracdo na flexao pode ser de, no maximo, 2,5% de grafeno em
argamassa de cimento, resultados esses que ndo corroboraram com 0s obtidos neste
estudo. Esse comportamento pode ser atribuido a orientacdo das particulas de
grafeno na mesma direcao que, por sua vez, formam pontes entre as interfaces das
microfissuras causadas pela dispersdo do nanocomposito possibilitando o aumento
na resisténcia a tracdo na flexao.

Conforme os estudos realizados por Kumar et al., (2017) e Tian et al., (2021) a
utiizacdo adequada do grafeno deve ser distribuida uniformemente na matriz
cimenticia, pois as particulas podem preencher os vazios da pasta de cimento
possibilitando uma pasta mais densa. Além disso, a estrutura fisica do nhanomaterial,
promove a nucleagédo dos produtos de hidratagcdo como o aumento da densidade do
(C — S — H), condicionadas por uma maior superficie especifica da qual possibilita a
perda de agua durante o processo de retracdo do material hidratado.

Em geral, a melhoria das propriedades fisicas e mecéanicas oriundas da
contribuicdo dos materiais a base de carbono, no processo de hidratacdo do
aglomerante/ cimento, tornam as nanoparticulas compativeis para um melhor
desempenho do material em escala manométrica. Por outro lado, os diferentes
mecanismos dos nanocompositos de grafeno influenciaram diretamente nas

propriedades fisicas e mecanicas dos compadsitos cimenticios (KRYSTEK et al., 2019).
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Para tanto, a aproximacao das particulas de cimento e as nanoparticulas de
grafeno causadas pela forca de Van der Waals, resultam no processo de formacao
dos géis de cimento, influenciando diretamente na resisténcia do material. A utilizacao
de um teor “6timo” de grafeno puro, possibilita a interligacéo dos cristais entre alguns
grupos funcionais como o acido carboxilico COOH, do qual diminui o aumento da
friccdo entre as camadas do grafeno puro e os géis de silicatos. Esse comportamento,
pode melhorar a distribuicdo das tensfes, impedindo a propagacao das microfissuras
oriundas da matriz cimenticia (KRYSTEK et al., 2019).

4.3.4 Absorcédo de agua por capilaridade

A succdo capilar € um importante mecanismo utilizado para quantificar a
quantidade de solvente em compdsitos cimenticios que, por sua vez, sao
determinados através da ascenséo de agua por capilaridade através dos vazios. Esse
mecanismo € considerado uma das maiores causas de contaminacdo dos materiais
frente aos ataques de ions cloreto e didxido de carbono.

Os dados da absorcdo de agua por capilaridade foram obtidos por meio da
divisdo entre a massa de agua absorvida pela area circular da secao transversal de
cada corpo-de-prova. Os resultados podem ser vistos na (Figura 71), onde consta a
quantidade de 4gua absorvida nos compositos argamassados de (REF) e com teores
de 0,03%, 0,06%, 0,09%, 0,12% e 0,15% de (GRAF).

Através dos resultados, pode-se observar que todas as misturas, ao longo do
ensaio, tiveram um aumento na quantidade de agua absorvida o que, segundo Du e
Pang (2018) é normal devido a composi¢cdo matricial do material constituido por uma
rede de poros.
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Figura 71 — Absorcao de agua por capilaridade em funcéo do tempo.
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Fonte: Autor, (2022).

Verifica-se que 0s compgésitos argamassados contendo 0,15% de (GRAF)
conferiram uma absorcéo de agua menor quando comparados aos demais tipos. Este,
em relacédo as argamassas de (REF), ao final do teste de 72 h, teve uma absorcao de
agua de 0,70 g/cm?, ou seja, 33% menor. Outra observagéo analisada foi o coeficiente
de correlacdo que, por terem um crescimento exponencial, apresentaram (R?) de
0,988, ou seja, os dados obtidos sao estatisticamente diferentes e a variavel tempo &
imprescindivel para a analise como observado por Talero et al., (2017).

Estes resultados corroboraram com os estudos realizados por Dalal e Dalal
(2021), onde utilizaram diferentes teores de grafeno nos compdsitos a base de
cimento. Os pesquisadores perceberam que a utilizacédo de 0,2% do nanomaterial,
confere uma succao capilar inferior de, aproximadamente, 27% quando comparados
com as misturas de referéncia.

Segundo Wi et al., (2017), a absor¢éo de agua por capilaridade em compositos
cimenticios, contendo teores de materiais a base de carbono, é diminuida devido a
guantidade de finos que podem preencher os vazios presentes na regidao matricial
numa escala hanométrica. Esses materiais sdo denominados como pulverulentos, 0s
chamados filler. Entretanto, um percentual maior de materiais finos pode dificultar a

coesao dos materiais ocasionando a segregacao dos mesmos.



162

Percebe-se que as caracteristicas dos materiais argamassados, quando
alisadas em relacdo a permeabilidade, sdo influenciadas pelo aumento dos teores de
grafeno utilizados. Este fator pode ser notado através do aumento da taxa de absorcao
de &gua, que diminui com a incorporacdo do grafeno puro. Dentre as misturas
observadas, os compdsitos cimenticios contendo teores de 0,12% de (GRAF) tiveram
comportamentos semelhantes quando comparadas com as misturas com 0,15% de
(GRAF), apresentando 0,70 g/cm? de absorcé&o capilar, ou seja, apenas 6,5% a mais.

As misturas de (REF) apresentaram uma absorcdo de 4gua por capilaridade
maior quando comparados com as outras misturas contendo teores de grafeno puro.
Os resultados mostraram que em 72 h, aproximadamente 1,05 g/cm?2 de agua foi
absorvida, ou seja, 33% maior quando comparadas com as misturas com 0,15% de
(GRAF).

De acordo com Liu et al., (2018), normalmente, a matriz cimenticia contém
poros com menores dimensdes dao origem a menores velocidades iniciais de
absorcédo de agua. Entretanto, uma maior quantidade de agua é absorvida frente a
uma maior superficie especifica.

Por outro lado, a conectividade da rede porosa, assim como, a propria
porosidade aberta, sdo propriedades que condicionam a absorcdo de agua por
capilaridade. Isso explica exatamente os resultados das misturas de (REF), 0,03% e
0,06% de (GRAF). A ascensao capilar da agua nos compoésitos cimenticios pode ser

vista na (Figura 72) representada através do diagrama a seguir.

Figura 72 — Representacéo da absorcao por capilaridade através de diagramas em 72 horas.

Fonte: Autor, (2022).
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Para compreender veracidade dos resultados, foi realizada uma analise
referente a técnica de regressao linear (Figura 73), onde trata-se da correlacao entre

a disperséo dos dados entre a absortividade e a sucgéo capilar de todas as misturas.

Figura 73 — Andlise de regressao linear definida pelo conjunto de dados de absorcéo por

capilaridade.
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Fonte: Autor, (2022).

Os dados foram subdivididos em 2 conjuntos distintos, onde o primeiro
contendo valores entre 0,40 e 0,70 foram mais significativos devido ao coeficiente de
determinacdo (R? = 0,702) o que determina a qualidade dos dados. Os dados
referentes ao segundo conjunto ndo foram tao expressivos, sendo representados pelo
R2=0,6018.

4.3.5 Absorcdo de agua por imerséo (A«) e indice de vazios (lves)

O ensaio de absorcdo de agua por imersao, indice de vazios e massa
especifica sd@o critérios para analisar o comportamento superficial e microestrutural
dos compésitos cimenticios. Os valores médios correspondentes a essas variaveis
podem ser vistos no (Quadro 23). De acordo com Li, Gao e Tianyang (2018), a

absorcdo de agua em compositos argamassados variam entre 7% e 12%, ou seja,
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estdo coerentes com os resultados obtidos nesse estudo. Ainda sobre os autores,

esses percentuais decorrem do teor de vazios preenchidos por ar na matriz cimenticia

gue, por sua vez, pode ser caracterizada no momento da homogeneizacao do material

a base de cimento.

Quadro 23 - Valores de absorcéo de agua, indice de vazios e massas especificas dos compdsitos

argamassados.
. 0,03% 0,06% 0,09% 0,12% 0,15%
ANALISES REF GRAF GRAF GRAF GRAF GRAF
N° de amostras 6 6 6 6 6 6
Absorcédo por imersao (%) 13,90+1,76 | 11,64+4,76 | 10,06 +2,98 | 7,92+2 00 | 6,92+ 1,87 | 6,77+ 1,84
indice de vazios (%) 0,271+0,02 | 0,230+ 0,08 | 0,209 +0,03 | 0,171 + 0,05 | 0,154 + 0,03 | 0,150 + 0,03
X(Z?;%)eSpec'f'ca seca 1,955+ 0,06 | 2,044 0,18 | 2,093 + 0,07 | 2,302 £ 0,04 | 2,240 + 0,06 | 2,246 + 0,08
?I"(gj';i)“pec'f'ca saturada | 5 525+0,04 | 2,274 0,11 | 2,302+ 0,04 | 2,374 0,08 | 2,394 0,03 | 2,397 £ 0,06
?f(gf;i‘)es'oec'f'ca 2z 2,681+ 0,03 | 2,659+ 0,07 | 2,648 + 0,03 | 2,657 + 0,04 | 2,649 + 0,04 | 2,645 + 0,07

Fonte: Autor, (2022).

Diante dos resultados, percebe-se que as caracteristicas dos compdsitos

cimenticios quando analisadas em relacdo a permeabilidade, sdo influenciadas com

a utilizacdo de diferentes percentuais de nanoparticulas de grafeno puro em sua

composicdo matricial. Este fator pode ser notado através da diminuigéo da taxa de

absorcéo de agua por imersdo, como pode ser visto na (Figura 74).
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Figura 74 — Taxa de absorcéo de agua por imersao presentes nos compdésitos argamassados.
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Para melhor contextualizar esse ponto, 0s compositos argamassados contendo
teores de 0,15% de (GRAF) tiveram taxa de absor¢édo de 4gua 51% inferior quando
comparados com as misturas de (REF). Segundo Meng e Khayat (2018), a absorcao
de &gua por imersdao em compdositos cimenticios contendo nanomateriais a base de
carbono, € diminuida devido a quantidade de finos que podem migrar para a regiao
superficial das paredes do corpo-de-prova formando uma pelicula mais espessa de
materiais pulverulentos, os chamados filler.

Essa pelicula €& caracterizada pelas vibracbes mecanicas através do
adensamento, denominada como “efeito parede”. Segundo Baomin e Shuang (2019),
o percentual de materiais pulverulentos contidos nas fracées das microparticulas de
grafeno puro e do cimento Portland, pode melhorar a estrutura interna quanto aos
poros, pois podem preencher os intersticios e proporcionar uma melhor coesao entre
a zona de interacao pasta/agregado.

O processo de execugdo dos materiais argamassados, bem como o
adensamento podem diminuir o indice de vazios, tanto que para os compdésitos de
(REF), a variacao foi de 2% comparados com as misturas contendo 0,15% de (GRAF).
Segundo Wang e Pang (2019), a absorcéo de agua elevada resulta em um material

hidratado com matriz mais porosa preenchida de ar e de agua, resultando no processo
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de retracdo que podem causar microfissuras e a diminuicdo das propriedades
mecanicas no material.

E importante observar que a diminuicdo da absorc&o capilar ocorreu em funcéo
do aumento dos teores de nanoparticulas de grafeno puro. Ao observar a (Figura 74),
nota-se que o coeficiente de determinacgéao foi de (R2 = 0,978), ou seja, os dados sao
estatisticamente diferentes e séo coerentes aos fatores determinantes que configuram
a distribuicdo normal dos dados em analise. De acordo com Cui et al., (2017)
compositos a base de cimento que apresentam absor¢do de dgua menor que 10%,
possuem boa qualidade para serem aplicados locais internos, onde o contato com a
agua ou qualquer outro solvente ndo seja constante.

De acordo com Tong et al., (2016) a natureza hidrofilica dos compdsitos
cimenticios leva a formacao de ligacdes de hidrogénio entre as moléculas de agua
composta pela ligagdo (O — H). Com a utilizacdo de teores de grafeno puro, o
percentual de grupos funcionais formados pela correlacdo interatbmica entre o
oxigénio e o hidrogénio séo reduzidos, e o preenchimento dos vazios superficiais
propicia uma absorcao de agua inferior.

Segundo Sinclair, Suter e Coveney, (2018) o teor de 0,2% de nanoparticulas
de grafeno puro incide na diminuicao de 1,5% de agua absorvida. Os autores afirmam
que, quanto maior forem os teores de grafeno, maior serd a absor¢do de agua. De
acordo com Matalkah e Soroushian, 2020), as forgas interplanares podem ser
reduzidas devido a presenca de grupos funcionais, e o grafeno por ter um caracter

hidrofilico, pode ser dispersado da matriz cimenticia.

4.3.6 Densidade de massa

Levando em consideracao os parametros estabelecidos pela NBR 9778 (ABNT,
2009), foi possivel determinar uma das variaveis mais importantes, no que diz respeito
ao comportamento fisico de um composto cimenticio. A massa especifica foi utilizada
como parametro comparativo frente as amostras com adicao de 0,15% de (GRAF) e

as misturas de (REF). Os resultados estao expressos na (Figura 75).
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Figura 75 — Massa especifica da amostra seca em (kg/m3).
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Fonte: Autor, (2022).

Diante dos resultados, € notério que as amostras de (REF) tiveram um valor
médio de massa especifica de 1,95 kg/ms3, ou seja, 13% menor quando comparadas
com as misturas contendo 0,15% de (GRAF). Esses resultados corroboraram com 0s
estudos realizados por Ho et al., (2020), onde observaram que os compositos a base
de cimento sem adicbes quimicas, apresentam massa especifica de,
aproximadamente, 1,87 kg/m3.

No que diz respeito aos compositos cimenticios com teores de 0,15% de
(GRAF), nota-se que os mesmos obtiveram resultados medios satisfatorios de 2,25
kg/ms3, bem proximo aos resultados dos compdésitos com 0,12% de (GRAF). Esses
resultados séo evidenciados através das pesquisas realizadas por Zhao et al.,
(2020), onde evidenciaram que percentuais “6timos” de grafeno puro, na
composicao matricial de compositos cimenticios, melhoram significativamente as
propriedades fisicas do material, bem como a massa especifica.

As massas especificas apresentaram variagfes devido as propriedades e das
caracteristicas fisicas dos compoésitos cimenticios. Segundo Kaleta e Grzeszczyk
(2015), esse comportamento pode ser caracterizado pela perda de agua decorrente
do processo de hidratacdo do aglomerante mediante ao tempo de cura e ao processo

de enrijecimento.
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Os resultados obtidos frente ao ensaio de indice de vazios (lvx) evidencia que
materiais a base de cimento com massas especificas menores, apresentam indice de
vazios maiores e, consequentemente, o aumento da absor¢cdo de agua por imersao,
sendo os resultados evidenciados através dos estudos de regresséo linear de primeira

ordem (Figura 76).

Figura 76 — indice de vazios x Massa especifica das amostras seca.
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Fonte: Autor, (2022).

Ao avaliar a correlagdo entre o percentual do indice de vazios e a massa
especifica seca, nota-se que o0s dados possuem pouca variabilidade e sao
diretamente proporcionais, tendo um coeficiente de determinacao (R2 = 0,998). Nesse
cenario, é sabido que o aumento do indice de vazios em compdsitos cimenticios, bem
como menores massas especificas, acarretam na perda de resisténcia mecéanica do
material que, para esse estudo, ndo foi tdo evidente, uma vez que, a adi¢cao de 0,06%
de (GRAF) resultaram em maiores resisténcias a compressao axial e de tracdo na
flexdo por ser um teor “6timo”.

Levando em consideracao a correlagdo entre a absorgcdo por imersao, indice
de vazios e massa especifica seca, sabe-se que a permeabilidade € um dos fatores

cruciais no que tange a durabilidade em compdsitos cimenticios, frente as acfes
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deletérias dos agentes agressivos como dioxido de carbono (CO2) e ions cloreto,
variaveis estas ndo avaliadas nesse estudo.

Para melhor compreender a veracidade dos dados obtidos, os resultados da
massa especifica foram analisados frente a correlacdo das variaveis independentes,
significativas a 5%, ou seja, o tamanho dos graos e o indice de vazios influenciaram
diretamente nos resultados. Para desenvolver a andlise estatistica através do grafico
de superficie e pelo diagrama de Pareto, faz-se necessario determinar o planejamento
experimental através da projecdo fatorial 2" * 1 constituido por uma matriz 2/1/10,
caracterizado por 2 fatores, 1 bloco, 10 experimentos e valores residuais de 0,023. A

codificacéo é definida pelos limites inferiores, superiores e pontos axiais, como pode
ser visto na (Figura 77).

Figura 77 — Superficie resposta (a); diagrama de Pareto (b).
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Fonte: Autor, (2022).

Diante dos resultados apresentados na (Figura 77 (a)), observa-se que a
variavel dependente determinada pela massa especifica seca, é influenciada
diretamente pelas dimensfes das particulas e pelo indice de vazios, denominados
como variaveis independentes. Particulas com 3pum, conferem valores de massa
especifica maiores evidenciando que 0s vazios presentes na matriz do composto
cimenticio (argamassa) sdo preenchidos, possibilitando um melhor comportamento
fisico-mecéanico. Entretanto, levando em consideracdo o diagrama de Pareto (Figura

77 (b)), os valores obtidos ndo sao significativos a uma margem de 5%.
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4.3.7 Propagacao de onda ultrassénica e Modulo de elasticidade

Com a finalidade de compreender o comportamento fisico dos compdsitos
argamassados de (REF) e com teores de 0,03%, 0,06%, 0,09%, 0,12% e 0,15% de
nanoparticulas de grafeno puro, foi realizada algumas analises através do ensaio de
propagacao de onda ultrassénica, dos quais os resultados estdo expressos na (Figura
78).

Figura 78 — Propagacéo de onda ultrassdnica hos compdsitos argamassados.
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De acordo com Imperiale e Demaldent (2019), a ultrassonografia tem o objetivo
de compreender e qualificar os compdsitos cimenticios quanto a variabilidade dos
vazios e/ou intersticios frente ao teor de ar presente na matriz cimenticia. Sabe-se,
portanto, que quanto menor o tempo (us), maior sera a velocidade para induzir a
formacéo das ondas (m/s), indicando a qualidade interna do material. Além disso, os
materiais com densidade aparente variando menor do que 1,40 g/cm3 é constituido,
principalmente, de vermiculita, perlita e argila expandida.

Diante dos resultados, € notério que os dados referentes aos compdsitos
cimenticios de (REF) possuem comportamentos inferiores quando comparados com

as misturas contendo diferentes teores de grafeno puro, apresentando propagacéao de
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onda ultrassénica média de, aproximadamente, 3511 m/s, ou seja, 0 comportamento
matricial do material é classificado como “6timo” conforme os pardmetros
estabelecidos pela NBR 8802 (ABNT, 2019)

Ao analisar os compositos cimenticios com teor de 0,15% de (GRAF),
percebeu-se que as misturas tiveram melhorias significativas quando comparadas aos
compoésitos de (REF), apresentando 4458 m/s aos 28 dias de andlise, ou seja, 21%
maior. Os compadsitos argamassados com 0,12% de nanoparticulas de (GRAF)
apresentaram aproximadamente, 4194 m/s, ou seja, 16% melhor velocidade de
propagacao de onda ultrassonica quando comparados com as misturas de (REF).

E importante observar que a ampliacdo da velocidade de onda ultrassénica
ocorreu em funcdo do aumento dos teores de nanoparticulas de grafeno puro. Ao
analisar a (Figura 78), observa-se que o coeficiente de determinacao foi de (R? =
0,987), ou seja, os dados sao estatisticamente diferentes mesmo apresentando um
crescimento linear.

De acordo com Du e Pang (2018), a utilizac&o de percentuais maiores do que
1% de (GRAF), pode ocasionar dispersao das particulas mais finas, dificultando o
preenchimento dos vazios e, sobretudo, a ponte de aderéncia entre o aglomerante e
o0 nhanomaterial a base de grafeno na zona de transicdo matricial. Numa perspectiva
micromecanica, a auséncia de coesdo impossibilita maiores velocidades de
propagacao de onda ultrassonica.

Segundo Mir¢ et al., (2021) o tempo de propagacao da onda ultrassénica &
diretamente proporcional as relacdes agua/cimento, pois quanto maior a superficie
especifica do material, maior sera o consumo de agua. Nesse contexto, 0 aumento da
compacidade formado pelo aglomerante e os agregados propicia um maior
empacotamento das particulas que, por sua vez, aumenta a densidade de massa,
devido, ao aumento do teor de material pulverulento e diminuicédo do teor de agua.

Para fundamentar os dados obtidos na pesquisa, foram realizadas algumas
andlises correspondentes resultadas de propagacdo de onda ultrassbnica. As
amostras avaliadas passaram por um processo estatistico quantitativo (Quadro 24),
onde percebeu-se que os compdsitos de (REF) tiveram um desvio padrao médio de
139,60 e coeficiente de variagao de 3,977 comparados as outras misturas.

As misturas com teor de 0,15% de (GRAF) apresentaram um desvio padréo de
128,42 e coeficiente de variacdo de 2,880, ou seja, 8% e 28% menor comparados aos

compdésitos de (REF), respectivamente.
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Quadro 24 — Andlise estatistica dos dados da resisténcia a compressao axial aos 28 dias de cura.

0,03% 0,06% 0,09% 0,12% 0,15%

Dados REF | GRAF GRAF GRAF GRAF GRAF
N° de amostras 6 6 6 6 6 6
Média 3510,63 | 3663,98 | 3846,03 3977,88 | 4193,99 | 4458,37
Desvio-padréo (médio) 139,60 | 172,67 158,10 157,37 187,37 128,42
Desvio-padrdo (amostral) | 182,38 | 235,70 199,56 214,10 259,44 158,43
Desvio-padrdo 166,49 | 21517 | 182,17 195,44 | 236,83 | 144,62
(populacional)
(%Z)Ef'c'e”te de variagdo 3977 | 4713 | 4111 3.956 4.468 2.880
Erro padréo 56,993 | 70,493 64,542 64,246 76,492 52,428
Intervalo de confiancade |3510,63 | 3663,98 | 3846,03 3977,88 | 4193,99 | 4458,37
95% 3510,63 | 3663,98 | 3846,03 3977,88 | 4193,99 | 4458,37

Fonte: Autor, (2022).

Segundo Lin e Du (2020), o médulo de elasticidade ou moédulo de Young € uma

das propriedades mecéanicas que permite analisar as deformac¢des de um determinado

material que, por sua vez, sdo determinadas através das tensdes. Na (Figura 79 estao

apresentados os resultados das misturas de referéncia e com diferentes teores de

grafeno analisadas aos 7 e 28 dias. Nota-se que, a medida que o percentual de

grafeno puro aumenta, o médulo de elasticidade também aumenta.
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Figura 79 — Mdédulo de elasticidade nos compdsitos argamassados.
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Ao analisar as misturas de referéncia, percebe-se que as mesmas
apresentaram modulo de elasticidade (Ed) 25% e 23% menores comparadas com 0s
compésitos contendo 0,15% de (GRAF) aos 7 dias e 28 dias, respectivamente. Os
resultados corroboraram com os obtidos por Zhao et al., (2020), onde analisaram a
deformacé&o dos materiais a base de cimento contendo 0,09% de grafeno puro em sua
composicao, correspondendo a um modulo de elasticidade de, aproximadamente,
41,12 GPa.

Levando em consideragcao as misturas contendo 0,06% de (GRAF) em funcao
da massa do aglomerante (cimento), percebe-se que as mesmas possuem maédulo
elastico “6timo”, no que diz respeito ao cisalhamento. Esta variagdo é atribuida ao
grafeno puro, apresentando modulo elastico bastante elevado.

De acordo com os estudos realizados por Li et al., (2021), quando o grafeno é
uniformemente incorporado na argamassa a base de cimento, o médulo de
elasticidade desempenha um efeito inibidor durante a deformacdo do material. Esse
comportamento, dar-se-a pela a incorporacdo de grafeno puro, contribuindo para o
preenchimento parcial dos microporos presentes na matriz do cimento hidratado e,
por sua vez, a reducéo da deformacéao.

Segundo Ho et al., (2020) em geral, a incorporacdo de materiais a base de
carbono aumenta a rigidez, mas reduz a tenacidade dos compdsitos cimenticios como
pode ser visto no gréafico de superficie dindmica na (Figura 80). E notdrio que, quanto
maior o modulo de elasticidade, mais rigido torna-se o material, pois 0 mesmo é

caracterizado pelas forcas das ligacdes interatbmicas.

Figura 80 — Superficie resposta tridimensional (a); bidimensional (b).
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Fonte: Autor, (2022).
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Por este motivo, nota-se que o aumento do moédulo de elasticidade é
evidenciado através dos elevados teores de grafeno puro, mas o efeito de
empacotamento das microparticulas que forma uma microestrutura regular, faz com
gue que a variacado de tensdo-deformacéo seja retardada devido ao aumento da
temperatura exotérmica que aceleram o processo de hidratacdo do cimento.

Conforme os estudos realizados por Dalal e Dalal (2021), o grafeno passa por
um processo de nucleacdo, ou seja, as particulas do cimento interagem com as
microparticulas de grafeno puro, formando ndcleos de reagdo de hidratagéo,
possibilitando o aumento do moédulo elastico.

Para melhor representar os dados obtidos a partir dos resultados do médulo de
elasticidade dinamico durante 30 dias, foi realizada uma analise estatistica através do
ANOVA (método do fator Unico). Percebe-se, portanto, que as misturas analisadas
aos 7 dias, os resultados foram estatisticamente iguais conforme o valor-P > 5%
(0,05).

Por outro lado, as amostras avaliadas aos 28 dias, possuem resultados
estatisticamente diferentes conforme o valor-P representativo < 5% (0,05) e o F >
Feritco cOmMo pode ser visto no (Quadro 25). Quando h& este comportamento, verifica-

se que os dados séo significativos a um nivel de confianca de 95%.

Quadro 25 — Andlise de variancia do médulo de elasticidade dindmico aos 7 e 28 dias de cura.

Fonte de

Tempo de anélise variagio SQ al MQ F valor-P F critico
7 dias 38,9666 7,793378333 | 1,199477168 | 0,333214644 | 2,533554

Entre grupos 5
28 dias 1183,283 236, 6476114 | 55,92073136 | 5,71892x1076 | 2,477168

Fonte: Autor, (2022).

SQ: Soma dos quadrados;

gl: Grau de liberdade;

MQ: Média dos quadrados;

F: Teste F, valor calculado;

P: Nivel de significAncia associado ao valor calculado F.

4.3.8 Indice de atividade pozolanica (IAPs) aos 28 dias de cura

Todas as amostras foram avaliadas conforme as diretrizes estabelecidas pela
NBR 5752 (ABNT, 2014), com o objetivo de avaliar o indice de desempenho dos
compdésitos cimenticios quanto ao cimento Portland. No (Quadro 26), estao delineados

os resultados correspondentes a resisténcia a compressao axial dos compésitos
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argamassados de referéncia e com diferentes teores de grafeno puro. As amostras de
(REF) e com teores de 0,06% e 0,15% de nanoparticulas de (GRAF), apresentaram

compressao axial de 27,74 MPa, 32,60 MPa e 25,83 MPs, respectivamente.

Quadro 26 — Andlise de variancia do indice de atividade pozolanica.

Dados REF 0,06% GRAF 0,15% GRAF
N° de amostras 12 12 12
Média 27,74 32,60 25,83
Desvio-padrao (médio) 1,699 0,768 0,78
Desvio-padrao (amostral) 2,270 1,019 0,96
Desvio-padréo (populacional) 2,173 0,975 0,92
Coeficiente de variacdo (%) 6,125 2,354 3,01
Erro padrao 0,490 0,222 0,22
Intervalo de confianca de 95% 28,97 33,15 26,35
26,51 32,05 25,31

Fonte: Autor, (2022).

A partir dos resultados, € possivel observar na (Figura 81) que os compadsitos
cimenticios contento 0,06% de (GRAF), apresentam 85% do indice de desempenho,
sendo este considerado um resultado abaixo da referéncia minima de 90% conforme
estabelecida pela norma. Para as misturas contendo 0,15% de (GRAF) em sua
composicdo matricial, os resultados foram mais satisfatorios indicando que esses
compositos argamassados possuem um melhor desempenho quanto ao indice de
atividade pozolanica que foi superior al00%. Todos os resultados corroboraram com
0s obtidos por Zhao et al., (2020).
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Figura 81 — indice de desempenho dos compositos argamassados relacionados ao cimento Portland.
120

y =3,6908x + 90,106 L. .

9 R2 = 0,1055 Desempenho minimo com o cimento Portland
2 100

S

= - ______ L _ -
o

a

o

= 80

£

o

g 60

3

(=]

<

c

8 40

£

(5]

4]

©

3

g 20

<
=

0
REF 0,06% (GRAF) 0,15% (GRAF)

Fonte: Autor, (2022).

4.4 Efeito da sustentabilidade, salde e seguranca frente aos compdsitos
cimenticios a base de grafeno

A utilizacdo de nanomateriais a base de carbono como o grafeno, pode
melhorar as propriedades fisicas, mecéanicas e mineralogicas dos compdsitos
cimenticios, bem como promover a funcionalidade inteligente dos materiais. Estudos
referentes a sustentabilidade, salde e seguranca frente a utilizacdo dos materiais a
base de grafeno ainda sao limitados. Uma avaliagéo do ciclo de vida frente ao impacto
ambiental dos compasitos cimenticios com diferentes percentuais de grafeno puro, foi
realizada recentemente por Papanikolaou, Arena e Al-Tabbaa (2019).

Os pesquisadores relataram que a producao de 1 kg de grafeno corresponde a
producdo de 0,17 kg didéxido de carbono (CO2). Esse resultado foi inferior quando
comparado com a fabricagdo do aglomerante, pois a producéo de 1 kg de cimento
Portland corresponde a 0,86 kg (COz2). Os resultados indicaram que a utilizagéo do
grafeno puro ndo causa tanto impacto ambiental e, além disso, pode ser utilizado
como um aditivo quimico nano-reforcado para minimizar a emissdo de gases na

atmosfera durante a producao do cimento Portland.
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Papanikolaou, Al-Tabbaa e Goisis (2019), revelaram que 0s nanomateriais
podem ter um efeito negativo quanto a saude humana forem inalados ou ingeridos,
pois 0 mesmo possui um grande percentual de materiais pulverulentos. No processo
de construgcdo e demolicdo de algum empreendimento, utilizando materiais
cimenticios a base de grafeno, a presenca de nanoparticulas pode ser mais efetiva
guanto ao contato com o ser humano. As nanoparticulas de grafeno possuem um
processo dificil para a remocao do corpo humano e podem ter efeitos negativos nos
pulmdes e no sistema cardiovascular.

Pesquisas futuras quanto a toxicologia dos nanomateriais, principalmente a
base de carbono, sdo necessarias para investigar os efeitos das particulas de grafeno
na saude humana, levando em consideracédo abordagens e procedimentos cautelosos
para controlar os potenciais riscos.

A seguir, pode-se observar um resumo contemplando os resultados gerais das
analises fisico-mecéanicas dos compdsitos argamassados, onde 0s mesmos estao
apresentados no (Quadro 27). Os resultados contendo setas verde indicam valores
gue demostram 0s impactos positivos sobre as argamassas produzidas e as setas
vermelhas apresentam impactos negativos, devido a utilizacdo de diferentes teores

de grafeno multicamadas na matriz cimenticia.

Quadro 27 — Tendéncia comparativa dos resultados fisicos e mecanicos.

Ensaios realizados 0,03%* | 0,06%* | 0,09%* | 0,12%* | 0,15%*

indice de consisténcia (flowtable)

Resisténcia a compresséao axial (MPa)

Resisténcia a tracdo na flexdo (MPa)

Absorcédo de agua por capilaridade (g/cm?)

Absorcédo de agua por imersao (A%)

indice de vazios (Iv%)

Densidade de massa (g/cm3)

Propagacédo de onda ultrassénica (m/s)

Médulo de elasticidade (GPa)

e P e e N L =
- | | | ) (o) | = (=
- ) (e | | | | | [ |
- (=) (=) (e | | | | | o)
- ) o () | | | | [ )

indice de atividade pozolanica (IAP%)

* Variacdo percentual dos teores de grafeno puro em relacéo a massa do aglomerante.

Fonte: Autor, (2022).
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CONSIDERACOES FINAIS

Nanomateriais sdo compostos que possuem propriedades especificas que

podem melhorar o desempenho dos materiais a base de cimento aplicados a industria

da construcao civil. Nesta dissertacéo, diferentes teores de grafeno foi incorporado na

matriz cimenticia dos compositos argamassados, com a finalidade de compreender

0s comportamentos fisicos, quimicos e mecéanicos quanto a durabilidade do material.

As principais conclusdes obtidas diante deste estudo foram:

Materiais com menores granulometrias podem auxiliar no processo de
preenchimento dos vazios presentes na matriz cimenticia de um composto.
Entretanto, teores altos de materiais pulverulentos podem acelerar o processo
de hidratacdo e, consequentemente, propiciar microfissuras;

As microfissuras podem se propagar devido as vibragcbes mecanicas
decorrente de uma forga atuante;

Os compésitos argamassados foram analisados a partir do (DRX) para
identificar as fases cristalograficas, onde percebeu-se que a formacdo da
portlandita (CaOH):, etringita (Art) e silicato tricalcico (C3S) sdo componentes
gue incidem no processo de hidratacdo do cimento Porland. Essas fases
espectrais sdo evidenciadas em 20 = 29,5,

A adicéo de nanoparticulas de grafeno incide no aumento da formacao de géis
de silicato de calcio hidratado (C — S — H);

Maiores superficies especificas detém de um maior consumo de agua que, por
sua vez, aumenta a temperatura exotérmica que ndo sao benéficas para os
compasitos cimenticios, pois acelera o processo de retracdo do material;
Elementos quimicos como oxido de aluminio (Al203), 6xido de célcio (CaO) e
oxido de ferro (Fe20sr) apresentam 71,94%, 64,82% e 27,65% em massa
presentes nos materiais base de cimento;

A partir do (MEV) foi possivel detectar que as misturas de referéncia possuem
cristais de (C—S —H) bem definidos, além de conter “florestas” de etringita;
observou-se também a formacdo de microfissuras devido ao processo de
hidratacédo e temperatura exotérmica,

A utilizacdo de 0,06% de grafeno na matriz do composto cimenticio possibilitou

uma estrutura interna mais densa e com vazios menos visiveis a uma distancia
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de trabalho de 15,96 mm, além de apresentar a formacdo de carbonato de
calcio (CaCOs). Esse comportamento pode melhorar a estrutura interna do
material promovendo melhores resultados mecanicos;

Para as misturas contendo 0,09% de grafeno, observou-se que o processo de
hidratacdo ocorreu de forma mais rapida, pois é visivel a formacéao de etringita,
flocos de ligagbes carbono-hidrogénio (C — H) e portlandita Ca(OH)2 bem
definida;

Diante do ensaio do (MEV) com analise de energia dispersiva foi possivel
detectar que em todas as misturas, a presenca de carbono era diretamente
proporcional ao aumento do teor de nanoparticulas de grafeno;

A utilizacdo de maiores teores de grafeno na matriz cimenticia incide na
aglomeracdo ou dispersdo do nanomaterial, mas a presenca dos hidratos
contidos no cimento Portland, reage com as microparticulas tornando-as mais
enrugadas, o que minimiza o0 processo de microfissuracdo por um evento
chamado interbloqueio, formado por ligagdes fortes (C = C);

Quanto ao ensaio de (FTIR) percebeu-se que todos os compadsitos cimenticios
tiveram comportamentos semelhantes quanto a banda de absorcéo vibracional,
pois apresentaram a formacéo de grupos funcionais como (Si — O). O grafeno
puro ndo foi detectado, devido ao processo de decomposicdo para formar
dioxido de carbono (CO2) e ligagbes carbono oxigénio (C — O);

Notou-se que as ligagbes de hidrogénio dificultam a formacdo da portlandita
pertencente ao grupo funcional dos silicatos. Esse comportamento dar-se-a
através da formacdao de géis de (C—S—H) coordenados pelos grupos funcionais
de (Si — O) e calcita (CO3)3;

Maiores teores de nanoparticulas de grafeno podem aumentar o teor de
monocalcico, dos quais bloqueiam os poros do material em processo de
hidratagc&o, o que resulta na perda de resisténcia a compressao axial e a tracao
na flexao;

A decomposigao dos hidratos formados pelos grupos: (C—-S —H), (C—-H) e
Ca(OH)s, sdo decompostos em 3 (trés) faixas de temperaturas: a primeira (150
°C a 200 °C), pela evaporacédo da agua adsorvida, (C — S — H) e etringita; a
segunda (430 °C a 520 °C), decorre da decomposicao da portlandita; a terceira

(700 °C e 800 °C), pela decomposicéo do carbonato de célcio;
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A decomposicédo térmica do silicato de calcio hidratado (C — S — H), pode ser
dividida em duas principais etapas: perda de agua constituinte entre as
camadas a 400 °C e, perda de (AQC) no intervalo de 500 °C e 1000 °C
causando a quebra das cadeias formadas por silicatos e, consequentemente
cristalizacdo do (C — S — H) em silicato dicalcico (C2S);

Todos os compdésitos cimenticios tiveram espalhamento semelhante variando
entre 141 mm e 160 mm, devido a relacéo (a/c) utilizada de 0,48;

Dentre as andlises realizadas, observou-se que as misturas contendo 0,06%
de nanoparticulas de grafeno proporcionaram um aumento a resisténcia a
compressao aos 28 dias de, aproximadamente, 15% quando comparados as
misturas de (REF), sendo este considerado um valor “6timo”;

No que diz respeito as argamassas com teores de 0,06% de grafeno, observou-
se um bom comportamento aos 7 e 28 dias de analise, onde apresentaram
resisténcia a tragéo na flexéo de 4,37 MPa e 7,51 MPa, respectivamente, sendo
estas, 18% e 28% maior quando comparada aos compoésitos de referéncia;
Misturas que possuem teores acima de 0,06%, resultam numa maior dispersao
das particulas e, sobretudo, no reempilhamento das camadas/ folhas do
nanomaterial, os tornando mais espessos. Essa configuracdo potencializa o
atrito interfacial, diminui as ligacdes moleculares através da friccdo e, além
disso, diminui a resisténcia a tragdo na flexao;

As misturas de referéncia apresentaram uma absorcdo de agua por
capilaridade maior quando comparados com as outras misturas contendo
teores de grafeno puro. Os resultados mostraram que em 72 h,
aproximadamente 1,05 g/cm? de agua foi absorvida, ou seja, 33% maior
guando comparadas com as misturas com 0,15% de grafeno;

Os compositos cimenticios contendo 0,15% de grafeno apresentaram 6,8% de
absorcéo de agua por imersao, ou seja, 51% inferior quando comparados com
as misturas de referéncia. Esse comportamento dar-se-a devido o “efeito
parede” causado pelas microparticulas que se dispersam em direcéo a regido
externa do corpo-de-prova, formando uma pelicula superficial mais espessa e
mais firme a migracao de fluidos ou agentes agressivos;

Foi possivel observar que, quanto maior o indice de vazios, menor a densidade

de massa. Para tanto, os compdsitos cimenticios com teores de 0,15% de
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(GRAF), obtiveram resultados médios satisfatorios de 2,25 kg/ms3, bem proximo
aos resultados dos compdésitos com 0,12% de grafeno. Estes foram melhores
frente aos resultados de referéncia;

Os resultados deste estudo visam uma capacidade promissora na utilizacdo do

grafeno puro fabricado industrialmente através do método de esfoliagdo mecanica,

bem como utiliza-lo como uma adicdo quimica em compdsitos cimenticios. Desta

forma, as caracteristicas fisicas, quimicas e mecéanicas do nanomaterial pode

melhorar as propriedades dos materiais da industria da construcao civil, levando em

consideracao a durabilidade e funcionalidade.

5.1

Sugestdes para pesquisas futuras

Analisar o comportamento do grafeno puro com diferentes tamanhos de
particulas para compreender o processo de dispersao;

Utilizar nanoparticulas de grafeno em materiais cimenticios como o concreto
armado no aspecto da durabilidade;

Avaliar o comportamento fisico-mecanico dos compositos contendo teores de
grafeno em idades mais avancadas de hidratacao;

Realizar uma andlise comparativa comportamental dos compdsitos cimenticios
com diferentes relacdes agua/cimento (a/c) e com maiores teores de grafeno;
Avaliar e determinar a capacidade pozolanica do material utilizando o método
Chapelle modificado;

Estudar o comportamento das matrizes cimenticias contendo diferentes teores
de grafeno, frente aos ataques de agentes agressivos como ions cloreto,
diéxido de carbono e reacfes alcalis-agregado (RAA);

Realizar um estudo comparativo utilizando nanoparticulas de grafeno e outras
adi¢bes quimicas como metacaulim e silica ativa;

Analisar o comportamento dos compdsitos cimenticios utilizando técnicas
microestruturais como Espectroscopia no UV-Vis-NIR, Espectroscopia Raman
e Espectroscopia de for¢a atébmica;

Analisar o comportamento do material quanto ao ensaio de tomografia

ultrassoénica;
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e Avaliar o comportamento do nanomaterial dopado com outras solu¢cdes ou
composi¢cdes quimicas, aprofundando no aspecto de saude humana e
sustentabilidade;

e Avaliar e quantificar os efeitos fisicos e quimicos, levando em consideragéo sua
representatividade ao ser aplicado;

e Realizar um estudo aprofundado quanto a analise de custo e viabilidade
econOmica da utilizagdo do nanomaterial em larga escala comparado com o0s

materiais amplamente utilizados na construcao civil.



183

REFERENCIAS

ABNT — ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS. NBR NM 14: Cimento
Portland — Andlise quimica — Método de arbitragem para determinacéo de dioxido de
silicio, 6xido férrico, 6xido de aluminio, éxido de célcio e 6xido de magnésio. Rio de
Janeiro, 2012.

. NBR NM 15: Cimento Portland — andlise quimica — determinacao de residuo
insolavel/ trioxido de enxofre. Rio de Janeiro, 2012.

. NBR NM 18: Cimento Portland — analise quimica — determinacdo de perda

ao fogo. Rio de Janeiro, 2012.

. NBR NM 20: Cimento Portland — andlise quimica — determinacéo de anidrico

de carbono por gasometria. Rio de Janeiro, 2012.

. NBR NM 23: Cimento Portland — Determinacdo da massa especifica. Rio de
Janeiro, 1998.

. NBR NM 43: Cimento Portland — Determinacdo da pasta de consisténcia
normal. Rio de Janeiro, 2003.

. NBR NM 46: Agregados: Determinacdo do material fino que passa atraves

da peneira 75 micrometros, por lavagem. Rio de Janeiro, 2003.

. NBR NM 53: Cimento Portland e outros materiais em p6 — Determinacéo de

massa especifica. Rio de Janeiro, 2003.

. NBR NM 76: Cimento Portland — Determinacéo da finura pelo método de

permeabilidade ao ar (Blaine). Rio de Janeiro, 1998.

. NBR NM 248: Agregados — Determinacdo da composi¢cdo granulométrica.
Rio de Janeiro, 2003.



184

. NBR 5736: Cimento Portland pozolanico. Rio de Janeiro, 2018.

. NBR 5738: Concreto —Procedimento para moldagem e cura dos corpos-de-

prova. Rio de Janeiro, 2015.

. NBR 5739: Concreto — Ensaio de compressao em corpos de prova cilindrico.
Rio de Janeiro, 2018.

. NBR 5752: Materiais pozolanicos — Determinac¢éo do indice de desempenho

com cimento Portland aos 28 dias. Rio de Janeiro, 2014.

. NBR 6118: Estruturas De Concreto Armado — Procedimento. Rio de Janeiro,
2014.

. NBR 6457:. Amostras de solo — Preparacéo para ensaios de compactacao e

ensaios de caracterizag&o. Rio de Janeiro, 2016.

. NBR 6474: Cimento Portland e outros materiais em pé — Determinacdo da

massa especifica. Rio de Janeiro, 2001.

. NBR 7211: Agregado para concreto — Especificagédo. Rio de Janeiro, 2009.

. NBR 7215: Cimento — Determinagdo da resisténcia a compresséo. Rio de
Janeiro, 2019.

. NBR 7222: Concreto e argamassa — Determinacdo da resisténcia a tracao

por compressao diametral de corpos de prova cilindrico. Rio de Janeiro, 2011.

.NBR 7251: Agregado em estado solto — Determina¢cdo da massa unitaria. Rio
de Janeiro, 2008.

NBR 8802: Concreto endurecido — Determinacdo da velocidade de

propagacao de onda ultrassonica. Rio de Janeiro, 2019.



185

. NBR 9975: Fresa de topo com haste cilindrica. Rio de Janeiro, 2011.

.NBR 9778: Argamassa e concretos endurecidos — Determinacéo da absorcao

de 4gua, indice de vazios e massa especifica. Rio de Janeiro, 2005.

. NBR 9779: Argamassa e concreto endurecidos — Determinacéo da absorcao

de agua por capilaridade. Rio de Janeiro, 2012.

. NBR 11582: Cimento Portland — Determinacdo da expansibilidade Le
Chatelier. Rio de Janeiro, 2018.

. NBR 13275: Argamassa para assentamento e revestimento de paredes e
tetos — Determinacédo do indice de consisténcia. Rio de Janeiro, 2016.

. NBR 13279: Argamassa para assentamento e revestimento de paredes e
tetos — Determinacdo da resisténcia a tracdo na flexdo e a compresséo. Rio de
Janeiro, 2005.

. NBR 15630: Argamassa para assentamento e revestimento de paredes e
tetos — Determinac¢do do modulo de elasticidade dindmico através da propagacédo de
onda ultrassonica. Rio de Janeiro, 2008.

. NBR 16605: Cimento Portland e outros materiais em p6 — Determinagéo da

massa especifica. Rio de Janeiro, 2017.

. NBR 16607: Cimento Portland — Determinacdo dos tempos de pega. Rio de
Janeiro, 2017.

ABOUSNINA, R.; MANALO, A.; FERDOUS, W.; LOKUGE, W; BENABED, B.; AL-
JABRI, K. S. Characteristics, strength development and microstructure of cement
mortar containing oil-contaminated sand. Construction and Building Materials,
[S.L.], V. 252, p. 119155, ago. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.119155.


http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.119155

186

ABOLHASANI, A.; NAZARPOUR, H.; DEHESTANI, M. Effects of silicate impurities on
fracture  behavior and microstructure of calTcium aluminate cement
concrete. Engineering Fracture Mechanics, [S.L.], v. 242, p. 107446, fev. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.engfracmech.2020.107446.

AGOSTINHO, L. B.; ALEXANDRE, C.P.; SILVA, E. F.; TOLEDO FILHO, R. D.
Rheological study of Portland cement pastes modified with superabsorbent polymer
and nanosilica. Journal of Building Engineering, [S.L.], v. 34, p. 102024, fev. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.jobe.2020.102024.

ALBIAJAWI, M. |.; EMBONG, R.; MUTHUSAMY, K. An overview of the utilization and
method for improving pozzolanic performance of agricultural and industrial wastes in
concrete. Materials Today: Proceedings, [S.L.], v. 48, p. 778-783, 2022. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.matpr.2021.02.260.

ALQAHTANI, F. K.; ABOTALEB, I. S.; HARB, S. L. Study of Green Lightweight
Aggregates in Construction. Sustainability, [S.L.], v. 13, n. 3, p. 1395, 29 jan. 2021.
MDPI AG. http://dx.doi.org/10.3390/su13031395.

AL-MANSOORI, T.; DULAIMI, A.; SHANBARA, H. K.; MUSA, S. S. Marshall
Parameters of Hot Mix Asphalt with Variable Filler Types and Aggregate
Gradations. lop Conference Series: Materials Science and Engineering, [S.L.], V.
1090, n. 1, p. 012038, 1 mar. 2021. IOP Publishing. http://dx.doi.org/10.1088/1757-
899x/1090/1/012038.

AN, S.; JOSHI, B; YARIN, A. L.; SWIHART, M. T.; YOON, S. S. Supersonic Cold
Spraying for Energy and Environmental Applications: one :step scalable coating
technology for advanced micro : and nanotextured materials. Advanced Materials,

[S.L], W 32, n. 2, p. 1905028, 20  nov. 2019.  Wiley.
http://dx.doi.org/10.1002/adma.201905028.

ANDRADE-NETO, J. S.; LATORRE, A. G.; KIRCHHEIM, A. P. Effects of sulfates on

the hydration of Portland cement — A review. Construction and Building Materials,


http://dx.doi.org/10.1016/j.engfracmech.2020.107446
http://dx.doi.org/10.1016/j.jobe.2020.102024
http://dx.doi.org/10.1016/j.matpr.2021.02.260
http://dx.doi.org/10.3390/su13031395
http://dx.doi.org/10.1088/1757-899x/1090/1/012038
http://dx.doi.org/10.1088/1757-899x/1090/1/012038
http://dx.doi.org/10.1002/adma.201905028

187

[S.L.], V. 279, p. 122428, abr. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122428.

AMIN, M.; TAYEH, B. A.; AGWA, |. S. Investigating the mechanical and microstructure
properties of fibre-reinforced lightweight concrete under elevated temperatures. Case
Studies in Construction Materials, [S.L.], v. 13, n. 1, p. 00459, dez. 2020. Elsevier
BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cscm.2020.e00459.

ASADI, |.; SHAFIGH, P.; HASHEMI, M.; AKHIANI, A. R.; MAGHFOURI, M.; SAJADI,
B.; MAHYUDDIN, N.; ESFANDIARI, M.; TALEBI, H. R.; METSELAAR, H. S. C.
Thermophysical properties of sustainable cement mortar containing oil palm boiler
clinker (OPBC) as a fine aggregate. Construction and Building Materials, [S.L.], v.
268, p. 121091, jan. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121091.

AZEVEDO, A.; MATOS, P.; MARVILA, M.; SAKATA, R.; SILVESTRO, L.; GLEIZE, P.;
BRITO, J. Rheology, Hydration, and Microstructure of Portland Cement Pastes
Produced with Ground Acai Fibers. Applied Sciences, [S.L.], v. 11, n. 7, p. 3036, 29
mar. 2021. MDPI AG. http://dx.doi.org/10.3390/app11073036.

ASFORA, V. K. Fluorescéncia de Raios-X por dispersdo de energia aplicada a
caracterizacao de tijolos de sitios histéricos de Pernambuco. 105 f. Dissertacao
(Mestrado) — Curso de Ciéncias Nucleares, Departamento de Energia Nuclear,

Universidade Federal de Pernambuco, Recife, 2010.

AUSILI, A.; SANCHEZ, M.; GOMEZ-FERNANDEZ, J. C. Attenuated total reflectance
infrared spectroscopy: a powerful method for the simultaneous study of structure and
spatial orientation of lipids and membrane proteins. Biomedical Spectroscopy and
Imaging, [S.L.], v. 4, n. 2, p. 159-170, 2015. IOS Press. http://dx.doi.org/10.3233/bsi-
150104.

BADEA, C.; BEDE, A.; ARDELEAN, I. The effect of silica fume on early hydration of
white Portland cement via fast field cycling-NMR relaxometry. Aip Conference
Proceedings, [S.L.], p. 1, 2017. Author(s). http://dx.doi.org/10.1063/1.5018283.


http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122428
http://dx.doi.org/10.1016/j.cscm.2020.e00459
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121091
http://dx.doi.org/10.3390/app11073036
http://dx.doi.org/10.3233/bsi-150104
http://dx.doi.org/10.3233/bsi-150104
http://dx.doi.org/10.1063/1.5018283

188

BAOMIN, W.; SHUANG, D. Effect and mechanism of graphene nanoplatelets on
hydration reaction, mechanical properties and microstructure of cement
composites. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 228, p. 116720, dez.
2019. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.116720.

BARBOZA-CHAVEZ, A. C.; GOMEZ-ZAMORANO, L. Y.; ACEVEDO-DAVILA, Jorge
L. Synthesis and Characterization of a Hybrid Cement Based on Fly Ash, Metakaolin
and Portland Cement Clinker. Materials, [S.L.], v. 13, n. 5, p. 1084, 29 fev. 2020. MDPI
AG. http://dx.doi.org/10.3390/mal13051084.

BATUECAS, E.; LIENDO, F.; TOMMASI, T.; BENSAID, S.; DEORSOLA, F.A.; FINO,
D. Recycling CO2 from flue gas for CaCOs nanoparticles production as cement filler: a
life cycle assessment. Journal of CO2 Utilization, [S.L.], v. 45, p. 101446, mar. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.jcou.2021.101446.

BENHELAL, E.; SHAMSAEI, E.; RASHID, M. I. Challenges against CO2 abatement
strategies in cement industry: a review. Journal of Environmental Sciences, [S.L.],
v. 104, p. 84-101, jun. 2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/].jes.2020.11.020.

BENTZ, D. P.; SNYDER, K. A. Protected paste volume in concrete. Extension to
internal curing using saturated lightweight fine aggregate. Cement and Concrete
Research v(29), pag. 1863-1867, 1999.

BLEICHER, L.; SASAKI, J. M. Introducédo a Difracdo de Raios-X em Cristais.
Universidade Federal do Ceara, pag. 1-20, setembro, 2000.

BORGES, A. L.; SOARES, S. M.; FREITAS, T. O. G.; OLIVEIRA JUNIOR, A,
FERREIRA, E. B.; FERREIRA, F. G. F. Evaluation of the Pozzolanic Activity of Glass
Powder in Three Maximum Grain Sizes. Materials Research, [S.L.], v. 24, n. 4, p. 1,
2021. FapUNIFESP (SciELO). http://dx.doi.org/10.1590/1980-5373-mr-2020-0496.

BRIKI, Y.; ZAJAC, M.; HAHA, M. B.; SCRIVENER, K. Impact of limestone fineness on
cement hydration at early age. Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 147, p.
106515, set. 2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2021.106515.


http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.116720
http://dx.doi.org/10.3390/ma13051084
http://dx.doi.org/10.1016/j.jcou.2021.101446
http://dx.doi.org/10.1016/j.jes.2020.11.020
http://dx.doi.org/10.1590/1980-5373-mr-2020-0496

189

BRIXI, N. K.; SAIL, L.; BEZZAR, A. Application of ascorbic acid as green corrosion
inhibitor of reinforced steel in concrete pore solutions contaminated with
chlorides. Journal of Adhesion Science and Technology, [S.L.], p. 1-24, 13 ago.
2021. Informa UK Limited. http://dx.doi.org/10.1080/01694243.2021.1962090.

BRUNELLO, V.; CORTI, C.; SANSONETTI, A.; TEDESCHI, C.; RAMPAZZI, L. Non-
invasive FTIR study of mortar model samples: comparison among innovative and
traditional techniques. The European Physical Journal Plus, [S.L.], v. 134, n. 6, p. 1,
jun. 20109. Springer Science and Business Media LLC.
http://dx.doi.org/10.1140/epjp/i2019-12667-1.

CAl, R.; TIAN, Z.; YE, H.; HE, Z.; TANG, S. The role of metakaolin in pore structure
evolution of Portland cement pastes revealed by an impedance approach. Cement
and Concrete Composites, [S.L.], v. 119, p. 103999, maio 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.103999.

CAMBRAIA, L. V.Cortes Cristalograficos em Grafeno Catalisado por
Nanoparticulas Termicamente Ativadas. 80 f. Dissertacdo (Mestrado) — Curso de

Fisica, Universidade Federal de Minas Gerais, Belo Horizonte, 2013.

CALLISTER, W.; RETHWISCH, D. Materials science and engineering: an
Introduction, 72 edicdo. New York: John Wiley & Sons, 2018.

CASCUDO, O. O controle da corrosao de armaduras em concreto: inspecao e
técnicas eletroquimicas. 12 ed. Goiania: Editora UFG, 1997. 237p.

CENTURIONEL, S. L. Influéncia das caracteristicas das matérias-primas no
processo de sinterizacdo do clinquer Portland. Dissertacéo de Mestrado — Instituto
de Geociéncias, Universidade de S&o Paulo, 1993.

CHEN, B.; KUZNIK, F.; HORGNIES, M.; JOHANNES, K.; MORIN, V.; GENGEMBRE,
E. Physicochemical properties of ettringite/meta-ettringite for thermal energy storage:
review. Solar Energy Materials and Solar Cells, [S.L.], v. 193, p. 320-334, maio
2019. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.solmat.2018.12.013.


http://dx.doi.org/10.1080/01694243.2021.1962090
http://dx.doi.org/10.1140/epjp/i2019-12667-1
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.103999
http://dx.doi.org/10.1016/j.solmat.2018.12.013

190

CHEN, B.; HORGNIES, M.; HUET, B.; MORIN, V.; JOHANNES, K.; KUZNIK, F.
Comparative kinetics study on carbonation of ettringite and meta-ettringite based
materials. Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 137, p. 106209, nov. 2020.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106209.

CHEN, G.; YANG, M.; XU, L.; ZHANG, Y.; WANG, Y. Graphene Nanoplatelets Impact
on Concrete in Improving Freeze-Thaw Resistance. Applied Sciences, [S.L.], v. 9, n.
17, p. 3582, 1 set. 2019. MDPI AG. http://dx.doi.org/10.3390/app9173582.

CHEN, Z. X.; CHU, S. H.; LEE, Y. S.; LEE, H. S. Coupling effect of y-dicalcium silicate
and slag on carbonation resistance of low carbon materials. Journal of Cleaner
Production, [S.L.], v. 262, p. 121385, jul. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/}.jclepro.2020.121385.

CHEN, Y.; HAN, X.; HU, X.; LI, Q. Design of concrete fracture property by average
aggregate size. Cement and Concrete Composites, [S.L.], v. 122, p. 104105, set.
2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.104105.

CHEN, Z.; LEE, Y.; CHO, H.; LEE, H.; LIM, S. Improvement in Carbonation Resistance
of Portland Cement Mortar Incorporating y-Dicalcium Silicate. Advances in Materials
Science and Engineering, [S.L.], v. 2019, p. 1-10, 5 ago. 2019. Hindawi Limited.
http://dx.doi.org/10.1155/2019/9856734.

CHENG, S.; GE, K.; SUN, T.; SHUI, Z.; CHEN, X.; LU, J-X. Pozzolanic activity of
mechanochemically and thermally activated coal-series kaolin in cement-based
materials. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 299, p. 123972, set. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123972.

CHENG, S.; SHUI, Z.; GAO, X.; YU, R.; SUN, T.; GUO, C.; HUANG, Y. Degradation
mechanisms of Portland cement mortar under seawater attack and drying-wetting
cycles. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 230, p. 116934, jan. 2020.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.116934.


http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106209
http://dx.doi.org/10.3390/app9173582
http://dx.doi.org/10.1016/j.jclepro.2020.121385
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.104105
http://dx.doi.org/10.1155/2019/9856734
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123972
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.116934

191

CHO, B. H.; CHUNG, W.; NAM, B. H. Molecular Dynamics Simulation of Calcium-
Silicate-Hydrate for Nano-Engineered Cement Composites — A
Review. Nanomaterials, [S.L.], v. 10, n. 11, p. 2158, 29 out. 2020. MDPI AG.
http://dx.doi.org/10.3390/nan010112158.

CHU, D. C.; KLEIB, J.; AMAR, M.; BENZERZOUR, M.; ABRIAK, N-E. Determination
of the degree of hydration of Portland cement using three different approaches:
scanning electron microscopy (sem-bse) and thermogravimetric analysis (TGA). Case
Studies in Construction Materials, [S.L.], v. 15, p. 00754, dez. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cscm.2021.e00754.

CLAVERIE, J.; WANG, Q.; KAMALI-BERNARD, S.; BERNARD, F. Assessment of the
reactivity and hydration of Portland cement clinker phases from atomistic simulation: a
critical review. Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 154, p. 106711, abr. 2022.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2022.106711.

COSENTINO, |I.; LIENDO, F.; ARDUINO, M.; RESTUCCIA, L.; BENSAID, S,
DEORSOLA, F.; FERRO, G. A. Nano CaCOs particles in cement mortars towards
developing a circular economy in the cement industry. Procedia Structural Integrity,
[S.L.], V. 26, p. 155-165, 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.prostr.2020.06.019.

CRAIPEAU, T.; PERROT, A.; TOUSSAINT, F.; HUET, B.; LECOMPTE, T. Mortar pore
pressure prediction during the first hours of cement hydration. Cement and Concrete
Composites, [S.L.], v. 119, p. 103998, maio 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.103998.

GRUSZCZYnSKI, M.; LENART, M. Durability of mortars modified with the addition of
amorphous aluminum silicate and silica fume. Theoretical and Applied Fracture
Mechanics, [S.L.], v. 107, p. 102526, jun. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/].tafmec.2020.102526.

CUESTA, A.; SANTACRUZ, I.; LATORRE, A. G.; DAPIAGGI, M.; ZEA-GARCIA, J. D.;
ARANDA, M. A. G. Local structure and Ca/Si ratio in (C — S — H) gels from hydration


http://dx.doi.org/10.3390/nano10112158
http://dx.doi.org/10.1016/j.cscm.2021.e00754
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2022.106711
http://dx.doi.org/10.1016/j.prostr.2020.06.019
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.103998
http://dx.doi.org/10.1016/j.tafmec.2020.102526

192

of blends of tricalcium silicate and silica fume. Cement and Concrete Research,
[S.L.], V. 143, p. 106405, maio 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2021.106405.

CUI, X.; SUN, S.; HAN, B.; YU, X.; OUYANG, J.; ZENG, S.; OU, J. Mechanical, thermal
and electromagnetic properties of nanographite platelets modified cementitious
composites. Composites Part A: Applied Science and Manufacturing, [S.L.], v. 93, p.
49-58, fev. 2017. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.compositesa.2016.11.017.

DALAL, S. P.; DALAL, P. Experimental Investigation on Strength and Durability of
Graphene Nanoengineered Concrete. Construction and Building Materials, [S.L.],
V. 276, p. 122236, mar. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.122236.

DEDAVID, B. A.; GOMES, C. I; MACHADO, G. Microscopia Eletrénica de
Varredura Microscopia Eletronica de Varredura: aplicacdes e preparacdao de
amostras. Porto Alegre: Editpucrs, 2007. 60 p.

DENER, M.; KARATAS, M.; MOHABBI, M. Sulfate resistance of alkali-activated
slag/Portland cement mortar produced with lightweight pumice
aggregate. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 304, p. 124671, out. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.124671.

DENG, H.; HE, Z. Interactions of sodium chloride solution and calcium silicate hydrate
with different calcium to silicon ratios: a molecular dynamics study. Construction and
Building Materials, [S.L.], v. 268, p. 121067, jan. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121067.

DJERBI, A. Effect of recycled coarse aggregate on the new interfacial transition zone
concrete. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 190, p. 1023-1033, nov.
2018. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2018.09.180.

DONDI, G.; MAZZOTTA, F.; LANTIERI, C.; CUPPI, F.; VIGNALI, V.; SANGIOVANNI,
C. Use of Steel Slag as an Alternative to Aggregate and Filler in Road


http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2021.106405
http://dx.doi.org/10.1016/j.compositesa.2016.11.017
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.122236
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.124671
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121067
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2018.09.180

193

Pavements. Materials, [S.L.], v. 14, n. 2, p. 345, 12 jan. 2021. MDPI AG.
http://dx.doi.org/10.3390/mal14020345.

DONG, P.; ALLAHVERDI, A.; ANDREI, C. M.; BASSIM, N. D. Liquid cell transmission
electron microscopy reveals (C — S — H) growth mechanism during Portland cement
hydration. Materials, [S.L.], v. 22, p. 101387, maio 2022. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/].mtla.2022.101387.

DOND, G.; MAZZOTTA, F.; LANTIERI, C.; CUPPI, F.; VIGNALI, V.; SANGIOVANNI,
C. Use of Steel Slag as an Alternative to Aggregate and Filler in Road
Pavements. Materials, [S.L.], v. 14, n. 2, p. 345, 12 jan. 2021. MDPI AG.
http://dx.doi.org/10.3390/mal14020345.

DORN, T.; BLASK, O.; STEPHAN. Acceleration of cement hydration — A review of the
working mechanisms, effects on setting time, and compressive strength development
of accelerating admixtures. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 323, p.
126554, mar. 2022. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2022.126554.

DU, H.; PANG, S. D. Dispersion and stability of graphene nanoplatelet in water and its
influence on cement composites. Construction and Building Materials, [S.L.], v.
167, p. 403-413, abr. 2018. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2018.02.046.

DU, H.; GAO, H. J.; PANG, S. D. Improvement in concrete resistance against water
and chloride ingress by adding graphene nanoplatelet. Cement and Concrete
Research, [S.L.], v. 83, p. 114-123, maio 2016. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2016.02.005.

DU, H.; PANG, S. D. Enhancement of barrier properties of cement mortar with
graphene nanoplatelet. Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 76, p. 10-19, out.
2015. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2015.05.007.

DUNG, N.T.; HAY, R.; LESIMPLE, A.; CELIK, K.; UNLUER, C. Influence of CO:

concentration on the performance of MgO cement mixes. Cement and Concrete


http://dx.doi.org/10.3390/ma14020345
http://dx.doi.org/10.1016/j.mtla.2022.101387
http://dx.doi.org/10.3390/ma14020345
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2022.126554
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2018.02.046
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2016.02.005
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2015.05.007

194

Composites, [S.L.], v. 115, p. 103826, jan. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2020.103826.

FADA, R.; SHAHGHOLI, M.; KARIMIAN, M. Improving the mechanical properties of
strontium nitrate doped dicalcium phosphate cement nanoparticles for bone repair
application. Ceramics International, [S.L.], v. 47, n. 10, p. 14151-14159, maio 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.ceramint.2021.02.002.

FANG, G.; WANG, Q.; ZHANG, M. Micromechanical analysis of interfacial transition
zone in alkali-activated fly ash-slag concrete. Cement and Concrete Composites,
[S.L.], V. 119, p. 103990, maio 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.103990.

FENG, W.; DONG, Z.; JIN, Y.; CUI, H. Comparison on micromechanical properties of
interfacial transition zone in concrete with iron ore tailings or crushed gravel as
aggregate. Journal of Cleaner Production, [S.L.], v. 319, p. 128737, out. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/}.jclepro.2021.128737.

GAMAL, H. A.; EL-FEKY, M. S.; ALHARBI, Y. R.; ABADEL, A. A.; KOHAIL, M.
Enhancement of the Concrete Durability with Hybrid Nano Materials. Sustainability,
[S.L], v. 13, n. 3, p. 1373, 28 jan. 2021. MDPI AG.
http://dx.doi.org/10.3390/su13031373.

GAO, Y.; GU, Y.; MU, S.; JIANG, J.; LIU, J. The Multifractal Property of Heterogeneous
Microstructure in Cement Paste. Fractals, [S.L.], v. 29, n. 02, p. 2140006, 16 fev. 2021.
World Scientific Pub Co Pte Lt. http://dx.doi.org/10.1142/s0218348x21400065.

GARCIA-LODEIRO, I.; GORACCI, G.; DOLADO, J. S.; BLANCO-VARELA, M. T.
Mineralogical and microstructural alterations in a portland cement paste after an
accelerated decalcification process. Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 140,
p. 106312, fev. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106312.


http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2020.103826
http://dx.doi.org/10.1016/j.ceramint.2021.02.002
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.103990
http://dx.doi.org/10.1016/j.jclepro.2021.128737
http://dx.doi.org/10.3390/su13031373
http://dx.doi.org/10.1142/s0218348x21400065
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106312

195

GASTALDI, D.; BERTOLA, F.; IRICO, S.; PAUL, G.; CANONICO, F. Hydration
behavior of cements with reduced clinker factor in mixture with sulfoaluminate
binder. Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 139, p. 106261, jan. 2021. Elsevier
BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106261.

GENCEL, O.; KARADAG, O.; OREN, O. H.; BILIR, T. Steel slag and its applications in
cement and concrete technology: a review. Construction and Building Materials,
[S.L.], V. 283, p. 122783, maio 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122783.

GHAZIZADEH, S.; HANEIN, T.; PROVIS, J. L.; MATSCHEI, T. Estimation of standard
molar entropy of cement hydrates and clinker minerals. Cement and Concrete
Research, [S.L], v. 136, p. 106188, out. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106188.

GOPALAM, J.; GIRI, J. P.; PANDA, M. Effect of filler on bituminous base layer
containing recycled concrete aggregates. International Journal of Transportation
Science and Technology, [S.L.], v. 9, n. 3, p. 239-248, set. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/}.ijtst.2020.04.002.

GU, Y.; MARTIN, R-P.; METALSSI, O. O.; FEN-CHONG, T.; DANGLA, P. Pore size
analyses of cement paste exposed to external sulfate attack and delayed ettringite
formation. Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 123, p. 105766, set. 2019.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2019.05.011.

GU, J.; UNJOH, S. Image processing methodology for detecting delaminations using
infrared thermography in CFRP-jacketed concrete members by infrared
thermography. Composite Structures, [S.L.], v. 270, p. 114040, ago. 2021. Elsevier
BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.compstruct.2021.114040.

GUQ, B.; XIONG, Y.; CHEN, W.; SASLOW, S. A.; KOZAI, N.; OHNUKI, T.; DABO, I.;
SASAKI, K. Spectroscopic and first-principles investigations of iodine species

incorporation into ettringite: implications for iodine migration in cement waste


http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106261
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122783
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106188
http://dx.doi.org/10.1016/j.ijtst.2020.04.002
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2019.05.011
http://dx.doi.org/10.1016/j.compstruct.2021.114040

196

forms. Journal of Hazardous Materials, [S.L.], v. 389, p. 121880, maio 2020. Elsevier
BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.jhazmat.2019.121880.

GUO, Y.; ZHANG, T.; DU, J.; WANG, C.; WEI, J.; YU, Q. Evaluating the chloride
diffusion coefficient of cement mortars based on the tortuosity of pore structurally-
designed cement pastes. Microporous and Mesoporous Materials, [S.L.], v. 317, p.
111018, abr. 2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.micromeso0.2021.111018.

HAMADA, H. M.; ALATTAR, A. A.; YAHAYA, F. M.; MUTHUSAMY, K.; TAYEH, B. A.
Mechanical properties of semi-lightweight concrete containing nano-palm oil clinker
powder. Physics and Chemistry of the Earth, Parts A/B/C, [S.L.], v. 121, p. 102977,
fev. 2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.pce.2021.102977.

HORSAKULTHAI, V. Effect of recycled concrete powder on strength, electrical
resistivity, and water absorption of self-compacting mortars. Case Studies in
Construction Materials, [S.L.], v. 15, p. 00725, dez. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cscm.2021.e00725.

HUO, J-H; PENG, Z-H; YANG, S-S. Novel cement slurry containing micro-
encapsulated phase change materials: characterization, application and mechanism
analysis. International Journal of Energy Research, [S.L.], v. 44, n. 6, p. 4235-4248,
maio 2020. Wiley. http://dx.doi.org/10.1002/er.5095.

HAY, R.; CELIK, K. Hydration, carbonation, strength development and corrosion
resistance of reactive MgO cement-based composites. Cement and Concrete
Research, [S.L], v. 128, p. 105941, fev. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2019.105941.

HE, W.; LIAO, G. Effects of nano-C-S-H seed crystal on early-age hydration process
of Portland cement. Fullerenes, Nanotubes and Carbon Nanostructures, [S.L.], p.
1-8, 18 jun. 2021. Informa UK Limited.
http://dx.doi.org/10.1080/1536383x.2021.1940969.


http://dx.doi.org/10.1016/j.jhazmat.2019.121880
http://dx.doi.org/10.1016/j.micromeso.2021.111018
http://dx.doi.org/10.1016/j.pce.2021.102977
http://dx.doi.org/10.1016/j.cscm.2021.e00725
http://dx.doi.org/10.1002/er.5095
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2019.105941
http://dx.doi.org/10.1080/1536383x.2021.1940969

197

HERNANDEZ, N.; LIZARAZO-MARRIAGA, J.; RIVAS, M. A. Petrographic
characterization of Portlandite crystal sizes in cement pastes affected by different
hydration environments. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 182, p. 541-
549, set. 2018. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2018.06.142.

HIRSCH, T.; LU, Z.; STEPHAN, D. Effect of different sulphate carriers on Portland
cement hydration in the presence of triethanolamine. Construction and Building
Materials, [S.L.], v. 294, p. 123528, ago. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123528.

HO, V. D.; NG, C-T.; COGHLAN, C. J.; GOODWIN, A.; GUCKIN, C. M. C;
OZBAKKALOGLU, T.; LOSIC, D. Electrochemically produced graphene with ultra
large  particles enhances mechanical properties of Portland cement
mortar. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 234, p. 117403, fev. 2020.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.117403.

HOMORO, O.; MICHEL, M.; BARANGER, T.N. Pull-out response of glass yarn from
ettringite matrix: effect of pre-impregnation and embedded length. Composites
Science and Technology, [S.L.], v. 170, p. 174-182, jan. 2019. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.compscitech.2018.11.045.

HOU, P.; MUZENDA, T. R.; LI, Q.; CHEN, H.; KAWASHIMA, S.; SUI, T.; YONG, H;
XIE, N.; CHENG, X. Mechanisms dominating thixotropy in limestone calcined clay
cement (LC3). Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 140, p. 106316, fev. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106316.

HU, J.; LIU, P.; HUANG, Q.; QIAN, Z.; LUO, S. Research on interfacial zone failure of
asphalt mixture mixed with recycled aggregates. Construction and Building
Materials, [S.L.], v. 319, p. 126113, fev. 2022. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.126113.

HU, X.; SHI, C.; LI, J.; WU, Z. Chloride migration in cement mortars with ultra-low water
to binder ratio. Cement and Concrete Composites, [S.L.], v. 118, p. 103974, abr.
2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.103974.


http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2018.06.142
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123528
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.117403
http://dx.doi.org/10.1016/j.compscitech.2018.11.045
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106316
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.126113
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.103974

198

IMPERIALE, A.; DEMALDENT, E. A macro-element strategy based upon spectral finite
elements and mortar elements for transient wave propagation modeling. Application to
ultrasonic testing of laminate composite materials. International Journal for
Numerical Methods in Engineering, [S.L.], v. 119, n. 10, p. 964-990, 14 maio 2019.
Wiley. http://dx.doi.org/10.1002/nme.6080.

IONASHIRO, M. G. Principios basicos da termogravimetria e andlise térmica

diferencial/ calorimetria exploratoria diferencial. Giz Editorial, Sdo Paulo, 2014.

JAFARI-SADEGHI, V.; GARCIA-PEREZ, A.; CANDELO, E.; COUTURIER, J.
Exploring the impact of digital transformation on technology entrepreneurship and
technological market expansion: the role of technology readiness, exploration and
exploitation. Journal of Business Research, [S.L.], v. 124, p. 100-111, jan. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/).jbusres.2020.11.020.

JEBLI, M.; JAMIN, F.; PELISSOU, C.; LHOPITAL, E.; YOUSSOUFI, M. S.
Characterization of the expansion due to the delayed ettringite formation at the cement
paste-aggregate interface. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 289, p.
122979, jun. 2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122979.

JIA, J-Y.; GU, X-L. Effects of coarse aggregate surface morphology on aggregate-
mortar interface strength and mechanical properties of concrete. Construction and
Building Materials, [S.L.], v. 294, p. 123515, ago. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123515.

JIAN, S.; GAO, W.; LV, Y.; TAN, H.; LI, X.; LI, B.; HUANG, W. Potential utilization of
copper tailings in the preparation of low heat cement clinker. Construction and
Building Materials, [S.L.], v. 252, p. 119130, ago. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.119130.

JIN, S.; ZHOU, J.; ZHAO, X.; SUN, L. Quantitative relationship between pore size
distribution and compressive strength of cementitious materials. Construction and
Building Materials, [S.L.], v. 273, p. 121727, mar. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121727.


http://dx.doi.org/10.1002/nme.6080
http://dx.doi.org/10.1016/j.jbusres.2020.11.020
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122979
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123515
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.119130
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121727

199

JING, G.; YE, Z.; LU, X.; HOU, P. Effect of graphene nanoplatelets on hydration
behaviour of Portland cement by thermal analysis. Advances in Cement Research,
[S.L], v. 29, n. 2, p. 6370, fev. 2017. Thomas Telford Ltd.
http://dx.doi.org/10.1680/jadcr.16.00087.

JOHN, E.; MATSCHEI, T.; STEPHAN, D. Nucleation seeding with calcium silicate
hydrate — A review. Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 113, p. 74-85, nov.
2018. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2018.07.003.

JORDAN, M.; JORDA, J.; PARDO, F.; MONTERO, M. Mineralogical Analysis of
Historical Mortars by FTIR. Materials, [S.L.], v. 12, n. 1, p. 55, 24 dez. 2018. MDPI
AG. http://dx.doi.org/10.3390/mal12010055.

JUEYENDAH, S.; LEZGY-NAZARGAH, M.; ESKANDARI-NADDAF, H.; EMAMIAN, S.
A. Predicting the mechanical properties of cement mortar using the support vector
machine approach. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 291, p. 123396,
jul. 2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123396.

KAISH, A. B. M. A.; ODIMEGWU, T. C.; ZAKARIA, |.; ABOOD, M. M. Effects of
different industrial waste materials as partial replacement of fine aggregate on strength
and microstructure properties of concrete. Journal of Building Engineering, [S.L.],
V. 35, p. 102092, mar. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/.jobe.2020.102092.

KALETA, A.; GRZESZCZYK, S. The Influence of Chosen Factors on the Rheological
Properties of Cement Paste. Procedia Engineering, [S.L.], v. 108, p. 568-574, 2015.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.proeng.2015.06.179.

KANG, X.; ZHU, X.; LIU, J.; SHU, X.; HUANG, Y.; QIAN, J. Dissolution and
precipitation behaviours  of graphene oxide / tricalcium silicate
composites. Composites Part B: Engineering, [S.L.], v. 186, p. 107800, abr. 2020.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.compositesb.2020.107800.


http://dx.doi.org/10.1680/jadcr.16.00087
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2018.07.003
http://dx.doi.org/10.3390/ma12010055
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123396
http://dx.doi.org/10.1016/j.jobe.2020.102092
http://dx.doi.org/10.1016/j.proeng.2015.06.179
http://dx.doi.org/10.1016/j.compositesb.2020.107800

200

KARA, I. B. Dogal ve kalsine pilekinin karakterizasyonu, puzolanik aktivitesi ve ¢imento
harcglarinin mekanik 6zelliklerine etkisi. [S.L.], p. 1, 26 jul. 2021. Journal of the Faculty
of Engineering and Architecture of Gazi University.
http://dx.doi.org/10.17341/gazimmfd.903255.

KAVAZ, E.; ARMOOSH, S.R.; PERISANOGLU, U.; AHMADI, N.; OLTULU, M. Gamma
ray shielding effectiveness of the Portland cement pastes doped with brass-copper: an
experimental study. Radiation Physics and Chemistry, [S.L.], v. 166, p. 108526, jan.
2020. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.radphyschem.2019.108526.

KE, G.; ZHANG, J.; LIU, Y.; XIE, S. Pore characteristics of calcium sulfoaluminate
cement paste with impact of supplementary cementitious materials and water to binder
ratio. Powder Technology, [S.L.], v. 387, p. 146-155, jul. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.powtec.2021.04.027.

KEWALRAMANI, M.; KHARTABIL, A. Porosity Evaluation of Concrete Containing
Supplementary Cementitious Materials for Durability Assessment through Volume of
Permeable Voids and Water Immersion Conditions. Buildings, [S.L.], v. 11, n. 9, p.
378, 25 ago. 2021. MDPI AG. http://dx.doi.org/10.3390/buildings11090378.

KHANDELWAL, S.; RHEE, K. Y. Evaluation of pozzolanic activity, heterogeneous
nucleation, and microstructure of cement composites with modified bentonite
clays. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 323, p. 126617, mar. 2022.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2022.126617.

KIPKEMBOI, B.; ZHAO, T.; MIYAZAWA, S.; SAKAI, E.; NITO, N.; HIRAO, H. Effect of
CsS content of clinker on properties of fly ash cement concrete. Construction and
Building Materials, [S.L.], v. 240, p. 117840, abr. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.117840.

KOGUT, K.; GORECKI, J.; BURMISTRZ, P. Opportunities for reducing mercury
emissions in the cement industry. Journal of Cleaner Production, [S.L.], v. 293, p.
126053, abr. 2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/}.jclepro.2021.126053.


http://dx.doi.org/10.17341/gazimmfd.903255
http://dx.doi.org/10.1016/j.radphyschem.2019.108526
http://dx.doi.org/10.1016/j.powtec.2021.04.027
http://dx.doi.org/10.3390/buildings11090378
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2022.126617
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.117840
http://dx.doi.org/10.1016/j.jclepro.2021.126053

201

KRISHNAN, M.; MANIKANDAN, R.; THENMUHIL, D. Effect of heat treatment and
zircon addition on the properties of low-cement castables based on recycled alumina
grog. Ceramics International, [S.L.], v. 47, n. 3, p. 3430-3443, fev. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.ceramint.2020.09.188.

KRISHNYA, S.; YODA, Y.; ELAKNESWARAN, Y. A two-stage model for the prediction
of mechanical properties of cement paste. Cement and Concrete Composites, [S.L.],
V. 115, p. 103853, jan. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2020.103853.

KROUR, H.; TRAUCHESSEC, R.; LECOMTE, A.; DILIBERTO, C.; BARNES-DAVIN,
L.; BOLZE, B.; DELHAY, A. Incorporation rate of recycled aggregates in cement raw
meals. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 248, p. 118217, jul. 2020.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.118217.

KRUGER, P.; KOSSUTE, A. F.; CHINELATTO, A. S. A.; PEREIRA, E. Influéncia do
teor de material pulverulento. Ceramica, [S.L.], v. 66, n. 380, p. 507-515, dez. 2020.
FapUNIFESP (SciELO). http://dx.doi.org/10.1590/0366-69132020663802976.

KRYSTEK, M.; PAKULSKI, D.; PATRONIAK, V.; GORSKI, M.; SZOJDA, L.
CIESIELSKI, A.; SAMORI, P. High-Performance Graphene-Based Cementitious
Composites. Advanced Science, [S.L.], v. 6, n. 9, p. 1801195, 7 mar. 2019. Wiley.
http://dx.doi.org/10.1002/advs.201801195.

KUMAR, A.; WALDER, B. J.; MOHAMED, A. K.; HOFSTETTER, A.; SRINIVASAN, B.;
ROSSINI, A. J.; SCRIVENER, K.; EMSLEY, L.; BOWEN, P. The Atomic-Level
Structure of Cementitious Calcium Silicate Hydrate. The Journal of Physical
Chemistry C, [S.L.], v. 121, n. 32, p. 17188-17196, 7 jul. 2017. American Chemical
Society (ACS). http://dx.doi.org/10.1021/acs.jpcc.7b024309.

KUZIELOVA, E.; SLANY, M.; SEMLISKA, M.; MASILKO, J.; PALOU, M. Tchingnabé.
Phase Composition of Silica Fume — Portland Cement Systems Formed under
Hydrothermal Curing Evaluated by FTIR, XRD, and TGA. Materials, [S.L.], v. 14, n.
11, p. 2786, 24 maio 2021. MDPI AG. http://dx.doi.org/10.3390/mal4112786.


http://dx.doi.org/10.1016/j.ceramint.2020.09.188
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2020.103853
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.118217
http://dx.doi.org/10.1590/0366-69132020663802976
http://dx.doi.org/10.1002/advs.201801195
http://dx.doi.org/10.1021/acs.jpcc.7b02439
http://dx.doi.org/10.3390/ma14112786

202

LE, J-L.; DU, H.; PANG, S. D. Use of 2D Graphene Nanoplatelets (GNP) in cement
composites for structural health evaluation. Composites Part B: Engineering, [S.L.],
V. 67, p. 555-563, dez. 2014. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j].compositesb.2014.08.005.

LEE, C.; WEI, X.; KYSAR, J. W.; HONE, J. Measurement of the Elastic Properties and
Intrinsic Strength of Monolayer Graphene. Science, [S.L.], v. 321, n. 5887, p. 385-388,
18 jul. 2008. American Association for the Advancement of Science (AAAS).
http://dx.doi.org/10.1126/science.1157996.

LEl, J.; LAW, W. W.; YANG, E-H. Effect of calcium hydroxide on the alkali-silica
reaction of alkali-activated slag mortars activated by sodium hydroxide. Construction
and Building Materials, [S.L.], v. 272, p. 121868, fev. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121868.

LI, H.; DING, S.; ZHANG, L.; OUYANG, J.; HAN, B. Rheological behaviors of cement
pastes with multi-layer graphene. Construction and Building Materials, [S.L.], v.
269, p. 121327, fev. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121327.

LI, Y.; DONG, S.; AHMED, R.; ZHANG, L.; HAN, B. Improving the mechanical
characteristics of well cement using botryoid hybrid nano-carbon materials with proper
dispersion. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 270, p. 121464, fev. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121464.

LI, F.; LIU, L.; LIU, K.; ZHENG, A.; LIU, J. Investigation on waterproof mechanism and
micro-structure of cement mortar incorporated with silicane. Construction and
Building Materials, [S.L.], v. 239, p. 117865, abr. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.117865.

LI, L.; LIU, W.; YOU, Q.; CHEN, M.; ZENG, Q.; ZHOU, C.; ZHANG, M. Relationships
between microstructure and transport properties in mortar containing recycled ceramic
powder. Journal of Cleaner Production, [S.L.], v. 263, p. 121384, ago. 2020. Elsevier
BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.jclepro.2020.121384.


http://dx.doi.org/10.1016/j.compositesb.2014.08.005
http://dx.doi.org/10.1126/science.1157996
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121868
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121327
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121464
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.117865
http://dx.doi.org/10.1016/j.jclepro.2020.121384

203

LI, J.; ZHANG, W.; XU, K.; MONTEIRO, P. J. M. Fibrillar calcium silicate hydrate seeds
from hydrated tricalcium silicate lower cement demand. Cement and Concrete
Research, [S.L], v. 137, p. 106195, nov. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106195.

LI, H.; WANG, Z.; SUN, R.; HUANG, F.; YI, Z.; YUAN, Z.; WEN, J.; LU, L.; YANG, Z.
Effect of different lithological stone powders on properties of cementitious
materials. Journal of Cleaner Production, [S.L.], v. 289, p. 125820, mar. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/}.jclepro.2021.125820.

LI, K.; XU, L.; STROEVEN, P.; SHI, C. Water permeability of unsaturated cementitious
materials: a review. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 302, p. 124168,
out. 2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.124168.

LI, M.; SHI, J. Review on micropore grade inorganic porous medium based form stable
composite phase change materials: preparation, performance improvement and
effects on the properties of cement mortar. Construction and Building Materials,
[S.L.], V. 194, p. 287-310, jan. 2019. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2018.10.222.

LI, P.; LI, W.; SUN, Z.; SHEN, L.; SHENG, D. Development of sustainable concrete
incorporating seawater: a critical review on cement hydration, microstructure and
mechanical strength. Cement and Concrete Composites, [S.L.], v. 121, p. 104100,
ago. 2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.104100.

LI, P.; LI, W.; YU, T.; QU, F.; TAM, V. W. Y. Investigation on early-age hydration,
mechanical properties and microstructure of seawater sea sand cement
mortar. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 249, p. 118776, jul. 2020.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.118776.

LI, W.; QIN, J.; YI, Y. Carbonating MgO for treatment of manganese- and cadmium-
contaminated soils. Chemosphere, [S.L.], v. 263, p. 128311, jan. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/].chemosphere.2020.128311.


http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106195
http://dx.doi.org/10.1016/j.jclepro.2021.125820
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.124168
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2018.10.222
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.118776
http://dx.doi.org/10.1016/j.chemosphere.2020.128311

204

LI, X.; PEDANO, M. S.; LI, S.; SUN, Z.; JEANNEAU, C.; ABOUT, |.; HAUBEN, E.;
CHEN, Z.; VAN LANDUYT, K.; VAN MEERBEEK, B. Preclinical effectiveness of an
experimental tricalcium silicate cement on pulpal repair. Materials Science and
Engineering: C, [S.L.], v. 116, p. 111167, nov. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/].msec.2020.111167.

LI, Z.; JIN, Z.; WANG, P.; ZHAO, T. Corrosion mechanism of reinforced bars inside
concrete and relevant monitoring or detection apparatus: a review. Construction and
Building Materials, [S.L.], v. 279, p. 122432, abr. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122432.

LI, J.; ZHANG, W.; MONTEIRO, P. J. M. Structure and Intrinsic Mechanical Properties
of Nanocrystalline Calcium Silicate Hydrate. Acs Sustainable Chemistry &
Engineering, [S.L.], v. 8, n. 33, p. 12453-12461, 28 jul. 2020. American Chemical
Society (ACS). http://dx.doi.org/10.1021/acssuschemeng.0c03230.

LI, G.; ZHANG, L. W. Microstructure and phase transformation of graphene-cement
composites under high temperature. Composites Part B: Engineering, [S.L.], v. 166,
p. 86-94, jun. 2019. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.compositesb.2018.11.127.

LI, J.; GAO, T.; LUO, J. Superlubricity of Graphite Induced by Multiple Transferred
Graphene Nanoflakes. Advanced Science, [S.L.], v. 5, n. 3, p. 1700616, 3 jan. 2018.
Wiley. http://dx.doi.org/10.1002/advs.201700616.

LIMA, A. M.; FARIA, G. S.; FLORES, J. O. H.; CRUZ, L. R. O.; PINHEIRO, W. A.
Avaliacdo do Tamanho de Cristalito em Oxido de Grafeno por Diferentes
Técnicas. In: 72° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 17° ENEMET -
Encontro Nacional de Estudantes de Engenharia MetallUrgica, de Materiais e de Minas,
Séo Paulo. Anais... ABMWEEK, 2017. p. 553-558.

LIMA, C. P. F.; CORDEIRO, G. C. Evaluation of corn straw ash as supplementary
cementitious material: effect of acid leaching on its pozzolanic activity. Cement, [S.L.],
V. 4, p. 100007, jun. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cement.2021.100007.


http://dx.doi.org/10.1016/j.msec.2020.111167
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122432
http://dx.doi.org/10.1021/acssuschemeng.0c03230
http://dx.doi.org/10.1016/j.compositesb.2018.11.127
http://dx.doi.org/10.1002/advs.201700616
http://dx.doi.org/10.1016/j.cement.2021.100007

205

LIN, Y.; DU, H. Graphene reinforced cement composites: a review. Construction and
Building Materials, [S.L.], v. 265, p. 120312, dez. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.120312.

LINDEROTH, O.; WADSO, L.; JANSEN, D. Long-term cement hydration studies with
isothermal calorimetry. Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 141, p. 106344,
mar. 2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106344.

LIU, X.; FENG, P.; CAl, Y.; YU, X.; YU, C.; RAN, Q. Carbonation behavior of calcium
silicate hydrate (C-S-H): its potential for CO2 capture. Chemical Engineering
Journal, [S.L], v. 431, p. 134243, mar. 2022. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.ce}.2021.134243.

LIU, B.; QIN, J.; SHI, J.; JIANG, J.; WU, X.; HE, Z. New perspectives on utilization of:
math xmlins. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 272, p. 121660, fev.
2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121660.

LIU, H.; YU, Y.; LIU, H.; JIN, J.; LIU, S. Hybrid effects of nano-silica and graphene
oxide on mechanical properties and hydration products of oil well
cement. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 191, p. 311-319, dez. 2018.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2018.10.029.

LIU, C.; HUANG, X.; WU, Y-Y.; DENG, X.; ZHENG, Z. The effect of graphene oxide
on the mechanical properties, impermeability and corrosion resistance of cement
mortar containing mineral admixtures. Construction and Building Materials, [S.L.],
V. 288, p. 123059, jun. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123059.

LIU, C.; ZHANG, M. Multiscale modelling of ionic diffusivity in unsaturated concrete
accounting for its hierarchical microstructure. Cement and Concrete Research,
[S.L.], V. 156, p. 106766, jun. 2022. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2022.106766.


http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.120312
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106344
http://dx.doi.org/10.1016/j.cej.2021.134243
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121660
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2018.10.029
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123059
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2022.106766

206

LIU, H.; LIN, H.; LIU, X.; WANG, J.; PANG, X.; CUIl, S.; KONG, X. Mechanism of
accelerated self-healing behavior of cement mortars incorporating triethanolamine:
carbonation of portlandite. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 308, p.
125050, nov. 2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.125050.

LIU, J.; FU, J.; YANG, Y.; GU, C. Study on dispersion, mechanical and microstructure
properties of cement paste incorporating graphene sheets. Construction and
Building Materials, [S.L.], v. 199, p. 1-11, fev. 2019. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2018.12.006.

LIU, J.; LIU, J.; FAN, X.; JIN, H.; ZHU, J.; HUANG, Z.; XING, F.; SUI, T. Experimental
analysis on water penetration resistance and micro properties of concrete: effect of
supplementary cementitious materials, seawater, sea-sand and water-binder
ratio. Journal of Building Engineering, [S.L.], v. 50, p. 104153, jun. 2022. Elsevier
BV. http://dx.doi.org/10.1016/}.jobe.2022.104153.

LIU, Q.; CHEN, Z.; YANG, Y. Model of the charged mosaic surface of the cement
particle based on the adsorption behavior of surfactants using ATR-FTIR
spectroscopy. Composites Part B: Engineering, [S.L.], v. 215, p. 108802, jun. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.compositesb.2021.108802.

LIU, X.; MA, B.; TAN, H.; GU, B.; ZHANG, T.; CHEN, P.; LI, H.; MEI, J. Effect of
aluminum sulfate on the hydration of Portland cement, tricalcium silicate and tricalcium
aluminate. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 232, p. 117179, jan. 2020.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.117179.

LIU, X.; FENG, P.; LI, W.; GENG, G.; HUANG, J.; GAO, Y.; MU, S.; HONG, J. Effects
of pH on the nano/micro structure of calcium silicate hydrate (C-S-H) under sulfate
attack. Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 140, p. 106306, fev. 2021. Elsevier
BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106306.

LIU, Z.; NI, W.; LI, Y.; BA, H.; LI, N.; JU, Y.; ZHAO, B.; JIA, G.; HU, W. The mechanism
of hydration reaction of granulated blast furnace slag-steel slag-refining slag-

desulfurization gypsum-based clinker-free cementitious materials. Journal of


http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.125050
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2018.12.006
http://dx.doi.org/10.1016/j.jobe.2022.104153
http://dx.doi.org/10.1016/j.compositesb.2021.108802
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.117179
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106306

207

Building Engineering, [S.L.], v. 44, p. 103289, dez. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.jobe.2021.103289.

LISBOA, P. S. A.; MACHADO, M. S.; BRANDES, R.; HENTGES, T. I.; VANIN, D. V.
F. The influence of microcrystalline cellulose on cement pastes early hydration
modulus of rupture. Materials Chemistry and Physics, [S.L.], v. 270, p. 124769, set.
2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/].matchemphys.2021.124769.

LOTFI-OMRAN, O.; SADRMOMTAZI, A.; NIKBIN, I. M. The influences of maximum
aggregate size and cement content on the mechanical and radiation shielding
characteristics of heavyweight concrete. Progress in Nuclear Energy, [S.L.], v. 121,
p. 103222, mar. 2020. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.pnucene.2019.103222.

LOTFI-OMRAN, O.; SADRMOMTAZI, A.; NIKBIN, I. M. A comprehensive study on the
effect of water to cement ratio on the mechanical and radiation shielding properties of
heavyweight concrete. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 229, p.
116905, dez. 2019. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.116905.

LOTHENBACH, B.; ZAJAC, M. Application of thermodynamic modelling to hydrated
cements. Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 123, p. 105779, set. 2019.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2019.105779.

LV, X.; LIN, Y.; CHEN, X.; SHI, Y.; LIANG, R.; WANG, R.; PENG, Z. Environmental
impact, durability performance, and interfacial transition zone of iron ore tailings utilized
as dam concrete aggregates. Journal of Cleaner Production, [S.L.], v. 292, p.
126068, abr. 2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/}.jclepro.2021.126068.

LYU, K.; SHE, W.; MIAO, C.; CHANG, H.; GU, Y. Quantitative characterization of pore
morphology in hardened cement paste via SEM-BSE image analysis. Construction
and Building Materials, [S.L.], v. 202, p. 589-602, mar. 2019. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.01.055.

MA, C.; WANG, F.; ZHOU, H.; JIANG, Z.; REN, W.; DU, Y. Effect of early-hydration

behavior on rheological properties of borax-admixed magnesium phosphate


http://dx.doi.org/10.1016/j.jobe.2021.103289
http://dx.doi.org/10.1016/j.matchemphys.2021.124769
http://dx.doi.org/10.1016/j.pnucene.2019.103222
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.116905
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2019.105779
http://dx.doi.org/10.1016/j.jclepro.2021.126068
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.01.055

208

cement. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 283, p. 122701, maio 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122701.

MA, Z.; YAO, Y.; LIU, Z.; WU, B.; WEN, Z. Effect of calcination and cooling conditions
on mineral compositions and properties of high-magnesia and low-heat Portland
cement clinker. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 260, p. 119907, nov.
2020. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.119907.

MA, S.; AKCA, A. H.; ESPOSITO, D.; KAWASHIMA, S. Influence of aqueous
carbonate species on hydration and carbonation of reactive MgO cement. Journal of
CO2 Utilization, [S.L.], v. 41, p. 101260, out. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.jcou.2020.101260.

MADDALENA, R.; TAHA, H.; GARDNER, D. Self-healing potential of supplementary
cementitious materials in cement mortars: sorptivity and pore
structure. Developments in the Built Environment, [S.L.], v. 6, p. 100044, maio
2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.dibe.2021.100044.

MAIEK, M.; LASICA, W.; KADELA, M.; KLUCZYnSKI, J.; DUDEK, D. Physical and
Mechanical Properties of Polypropylene Fibre-Reinforced Cement—Glass
Composite. Materials, [S.L.], v. 14, n. 3, p. 637, 30 jan. 2021. MDPI AG.
http://dx.doi.org/10.3390/mal14030637.

MAO, Y.; YU, S.; LI, P.; LIU, G.; OUYANG, S.; ZHU, Z.; ZHANG, P. A novel
magnesium-rich tricalcium aluminate for simultaneous removal of ammonium and
phosphorus: response surface methodology and mechanism
investigation. Environmental Research, [S.L.], v. 195, p. 110719, abr. 2021. Elsevier
BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.envres.2021.110719.

MARTIN, C. M.; SCARPONI, N. B.; VILLAGRAN, Y. A.; MANZANAL, D. G.; PIQUE,
T. M. Pozzolanic activity quantification of hollow glass microspheres. Cement and
Concrete Composites, [S.L.], v. 118, p. 103981, abr. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.103981.


http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122701
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.119907
http://dx.doi.org/10.1016/j.jcou.2020.101260
http://dx.doi.org/10.1016/j.dibe.2021.100044
http://dx.doi.org/10.3390/ma14030637
http://dx.doi.org/10.1016/j.envres.2021.110719
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.103981

209

MATALKAH, F.; SOROUSHIAN, P. Graphene nanoplatelet for enhancement the
mechanical properties and durability characteristics of alkali activated
binder. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 249, p. 118773, jul. 2020.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.118773.

MEDEIROS, M. G.; NADALETI, W. C.; ROCHA, J. C.; CHERIAF, M.; GLEISE, P. J.
P.; CASTILHOS, A. B. A cleaner material production by the incorporation of the
rockwool waste into Portland cement matrices. Journal of Cleaner Production, [S.L.],
V. 293, p. 126059, abr. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/}.jclepro.2021.126059.

MEI, K.; CHENG, X.; GU, T.; ZHENG, Y.; GONG, P.; LI, B.; ZHANG, C.; ZHANG, L.;
DAI, B. Effects of Fe and Al ions during hydrogen sulphide (H2S)-induced corrosion of
tetracalcium aluminoferrite (C4AF) and tricalcium aluminate (CsA). Journal of
Hazardous Materials, [S.L.], v. 403, p. 123928, fev. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.jhazmat.2020.123928.

MEI K.; CHENG, X.; PU, Y.; MA, Y.; GAO, X.; YU, Y.; ZHANG, C.; ZHUANG, J.; GUO,
X. Evolution of silicate structure during corrosion of tricalcium silicate (C3S) and
dicalcium silicate (C2S) with hydrogen sulphide (H2S). Corrosion Science, [S.L.], v.
163, p. 108301, fev. 2020. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.corsci.2019.108301.

MEHTA, P. K.; MONTEIRO, P. J. M. Concreto: microestrutura, propriedades e
materiais. Sao Paulo: IBRACON, 2008. 674 p

MEHTA, P. K.; MONTEIRO, P. J. M. Concreto: microestrutura, propriedades e
materiais. 22. ed. S&o Paulo: IBRACON, 2014.

MENCZEL, J. D.; PRIME, R. B. Thermal analisys of polymers: fundamentals and
applications. New Jersey, John Wiley and Sons, 2009.

MENEZES, R. M. R. O.; COSTA, L. M.; TAVARES, L. R. C.; BEZERRA, A. C. S,
AGUILAR, M. T. P. Efeito do teor de agua e tamanho de particula ha decomposicéo

térmica de pastas de cimento moidas. Matéria (Rio de Janeiro), [S.L.], v. 25, n. 1, p.


http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.118773
http://dx.doi.org/10.1016/j.jclepro.2021.126059
http://dx.doi.org/10.1016/j.jhazmat.2020.123928
http://dx.doi.org/10.1016/j.corsci.2019.108301

210

1, 2020. FapUNIFESP (SciELO). http://dx.doi.org/10.1590/s1517-
707620200001.0888.

MENG, M.; FRASH, L. P.; CAREY, J. W.; LI, W.; WELCH, N. J.; ZHANG, W. Cement
stress and microstructure evolution during curing in semi-rigid high-pressure
environments. Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 149, p. 106555, nov. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2021.106555.

MENG, W.; KHAYAT, K. H. Effect of graphite nanoplatelets and carbon nanofibers on
rheology, hydration, shrinkage, mechanical properties, and microstructure of
UHPC. Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 105, p. 64-71, mar. 2018. Elsevier
BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2018.01.001.

MENG, T.; YING, K.; HONG, Y.; XU, Q. Effect of different particle sizes of nano-SiO2
on the properties and microstructure of cement paste. Nanotechnology Reviews,
[S.L], v. 9, n. 1, p. 833-842, 1 jan. 2020. Walter de Gruyter GmbH.
http://dx.doi.org/10.1515/ntrev-2020-0066.

MIRO, M.; EIRAS, J.N.; POVEDA, P.; CLIMENT, M.4.;: RAMIS, J. Detecting cracks
due to steel corrosion in reinforced cement mortar using intermodulation generation of
ultrasonic waves. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 286, p. 122915, jun.
2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122915.

MORO, C.; FRANCIOSO, V.; VELAY-LIZANCOS, M. Madification of CO2 capture and
pore structure of hardened cement paste made with nano-TiO2 addition: influence of
water-to-cement ratio and COz exposure age. Construction and Building Materials,
[S.L.], V. 275, p. 122131, mar. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.122131.

MU, S.; YUE, J.; WANG, Y.; FENG, C. Electrical, Piezoresistive and Electromagnetic
Properties of Graphene Reinforced Cement Composites: a review. Nanomaterials,
[S.L], v. 11, n. 12, p. 3220, 27 nov. 2021. MDPI AG.
http://dx.doi.org/10.3390/nan011123220.


http://dx.doi.org/10.1590/s1517-707620200001.0888
http://dx.doi.org/10.1590/s1517-707620200001.0888
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2021.106555
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2018.01.001
http://dx.doi.org/10.1515/ntrev-2020-0066
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122915
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.122131
http://dx.doi.org/10.3390/nano11123220

211

MURUGAN, M.; SANTHANAM, M.; GUPTA, S. S.; PRADEEP, T.; SHAH, S. P.
Influence of 2D rGO nanosheets on the properties of OPC paste. Cement and
Concrete Composites, [S.L.], v. 70, p. 4859, jul. 2016. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2016.03.005.

NAPOLITANO, H. B.; CAMARGO, A, J.; MASCARENHAS, Y. P.; VENCATO, Y,;
LARIUCCI, C. Andlise da difracdo dos Raios-X. Revista Processos Quimicos, [S.L.],
v. 1, n. 1, p. 3545 2 jan. 2007. Revistas Processos Quimicos.
http://dx.doi.org/10.19142/rpq.v01i01.p35-45.2007.

NASCIMENTO, C. F. G.; DEMETRIO FILHO, A. A.; SILVA, T. M.; MONTEIRO, E. C.
B. Influence of the void ratio of cellular concrete on the corrosion of steel
reinforcement. Revista Alconpat, [S.L.], v. 12, n. 1, p. 76-97, 1 jan. 2022. Alconpat
Internacional. http://dx.doi.org/10.21041/ra.v12i1.507.

NASCIMENTO-DIAS, B. L.; OLIVEIRA, D. F.; ANJOS, M. J. A utilizacao e a relevancia
multidisciplinar da fluorescéncia de raios X. Revista Brasileira de Ensino de Fisica,
[SL], v. 39 n 4 p. 1, maio 2017. FapUNIFESP (SciELO).
http://dx.doi.org/10.1590/1806-9126-rbef-2017-0089.

NI, C.; WU, Q.; YU, Z.; SHEN, X. Hydration of Portland cement paste mixed with
densified silica fume: from the point of view of fineness. Construction and Building
Materials, [S.L.], v. 272, p. 121906, fev. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121906.

NI, T.; MA, W.; YANG, Y.; YU, J.; LIU, J.; JIANG, C.; GU, C. Interface reinforcement
and a new characterization method for pore structure of pervious
concrete. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 267, p. 121052, jan. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121052.

NIU, D.; ZHANG, S.; WANG, Y.; HONG, M.; LI, Z. Effect of temperature on the
strength, hydration products and microstructure of shotcrete blended with

supplementary cementitious materials. Construction and Building Materials, [S.L.],


http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2016.03.005
http://dx.doi.org/10.19142/rpq.v01i01.p35-45.2007
http://dx.doi.org/10.1590/1806-9126-rbef-2017-0089
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121906
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121052

212

V. 264, p. 120234, dez. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.120234.

NWANKWO, C. O.; BAMIGBOYE, G. O.; DAVIES, I. E.; MICHAELS, T. A. High volume
Portland cement replacement: a review. Construction and Building Materials, [S.L.],
V. 260, p. 120445, nov. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.120445.

OLIVEIRA, V. M.; SOUZA, F.; CRUZ, R.; PY, L. G.; KIRCHHEIM, A. P.; BRAGANCA,
S. R. Valorization of non-beneficiated clays as supplementary cementitious materials
in the production of cement-based mortar. Journal of Building Engineering, [S.L.],
V.42, p. 102474, out. 2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.jobe.2021.102474.

ORELLANA, J.; PASTOR, Y. Y.; CALLE, F.; PASTOR, J. Y. Influence of HRGO
Nanoplatelets on Behaviour and Processing of PMMA Bone Cement for
Surgery. Polymers, [S.L.], v. 13, n. 12, p. 2027, 21 jun. 2021. MDPI AG.
http://dx.doi.org/10.3390/polym13122027.

OZEN, M. Y.; DERUN, E. M. A comparative study: effects of different nanoparticles on
the properties of gold mine tailings containing cement mortars. Construction and
Building Materials, [S.L.], v. 202, p. 396-405, mar. 2019. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.01.042.

PADILLA-ENCINAS, P.; PALOMO, A.; BLANCO-VARELA, M. T.; FERNANDEZ-
CARRASCO, L.; FERNANDEZ-JIMENEZ, A. Monitoring early hydration of calcium
sulfoaluminate clinker. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 295, p.
123578, ago. 2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123578.

PAE, J.; ZHANG, Y.; POH, L. H.; MOON, J. Three-dimensional transport properties of
mortar with a high  water-to-cement ratio using X-ray computed
tomography. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 281, p. 122608, abr.
2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122608.


http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.120234
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.120445
http://dx.doi.org/10.1016/j.jobe.2021.102474
http://dx.doi.org/10.3390/polym13122027
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.01.042
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123578
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122608

213

PANG, L.; LIU, Z.; WANG, D.; AN, M. Review on the Application of Supplementary
Cementitious Materials in Self-Compacting Concrete. Crystals, [S.L.], v. 12, n. 2, p.
180, 26 jan. 2022. MDPI AG. http://dx.doi.org/10.3390/cryst12020180.

PAPANIKOLAOU, I.; AL-TABBAA, A.; GOISIS, M. An Industry Survey on the use of
Graphene-Reinforced Concrete for Self-Sensing Applications. International
Conference on Smart Infrastructure and Construction 2019 (ICSIC), [S.L.], p. 1,
jan. 2019. ICE Publishing. http://dx.doi.org/10.1680/icsic.64669.613.

PAPANIKOLAOU, I.; ARENA, N.; AL-TABBAA, A. Graphene nanoplatelet reinforced
concrete for self-sensing structures — A lifecycle assessment perspective. Journal of
Cleaner Production, [S.L.], v. 240, p. 118202, dez. 2019. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/}.jclepro.2019.118202.

PAPATZANI, S.; PAINE, K. Dispersed Inorganic or Organomodified Montmorillonite
Clay Nanoparticles for Blended Portland Cement Pastes: effects on microstructure and
strength. Nanotechnology in Construction, [S.L.], p. 131-139, 2015. Springer
International Publishing. http://dx.doi.org/10.1007/978-3-319-17088-6_16.

PARVAN, M-G.; VOICU, G.; BADANOIU, A-l; NICOARA, A-l; VASILE, E. CO2
Sequestration in the Production of Portland Cement Mortars with Calcium Carbonate
Additions. Nanomaterials, [S.L.], v. 11, n. 4, p. 875, 30 mar. 2021. MDPI AG.
http://dx.doi.org/10.3390/nan011040875.

PARK, S.; JEONG, Y.; MOON, J.; LEE, N. Hydration characteristics of calcium
sulfoaluminate (CSA) cement/portland cement blended pastes. Journal of Building
Engineering, [S.L], v. 34, p. 101880, fev. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.jobe.2020.101880.

PEI, J.; SHARMA, R.; JANG, J. G. Use of carbonated Portland cement clinkers as a
reactive or non-reactive aggregate for the production of cement mortar. Construction
and Building Materials, [S.L.], v. 319, p. 126070, fev. 2022. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.126070.


http://dx.doi.org/10.3390/cryst12020180
http://dx.doi.org/10.1680/icsic.64669.613
http://dx.doi.org/10.1016/j.jclepro.2019.118202
http://dx.doi.org/10.1007/978-3-319-17088-6_16
http://dx.doi.org/10.3390/nano11040875
http://dx.doi.org/10.1016/j.jobe.2020.101880
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.126070

214

PEKGOZ, M.; TEKIN, i. Microstructural investigation and strength properties of
structural lightweight concrete produced with Zeolitic tuff aggregate. Journal of
Building Engineering, [S.L.], v. 43, p. 102863, nov. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.jobe.2021.102863.

PENG, Y.; ZHAO, G.; QI, Y.; ZENG, Q. In-situ assessment of the water-penetration
resistance of polymer modified cement mortars by y-XCT, SEM and EDS. Cement
and Concrete Composites, [S.L.], v. 114, p. 103821, nov. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/].cemconcomp.2020.103821.

PITARCH, A. M.; REIG, L.; TOMAS, A. E.. FORCADA, G.; SORIANO, L.
BORRACHERO, M. V.; PAYA, J.; MONZO, J. M. Pozzolanic activity of tiles, bricks and
ceramic sanitary-ware in eco-friendly Portland blended cements. Journal of Cleaner
Production, [S.L.], v. 279, p. 123713, jan. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/}.jclepro.2020.123713.

POLITO, G. Corrosédo em estruturas de concreto armado: causas, mecanismos,
prevencdo e recuperacdo. Monografia (Aperfeicoamento/Especializacdo),
Especializagcdo em Construcao Civil — Escola de Engenharia da Universidade Federal

de Minas Gerais, Belo Horizonte, 2006.

POPOVA, A. N. Crystallographic analysis of graphite by X-Ray diffraction. Coke and
Chemistry, [S.L], v. 60, n. 9, p. 361-365, set. 2017. Allerton Press.
http://dx.doi.org/10.3103/s1068364x17090058.

POWDYAL, L.; ADHIKARI, K.; WON, M. Mechanical and Durability Properties of
Portland Limestone Cement (PLC) Incorporated with Nano Calcium Carbonate
(CaCOs). Materials, [S.L.], v. 14, n. 4, p. 905, 14 fev. 2021. MDPI AG.
http://dx.doi.org/10.3390/mal14040905.

PRADELLA, C. Avaliacdo do Desempenho Anticorrosivo de um Adesivo a Base
de Poliuretano Nanoestruturado com Montmorilonita para Aplicagdo em Ago

Carbono. 2021. Dissertacdo (Mestrado) - Curso de Engenharia de Processos e


http://dx.doi.org/10.1016/j.jobe.2021.102863
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2020.103821
http://dx.doi.org/10.1016/j.jclepro.2020.123713
http://dx.doi.org/10.3103/s1068364x17090058
http://dx.doi.org/10.3390/ma14040905

215

Tecnologias, Ciéncias Exatas e da Tecnologia, Universidade de Caxias do Sul, Caxias
do Sul, 2021.

Ql, X.; ZHANG, S.; WANG, T.; GUO, S.; REN, R. Effect of High-Dispersible Graphene
on the Strength and Durability of Cement Mortars. Materials, [S.L.], v. 14, n. 4, p. 915,
15 fev. 2021. MDPI AG. http://dx.doi.org/10.3390/mal14040915.

QIAN, R.; SHI, J.; LIU, C.; LIU, G.; LIU, Z.; SHE, W.; ZHANG, Y.; ZHANG, Y.; LIANG,
Y. Investigations on pore-structure in cementitious materials using gas intrusion
porosimetry. Measurement, [S.L.], v. 171, p. 108816, fev. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.measurement.2020.108816.

QURESHI, T. S.; PANESAR, D. K. Nano reinforced cement paste composite with
functionalized graphene and pristine graphene nanoplatelets. Composites Part B:
Engineering, [S.L.], v. 197, p. 108063, set. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.compositesb.2020.108063.

RAHMAN, F.; ADIL, W.; RAHEEL, M.; SABERIAN, M.; LI, J.; MAQSOOD, T.
Experimental investigation of high replacement of cement by pumice in cement mortar:
a mechanical, durability and microstructural study. Journal of Building Engineering,
[S.L.], V. 49, p. 104037, maio 2022. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.jobe.2022.104037.

RAMANA, M. V.; THYLA, P. R.; MAHENDRAKUMAR, N.; PRAVEENA, K. Selection of
resin and aggregates for particulate polymer concrete machine tool structures-A
review. Materials Today: Proceedings, [S.L.], p. 5, maio 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.matpr.2021.03.595.

RAMANIRAKA, M.; RAKOTONARIVO, S.; PAYAN, C.; GARNIER, V. Effect of
Interfacial Transition Zone on diffuse ultrasound in thermally damaged
concrete. Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 152, p. 106680, fev. 2022.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2021.106680.


http://dx.doi.org/10.3390/ma14040915
http://dx.doi.org/10.1016/j.measurement.2020.108816
http://dx.doi.org/10.1016/j.compositesb.2020.108063
http://dx.doi.org/10.1016/j.jobe.2022.104037
http://dx.doi.org/10.1016/j.matpr.2021.03.595
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2021.106680

216

RASHIDI, Y.; ROUDI, M. R. R.; KORAYEM, A. H.; SHAMSAEI, E. Investigation of
ultrasonication energy effect on workability, mechanical properties and pore structure
of halloysite nanotube reinforced cement mortars. Construction and Building
Materials, [S.L.], v. 304, p. 124610, out. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.124610.

RASTOGI, M.; MULLER, A.; HAHA, M, B.; SCRIVENER, K, L. The role of cavitation in
drying cementitious materials. Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 154, p.
106710, abr. 2022. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2022.106710.

REGO, A. C. A.,; CARDOSO, F. A,; PILEGGI, R. G. Ternary system Portland cement-
calcium aluminate cement-calcium sulfate applied to self-leveling mortar: a literature
review. Ceramica, [S.L.], v. 67, n. 381, p. 65-82, mar. 2021. FapUNIFESP (SciELO).
http://dx.doi.org/10.1590/0366-69132021673812929.

REHMAN, S. K. U.; KUMAROVA, S.; MEMON, S. A.; JAVED, M. D.; JAMEEL, M. A
Review of Microscale, Rheological, Mechanical, Thermoelectrical and Piezoresistive
Properties of Graphene Based Cement Composite. Nanomaterials, [S.L.], v. 10, n.
10, p. 2076, 21 out. 2020. MDPI AG. http://dx.doi.org/10.3390/nan010102076.

RISCOB, B.; SHAKIR, M.; SUNDAR, J. K.; NATARAJAN, S.; WAHAB, M. A;
BHAGAVANNARAYANA, G. Synthesis, growth Crystal structure and characterization
odf a newo organic material: grycine glutaric acid, Spectrochimica acta. Part A,

Molecular and biomolecular spectroscopy, 78, 543-548, 2011.

ROBALO, K.; CARMO, R.; COSTA, H.; JOLIO, E. Experimental study on the interface
between low cement recycled aggregates concrete and ultra-high durability
concrete. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 304, p. 124603, out. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.124603.

ROCHA, J. H. A.; VILLANUEVA, R. |. Identification and analysis of pathological defect
appearance in superstructures of reinforced-concrete bridges in Chapare region,
Bolivia. Dyna, [S.L.], v. 88, n. 216, p. 15-21, 22 fev. 2021. Universidad Nacional de
Colombia. http://dx.doi.org/10.15446/dyna.v88n216.88247.


http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.124610
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2022.106710
http://dx.doi.org/10.1590/0366-69132021673812929
http://dx.doi.org/10.3390/nano10102076
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.124603
http://dx.doi.org/10.15446/dyna.v88n216.88247

217

RODRIGUEZ, C.; TOBON, J. I. Influence of calcined clay/limestone, sulfate and clinker
proportions on cement performance. Construction and Building Materials, [S.L.], v.
251, p. 119050, ago. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.119050.

RODRIGUES, R.; GABOREAU, S.; GANCE, J.; IGNATIADIS, |.; BETELU, S.
Reinforced concrete structures: a review of corrosion mechanisms and advances in
electrical methods for corrosion monitoring. Construction and Building Materials,
[S.L.], V. 269, p. 121240, fev. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121240.

ROMERO, A. B. C.; FRANCISCA, F. M.; GIOMI, I. Hygrothermal properties of soil—
cement construction materials. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 313,
p. 125518, dez. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.125518.

SAJJAD, U.; SHEIKH, M. N.; HADI, M. N. S. Experimental study of the effect of
graphene on properties of ambient-cured slag and fly ash-based geopolymer paste
and mortar. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 313, p. 125403, dez.
2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.125403.

SANTANA-CARRILLO, J. L.; ORTEGA-ZAVALA, D. E.; BURCIAGA-DIAZ, O
ESCALANTE-GARCIA, J. I. Modified blended limestone-Portland cement binders:
evaluation of 4 different sodium silicates. Cement and Concrete Composites, [S.L.],
V. 118, p. 103935, abr. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/].cemconcomp.2021.103935.

SANTOS, A. A. M.; CORDEIRO, G. C. Investigation of particle characteristics and
enhancing the pozzolanic activity of diatomite by grinding. Materials Chemistry and
Physics, [S.L], v. 270, p. 124799, set. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/].matchemphys.2021.124799.

SANTOS, E. S.; GAMA, E. M.; FRANCA, R. S.; SOUZA, A. S.; MATOS, R. P.

Espectrometria de Fluorescéncia de Raios-X na Determinacdo de Espécies


http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.119050
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121240
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.125518
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.125403
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.103935
http://dx.doi.org/10.1016/j.matchemphys.2021.124799

218

Quimicas. Enciclopédia Biosfera: Centro Cientifico Conhecer, Minas Gerais, v. 9, n.
17, p. 1-20, dez. 2013.

SCRIVENER, K.; OUZIA, A.; JUILLAND, P.; MOHAMED, A. K. Advances in
understanding cement hydration mechanisms. Cement and Concrete Research,
[S.L.], V. 124, p. 105823, out. 2019. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2019.105823.

SEO, J.; KIM, S.; PARK, S.; YOON, H. N.; LEE, H. K. Carbonation of calcium
sulfoaluminate cement blended with blast furnace slag. Cement and Concrete
Composites, [S.L.], v. 118, p. 103918, abr. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/].cemconcomp.2020.103918.

SCHERB, S.; MAIER, M.; BEUNTNER, N.; THIENEL, K-C.; NEUBAUER, J. Reaction
kinetics during early hydration of calcined phyllosilicates in clinker-free model
systems. Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 143, p. 106382, maio 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2021.106382.

SHARMA, A.; SIROTIAK, T.; WANG, X.; TAYLOR, P.; ANGADI, P.; PAYNE, S.
Portland limestone cement for reduced shrinkage and enhanced durability of
concrete. Magazine of Concrete Research, [S.L.], v. 73, n. 3, p. 147-162, fev. 2021.
Thomas Telford Ltd. http://dx.doi.org/10.1680/jmacr.19.00165.

SHIRANI, S.; CUESTA, A.; MORALES-CANTERO, A.; LATORRE, A. G.; OLBINADO,
M. P.; ARANDA, M. A. G. Influence of curing temperature on belite cement hydration:
a comparative study with Portland cement. Cement and Concrete Research, [S.L.],
V. 147, p. 106499, set. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2021.106499.

SHUANG, D.; BAOMIN, W. Study on dispersion of graphene nanoplates and
rheological properties, early hydration of cement composites. Materials Research
Express, [S.L], v. 6, n. 9, p. 095086, 24 jul. 2019. I0OP Publishing.
http://dx.doi.org/10.1088/2053-1591/ab31ee.


http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2019.105823
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2020.103918
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2021.106382
http://dx.doi.org/10.1680/jmacr.19.00165
http://dx.doi.org/10.1088/2053-1591/ab31ee

219

SILVA, F. G. S.; JUNIOR, R. A. F.; SILVA, J. S.; PINTO, K. W.; ANDRADE, H. M. C,;
DWECK, J.; GONCALVES, J. P. Hydration of the equilibrium catalyst (Ecat) calcium
hydroxide system. J. Therm. Anal. Calorim. 120 (2) (2015) 1089-1098.

SIMONI, M.; HANEIN, T.; DUVALLET, T. Y.; JEWELL, R. B.; PROVIS, J. L;
KINOSHITA, H. Producing cement clinker assemblages in the system: cao-sio2-al203-
so3-cacl2-mgo. Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 144, p. 106418, jun. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2021.106418.

SINCLAIR, R. C.; SUTER, J. L.; COVENEY, P. V. Graphene — Graphene Interactions:
friction, superlubricity, and exfoliation. Advanced Materials, [S.L.], v. 30, n. 13, p.
1705791, 13 fev. 2018. Wiley. http://dx.doi.org/10.1002/adma.201705791.

SKOOG, D. A.; HOLLER, F. J.; NIEMAN, T. A. Principios de Analise Instrumental,
5a ed. Porto Alegre: Bookman, p. 31-36; p. 317-342, 2009.

SKOOG, D. A.; HOLLER, F. J.; CROUCH, S. R. Principios de analise instrumental.
62 ed. Santa Fé. Cengage Learning Editores, 2008.

SMIRNOVA, O.; KAZANSKAYA, L.; KOPLIK, J.; TAN, H.; GU, X. Concrete Based on
Clinker-Free Cement: selecting the functional wunit for environmental
assessment. Sustainability, [S.L.], v. 13, n. 1, p. 135, 25 dez. 2020. MDPI AG.
http://dx.doi.org/10.3390/su13010135.

SOIVE, A.; BONNET, S.; KHELIDJ, A.; BAROGHEL-BOUNY, V. Thermodynamic
difficulties to determine a critical chloride threshold for breakdown of the protective
layer of steel reinforcement in a maritime concrete structure. Journal of Sustainable
Cement-Based Materials, [S.L.], p. 1-17, 6 out. 2021. Informa UK Limited.
http://dx.doi.org/10.1080/21650373.2021.1961325.

SOLEL, E.; RUTH, M.; SCHREINER, P. R. London Dispersion Helps Refine Steric A-
Values: dispersion energy donor scales. Journal of the American Chemical Society,
[S.L.], v. 143, n. 49, p. 20837-20848, 30 nov. 2021. American Chemical Society (ACS).
http://dx.doi.org/10.1021/jacs.1c09222.


http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2021.106418
http://dx.doi.org/10.1002/adma.201705791
http://dx.doi.org/10.3390/su13010135
http://dx.doi.org/10.1080/21650373.2021.1961325
http://dx.doi.org/10.1021/jacs.1c09222

220

SOUZA, L. O.; CORDAZZO, M.; SOUZA, L. M. S.; TONOLI, G.; SILVA, F. A,
MECHTCHERINE, V. Investigation of dispersion methodologies of microcrystalline
and nano-fibrillated cellulose on cement pastes. Cement and Concrete Composites,
[S.L.], V. 126, p. 104351, fev. 2022. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/].cemconcomp.2021.104351.

SOUZA, J. C. F.; LIMA, R. J. C.; FACANHA-FILHO, P. F.; SANTOS, A. O.; FREIRE,
P. T. C. High-temperature study of alanine crystals. Vibrational Spectroscopy, 89,
pag. 69-74, 2017.

STEINER, S.; LOTHENBACH, B.; PROSKE, T.; BORGSCHULTE, A.; WINNEFELD,
F. Effect of relative humidity on the carbonation rate of portlandite, calcium silicate
hydrates and ettringite. Cement and Concrete Research, [S.L.], v. 135, p. 106116,
set. 2020. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106116.

SUESCUM-MORALES, D.; KALINOWSKA-WICHROWSKA, K.; FERNANDEZ, J. M.;
JIMENEZ, J. R. Accelerated carbonation of fresh cement-based products containing
recycled masonry aggregates for CO2 sequestration. Journal of CO2 Utilization,
[S.L.], V. 46, p. 101461, abr. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.jcou.2021.101461.

SUN, B.; XU, Z. An efficient numerical method for meso-scopic fatigue damage
analysis of heterogeneous concrete. Construction and Building Materials, [S.L.], v.
278, p. 122395, abr. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122395.

SWATHI, V.; ASADI, S. S. An influence of pozzolanic materials with hybrid fibers on
structural performance of concrete: a review. Materials Today: Proceedings, [S.L.], v.
43, p. 1956-1959, 2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.matpr.2020.11.260.

SZEWCZENKO, W.; KOTSAY, G. Alkaline Activity of Portland Cement with Additives
of Waste Glass. Materials, [S.L.], v. 14, n. 6, p. 1346, 10 mar. 2021. MDPI AG.
http://dx.doi.org/10.3390/mal4061346.


http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.104351
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106116
http://dx.doi.org/10.1016/j.jcou.2021.101461
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122395
http://dx.doi.org/10.1016/j.matpr.2020.11.260
http://dx.doi.org/10.3390/ma14061346

221

TALERO, R.; PEDRAJAS, C.; GONZALEZ, M.; ARAMBURO, C.; BLAZQUEZ, A.;
RAHHAL, V. Role of the filler on Portland cement hydration at very early ages:
rheological behaviour of their fresh cement pastes. Construction and Building
Materials, [S.L.], v. 151, p. 939-949, out. 2017. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2017.06.006.

TANG, S.; WANG, Y.; GENG, Z.; XU, X.; YU, W.; A, H.; CHEN, J. Structure, Fractality,
Mechanics and Durability of Calcium Silicate Hydrates. Fractal and Fractional, [S.L.],
v.5,n.2,p. 47,17 maio 2021. MDPI AG. http://dx.doi.org/10.3390/fractalfract5020047.

TEIXEIRA, C. S.; WASIELEWSKY, J. C.; SANTOS, G. S.; BERNARDI, A;
BORTOLUZZI, E. A.; GARCIA, L. F. R. Effect of the addition of nanopatrticles of CaCOs
and different water-to-powder ratios on the physicochemical properties of white
Portland cement. Microscopy Research and Technique, [S.L.], v. 84, n. 4, p. 592-
601, 13 out. 2020. Wiley. http://dx.doi.org/10.1002/jemt.23617.

THIYAGU, C.; MANJUBALA, |.; NARENDRAKUMAR, U. Thermal and morphological
study of graphene based polyurethane composites. Materials Today: Proceedings,
[S.L], V. 45, p. 3982-3985, 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.matpr.2020.08.641.

TIAN, H.; STEPHAN, D.; LOTHENBACH, Barbara; LEHMANN, Christian. Influence of
foreign ions on calcium silicate hydrate under hydrothermal conditions: a
review. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 301, p. 124071, set. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.124071.

TONG, T.; FAN, Z,; LIU, Q.; WANG, S.; TAN, S.; YU, Q. Investigation of the effects of
graphene and graphene oxide nanoplatelets on the micro and macro-properties of
cementitious materials. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 106, p. 102-
114, mar. 2016. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2015.12.092.

VALAND, R.: TANNA, S.: LAWSON, G.: BENGTSTROM, L. A review of Fourier

Transform Infrared (FTIR) spectroscopy used in food adulteration and authenticity


http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2017.06.006
http://dx.doi.org/10.3390/fractalfract5020047
http://dx.doi.org/10.1002/jemt.23617
http://dx.doi.org/10.1016/j.matpr.2020.08.641
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.124071
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2015.12.092

222

investigations. Food Additives & Contaminants: Part A, [S.L.], v. 37, n. 1, p. 19-38,
15 out. 2019. Informa UK Limited. http://dx.doi.org/10.1080/19440049.2019.1675909.

VAMSHIDHAR, K.; SURESH, J.; VEDIK, B.; KUMARASWAMY, E. Hybrid Electric
Vehicles Application Oriented Transformation Improvement. IOP Conference Series:
Materials Science and Engineering, [S.L.], v. 981, p. 042038, 5 dez. 2020. IOP
Publishing. http://dx.doi.org/10.1088/1757-899x/981/4/042038.

VIEIRA, M. R. S.; URTIGA-FILHO, S. L.; PEREIRA, R. F. C.; ARAUJO, I. S.; SILVA,
J. J. Obtencdo, caracterizacdo e resisténcia a corrosdao de revestimentos
nanocompoésitos de Ni-Grafeno obtidos por eletrodeposicdo. In: CBECIMAT -
Congresso Brasileiro de Engenharia e Ciéncia dos Materiais, 23., 2018, F6z do
Iguacu. Parana: Cbec, 2018. p. 1-1.

WANG, B.; SHUANG, D. Effect of graphene nanoplatelets on the properties, pore
structure and microstructure of cement composites. Materials Express, [S.L.], v. 8, n.
5, p. 407-416, 1 out. 2018. American Scientific Publishers.
http://dx.doi.org/10.1166/mex.2018.1447.

WANG, B.; PANG, B. Mechanical property and toughening mechanism of water
reducing agents modified graphene nanoplatelets reinforced cement
composites. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 226, p. 699-711, nov.
2019. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.07.229.

WANG, B.; PAN, B. Subset-based local vs. finite element-based global digital image
correlation: a comparison study. Theoretical and Applied Mechanics Letters, [S.L.],
V. 6, n. 5, p. 200-208, set. 2016. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.taml.2016.08.003.

WANG, B.; YAO, W.; STEPHAN, D. Preparation of calcium silicate hydrate seeds by
means of mechanochemical method and its effect on the early hydration of
cement. Advances in Mechanical Engineering, [S.L.], v. 11, n. 4, p.
168781401984058, abr. 20109. SAGE Publications.
http://dx.doi.org/10.1177/1687814019840586.


http://dx.doi.org/10.1080/19440049.2019.1675909
http://dx.doi.org/10.1088/1757-899x/981/4/042038
http://dx.doi.org/10.1166/mex.2018.1447
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.07.229
http://dx.doi.org/10.1016/j.taml.2016.08.003
http://dx.doi.org/10.1177/1687814019840586

223

WANG, J.; TAO, J.; LI, L.; ZHOU, C.; ZENG, Q. Thinner fillers, coarser pores? A
comparative study of the pore structure alterations of cement composites by graphene
oxides and graphene nanoplatelets. Composites Part A: Applied Science and
Manufacturing, [S.L.], v. 130, p. 105750, mar. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.compositesa.2019.105750.

WANG, L.; CHEN, L.; PROVIS, J. L.; TSANG, D. C. W.; POON, C. S. Accelerated
carbonation of reactive MgO and Portland cement blends under flowing CO2
gas. Cement and Concrete Composites, [S.L.], v. 106, p. 103489, fev. 2020. Elsevier
BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2019.103489.

WANG, L.; JIN, M.; WU, Y.; ZHOU, Y.; TANG, S. Hydration, shrinkage, pore structure
and fractal dimension of silica fume modified low heat Portland cement-based
materials. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 272, p. 121952, fev. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121952.

WANG, L.; LUO, R.; ZHANG, W.; JIN, M.; TANG, S. Effects of Fineness and Content
of Phosphorus Slag on Cement Hydration, Permeability, Pore Structure and Fractal
Dimension of Concrete. Fractals, [S.L.], v. 29, n. 02, p. 2140004, 16 fev. 2021. World
Scientific Pub Co Pte Lt. http://dx.doi.org/10.1142/s0218348x21400041.

WANG, L.; ZENG, X.; YANG, H.; XINGDONG, L. V.; GUO, F.; SHI, Y.; HANIF, A.
Investigation and Application of Fractal Theory in Cement-Based Materials: a
review. Fractal and Fractional, [S.L.], v. 5, n. 4, p. 247, 1 dez. 2021. MDPI AG.
http://dx.doi.org/10.3390/fractalfract5040247.

WANG, S.; ZHANG, G.; WANG, Z.; HUANG, T.; WANG, P. Evolutions in the properties
and microstructure of cement mortars containing hydroxyethyl methyl cellulose after
controlling the air content. Cement and Concrete Composites, [S.L.], v. 129, p.
104487, maio 2022. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/].cemconcomp.2022.104487.

WANG, S.; WANG, Z.; HUANG, T.; WANG, P.; ZHANG, G. Mechanical strengths,

drying shrinkage and pore structure of cement mortars with hydroxyethyl methyl


http://dx.doi.org/10.1016/j.compositesa.2019.105750
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2019.103489
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121952
http://dx.doi.org/10.1142/s0218348x21400041
http://dx.doi.org/10.3390/fractalfract5040247
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2022.104487

224

cellulose. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 314, p. 125683, jan. 2022.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.125683.

WANG, X.; GONG, C.; LEI, J.; DAI, J.; LU, L.; CHENG, X. Effect of silica fume and
nano-silica on hydration behavior and mechanism of high sulfate resistance Portland
cement. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 279, p. 122481, abr. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122481.

WANG, X.; DONG, S.; LI, Z.; HAN, B.; OU, J. Nanomechanical Characteristics of
Interfacial Transition Zone in Nano-Engineered Concrete. Engineering, [S.L.], p. 1,
abr. 2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.eng.2020.08.025.

WANG, Y.; GE, Y.; WANG, X.; CHEN, X.; LI, Q. The effect of powder activated carbon
on mechanical properties and pore structures of cement-based mortars. Construction
and Building Materials, [S.L.], v. 316, p. 125798, jan. 2022. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.125798.

WANG, Y.; ZENG, D.; UEDA, T.; FAN, Y.; LI, C.; LI, J. Beneficial effect of
nanomaterials on the interfacial transition zone (ITZ) of non-dispersible underwater
concrete. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 293, p. 123472, jul. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123472.

WANG, Y; LIU, Z.; HE, F.; ZHUO, W.; YUAN, Q.; CHEN, C.; YANG, J. Study on water
instability of magnesium potassium phosphate cement mortar based on low-field 1H
nuclear magnetic resonance. Measurement, [S.L.], v. 180, p. 109523, ago. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.measurement.2021.109523.

WANG, Y.; SHI, C.; MA, Y.; XIAO, Y.; LIU, Y. Accelerators for shotcrete — Chemical
composition and their effects on hydration, microstructure and properties of cement-
based materials. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 281, p. 122557, abr.
2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122557.

WI, S.; CHANG, S.; JEONG, S-G; LEE, J.; KIM, T.; PARK, K-W.; LEE, D.; KIM, S.

Evaluation of Toluene Adsorption Performance of Mortar Adhesives Using Porous


http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.125683
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122481
http://dx.doi.org/10.1016/j.eng.2020.08.025
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.125798
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123472
http://dx.doi.org/10.1016/j.measurement.2021.109523
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122557

225

Carbon Material as Adsorbent. Materials, [S.L.], v. 10, n. 8, p. 853, 26 jul. 2017. MDPI
AG. http://dx.doi.org/10.3390/mal10080853.

WOLTER, A. Influence of the kiln system on the clincker properties. Zement-Kalk-
Gips, Wiesbaden, v. 38, n(12), p. 327 — 329, 1985.

WONG, Y. C.; PERERA, S.; ZHANG, Z.; ARULRAJAH, A.; MOHAMMADINIA, A. Field
study on concrete footpath with recycled plastic and crushed glass as filler
materials. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 243, p. 118277, maio 2020.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.118277.

WU, C-R.; HONG, Z-Q.; ZHAN, B-J.; CUI, S-C; KOU, S-C. Pozzolanic activity of
calcinated low-grade natural sepiolite and its influence on the hydration of
cement. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 309, p. 125076, nov. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.125076.

WU, H.; YU, J.; DU, Y.; LI, V. C. Mechanical performance of MgO-doped Engineered
Cementitious Composites (ECC). Cement and concrete Composites, [S.L.], v. 115,
p. 103857, jan. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/].cemconcomp.2020.103857.

WU, H.; YANG, D.; MA, Z. Micro-structure, mechanical and transport properties of
cementitious materials with high-volume waste concrete powder and thermal
modification. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 313, p. 125477, dez.
2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.125477.

WU, J-M.; JING, G-J.; LU, X-L.; LEI, T-Y.; WANG, S-X.; CHENG, X.; YE, Z-M. The
Effect of Sulfonated Graphene on the Rheological Properties of Cement
Paste. Journal of Nanoscience and Nanotechnology, [S.L.], v. 20, n. 12, p. 7495-
7505, 1 dez. 2020. American Scientific Publishers.
http://dx.doi.org/10.1166/jnn.2020.18871.

WU, M.; SHI, J. Beneficial and detrimental impacts of molybdate on corrosion

resistance of steels in alkaline concrete pore solution with high chloride


http://dx.doi.org/10.3390/ma10080853
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.118277
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.125076
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2020.103857
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.125477
http://dx.doi.org/10.1166/jnn.2020.18871

226

contamination. Corrosion Science, [S.L.], v. 183, p. 109326, maio 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.corsci.2021.109326.

WU, H.; XU, J.; YANG, D.; MA, Z. Utilizing thermal activation treatment to improve the
properties of waste cementitious powder and its newmade cementitious
materials. Journal of Cleaner Production, [S.L.], v. 322, p. 129074, nov. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.jclepro.2021.129074.

WU, T-F.; KAZMI, S. M. S.; MUNIR, M. J; ZHOU, Y.; XING, F. Effect of compression
casting method on the compressive strength, elastic modulus and microstructure of
rubber concrete. Journal of Cleaner Production, [S.L.], v. 264, p. 121746, ago. 2020.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/}.jclepro.2020.121746.

XU, C.; LI, H.; YANG, X.; DONG, B.; WANG, W. Action of the combined presence of
C-S-Hs-PCE and triethanolamine on the performances of cement
paste/mortar. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 269, p. 121345, fev.
2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121345.

XI, X.; YIN, Z.; YANG, S.; LI, C-Q. Using artificial neural network to predict the fracture
properties of the interfacial transition zone of concrete at the meso-scale. Engineering
Fracture Mechanics, [S.L.], v. 242, p. 107488, fev. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.engfracmech.2020.107488.

XIE, L.; DENG, M.; TANG, J.; LIU, K. The effect of fluorapatite in limestones on the
mineral compositions of Portland cement clinkers. Construction and Building
Materials, [S.L.], v. 273, p. 122042, mar. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.122042.

XU, L.; YANG, S.; REN, Q.; CHU, F.; NA, Y. Effect of fluidized bed calcination on
cement clinker intermediate  products formation under the eutectic
temperature. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 285, p. 122920, maio
2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122920.


http://dx.doi.org/10.1016/j.corsci.2021.109326
http://dx.doi.org/10.1016/j.jclepro.2021.129074
http://dx.doi.org/10.1016/j.jclepro.2020.121746
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121345
http://dx.doi.org/10.1016/j.engfracmech.2020.107488
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.122042
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122920

227

XU, N.; SONG, Z.; GUO, M-Z.; JIANG, L.; CHU, H.; PEI, C.; YU, P.; LIU, Q.; LI, Z.
Employing ultrasonic wave as a novel trigger of microcapsule self-healing cementitious
materials. Cement and Concrete Composites, [S.L.], v. 118, p. 103951, abr. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.103951.

XUE, L.; ZHANG, Z.; WANG, H. Hydration mechanisms and durability of hybrid alkaline
cements (HACs): a review. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 266, p.
121039, jan. 2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121039.

YAO, G.; WANG, Z.; YAOQ, J.; CONG, X.; ANNING, C.; LYU, X. Pozzolanic activity and
hydration properties of feldspar after mechanical activation. Powder Technology,
[S.L.], V. 383, p. 167-174, maio 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.powtec.2021.01.042.

YAN, Y.; WANG, R.; LIU, J.; TANG, J.; SCRIVENER, K. L. Effect of a liquid-type
temperature rise inhibitor on cement hydration. Cement and Concrete Research,
[S.L.], V. 140, p. 106286, fev. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106286.

YAN, Z.; YANG, P.; HUANG, J.; JIA, Q.; WEN, J.; DONG, J.; ZHENG, W; CHANG, C,;
WANG, H.; CHEN, R. Promoting effect and mechanism of several inorganic salts on
hydration reaction of magnesium oxychloride cement at low
temperature. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 317, p. 126171, jan.
2022. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.126171.

YANG, H.; CUI, H.; TANG, W.; LI, Z.; HAN, N.; XING, F. A critical review on research
progress of graphene/cement based composites. Composites Part A: Applied
Science and Manufacturing, [S.L.], v. 102, p. 273-296, nov. 2017. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/].compositesa.2017.07.019.

YING, J.; JIANG, Z.; XIAO, J. Synergistic effects of three-dimensional graphene and
silica fume on mechanical and chloride diffusion properties of hardened cement
paste. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 316, p. 125756, jan. 2022.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.125756.


http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.103951
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.121039
http://dx.doi.org/10.1016/j.powtec.2021.01.042
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2020.106286
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.126171
http://dx.doi.org/10.1016/j.compositesa.2017.07.019
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.125756

228

YOSHIDA, S.; ELAKNESWARAN, Y.; NAWA, T. Electrostatic properties of C-S—H and
C-A-S-H for predicting calcium and chloride adsorption. Cement and Concrete
Composites, [S.L.], v. 121, p. 104109, ago. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/].cemconcomp.2021.104109.

YU, J.; QIAN, J.; TANG, J.; JI, Z.; FAN, Y. Effect of ettringite seed crystals on the
properties of calcium sulphoaluminate cement. Construction and Building
Materials, [S.L.], v. 207, p. 249-257, maio 2019. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.02.130.

YU, J.; WU, H-L.; MISHRA, D. K.; LI, G.; LEUNG, C. K. Compressive strength and
environmental impact of sustainable blended cement with high-dosage Limestone and
Calcined Clay (LC2). Journal of Cleaner Production, [S.L.], v. 278, p. 123616, jan.
2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/}.jclepro.2020.123616.

YUANLIANG, X.; BAOLIANG, L.; CHUN, C.; YAMEI, Z. Properties of foamed concrete
with Ca(OH)2 as foam stabilizer. Cement and Concrete Composites, [S.L.], v. 118,
p. 103985, abr. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.103985.

ZADHOUSH, H.; GIANNOPOULOS, A.; GIANNAKIS, I. Optimising the Complex
Refractive Index Model for Estimating the Permittivity of Heterogeneous Concrete
Models. Remote Sensing, [S.L.], v. 13, n. 4, p. 723, 16 fev. 2021. MDPI AG.
http://dx.doi.org/10.3390/rs13040723.

ZAJAC, M.; DURDZINSKI, P.; GIERGICZNY, Z.; HAHA, M. B. New insights into the
role of space on the microstructure and the development of strength of multicomponent
cements. Cement and Concrete Composites, [S.L.], v. 121, p. 104070, ago. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.104070.

ZEYAD, A. M.; JOHARI, M. A. M.; ABUTALEB, A.; TAYEH, B. A. The effect of steam
curing regimes on the chloride resistance and pore size of high — strength green
concrete. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 280, p. 122409, abr. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122409.


http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.104109
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2019.02.130
http://dx.doi.org/10.1016/j.jclepro.2020.123616
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.103985
http://dx.doi.org/10.3390/rs13040723
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2021.104070
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122409

229

ZHANG, H.; MU, S.; CAI, J.; MA, Q.; HONG, J.; WANG, J.; DU, F. Moisture diffusion
in cement pastes with hydrophobic agent. Construction and Building Materials,
[S.L.], V. 319, p. 125596, fev. 2022. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.125596.

ZHANG, C.; WU, Z,; LUO, C.; HU, X.; LI, K.; SHI, C.; BANTHIA, N. Size effect of ultra-
high-performance concrete under compression: effects of steel fiber characteristics
and water-to-binder ratio. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 330, p.
127170, maio 2022. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2022.127170.

ZHANG, F.; ZHOU, M.; GU, W.; SHEN, Z.; MA, X.; LU, F.; YANG, X.; ZHENG, Y.;
GOU, Z. Zinc-/copper-substituted dicalcium silicate cement: advanced biomaterials
with enhanced osteogenesis and long-term antibacterial properties. Journal of
Materials Chemistry B, [S.L.], v. 8, n. 5, p. 1060-1070, 2020. Royal Society of
Chemistry (RSC). http://dx.doi.org/10.1039/c9tb02691f.

ZHANG, J.; ZHANG, W.; YE, J.; REN, X.; LIU, L; SHEN, W. Influence of alkaline
carbonates on the hydration characteristics of B-C2S. Construction and Building
Materials, [S.L.], v. 296, p. 123661, ago. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123661.

ZHANG, N.; YU, H.; MA, H.; BA, M. Effects of different pH chemical additives on the
hydration and hardening rules of basic magnesium sulfate cement. Construction and
Building Materials, [S.L.], v. 305, p. 124696, out. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.124696.

ZHANG, Z.; ZHANG, H.; LIU, T.; LV, W. Study on the micro-mechanism and structure
of unsaturated polyester resin  modified concrete for bridge deck
pavement. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 289, p. 123174, jun. 2021.
Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123174.

ZHAO, K.; ZHANG, P.; WANG, B.; TIAN, Y.; XUE, S.; CONG, Y. Preparation of Electric

and Magnetic-Activated Water and Its Influence on the Workability and Mechanical


http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.125596
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2022.127170
http://dx.doi.org/10.1039/c9tb02691f
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.124696
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123174

230

Properties of Cement Mortar. Sustainability, [S.L.], v. 13, n. 8, p. 4546, 19 abr. 2021.
MDPI AG. http://dx.doi.org/10.3390/su13084546.

ZHAO, Y.; LIU, Y.; SHI, T.; GU, Y.; ZHENG, B.; ZHANG, K.; XU, J.; FU, Y.; SHI, S.
Study of mechanical properties and early-stage deformation properties of graphene-
modified cement-based materials. Construction and Building Materials, [S.L.], v.
257, p. 119498, out. 2020. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.119498.

ZHENG, D.; MONASTERIO, M.; FENG, W.; TANG, W.; CUI, H.; DONG, Z. Hydration
Characteristics of Tricalcium Aluminate in the Presence of Nano-
Silica. Nanomaterials, [S.L.], v. 11, n. 1, p. 199, 14 jan. 2021. MDPI AG.
http://dx.doi.org/10.3390/nan011010199.

ZHENG, S.; HE, R.; CHEN, H.; WANG, Z.; HUANG, X.; LIU, S. Three-dimensional
reconstruction and sulfate ions transportation of interfacial transition zone in concrete
under dry-wet cycles. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 291, p. 123370,
jul. 2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123370.

ZHENG, Q.; HAN, B.; CUI, X.; YU, X.; OU, J. Graphene-engineered cementitious
composites. Nanomaterials and Nanotechnology, [S.L.], v. 7, p. 184798041774230,
1 jan. 2017. SAGE Publications. http://dx.doi.org/10.1177/1847980417742304.

ZHOU, J.; JIN, S.; SUN, L. Experimental investigation on the influence of multiscale
pores on the static and dynamic splitting tensile strength of cementitious materials
based on the virtual pore method. Construction and Building Materials, [S.L.], v.
266, p. 120956, jan. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.120956.

ZHOU, X.; XIE, Y.; LONG, G.; ZENG, X.; LI, J.; YAO, L.; JIANG, W.; PAN, Z. DEM
analysis of the effect of interface transition zone on dynamic splitting tensile behavior
of high-strength concrete based on multi-phase model. Cement and Concrete
Research, [S.L.], v. 149, p. 106577, nov. 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2021.106577.


http://dx.doi.org/10.3390/su13084546
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.119498
http://dx.doi.org/10.3390/nano11010199
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.123370
http://dx.doi.org/10.1177/1847980417742304
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2020.120956
http://dx.doi.org/10.1016/j.cemconres.2021.106577

231

ZOU, C.; LONG, G.; ZENG, X.; MA, K.; XIE, Y. Hydration and multiscale pore structure
characterization of steam-cured cement paste investigated by X-ray CT. Construction
and Building Materials, [S.L.], v. 282, p. 122629, maio 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122629.

ZHU, J.; YANG, K.; CHEN, Y.; FAN, G.; ZHANG, L.; GUO, B.; GUAN, X.; ZHAO, R.
Revealing the substitution preference of zinc in ordinary Portland cement clinker
phases: a study from experiments and dft calculations. Journal of Hazardous
Materials, [S.L.], v. 409, p. 124504, maio 2021. Elsevier BV.
http://dx.doi.org/10.1016/j.jhazmat.2020.124504.

ZHUANG, Y.; LIU, X.; ZHOU, X.; DU, L. Diffusion model of sulfate ions in concrete
based on pore change of cement mortar and its application in mesoscopic numerical
simulation. Structural Concrete, [S.L], p. 1, 20 mar. 2022. Wiley.
http://dx.doi.org/10.1002/suc0.202100760.

ZHUTOVSKY, S.; SHISHKIN, A. Recycling of hydrated Portland cement paste into
new clinker. Construction and Building Materials, [S.L.], v. 280, p. 122510, abr.
2021. Elsevier BV. http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122510.


http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122629
http://dx.doi.org/10.1016/j.jhazmat.2020.124504
http://dx.doi.org/10.1002/suco.202100760
http://dx.doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2021.122510

232

ANEXO A — RESISTENCIA A COMPRESSAO AXIAL (RESULTADOS)

Tempo de 0.00% 0,03% 0,06% 0,09% 0.12% 0,15%
HidratacZo : (GRAF) | (GRAF) | (GRAF) | (GRAF) | (GRAF)
23.32 24.76 23.49 1854 23,04 19.21

21,73 10,71 20,85 2157 2351 21,58

15,72 18,72 24.20 22.95 25,02 22.48

20,85 10,32 21,65 19,35 23.45 20,16

22,73 18,45 2433 2512 2432 21,36

 dias 24,36 21,25 21,12 19.28 21,30 22.28
25,65 27.24 25 84 20,39 2534 21.13

23,90 21,68 22,94 23,73 25 86 23,74

17.29 20,59 26,62 2525 2752 24.73

22,94 21,25 23,82 21,29 2580 22,18

25,00 20,30 26,76 27,63 26.75 23,50

26,80 23,38 23.23 21,21 2343 2451

17.30 10,27 24.78 24,00 20,40 18,47

18,67 28,07 25,66 2457 24,85 23,27

24,33 28,69 28,79 26,70 2561 25,34

25,22 20,28 29.35 2524 20.21 19.25

21,36 22,35 30,21 22.13 22.25 23,22

. 24,89 24,36 29,66 26,14 23,16 24,46

14 dias 19,03 21,20 27.26 26,40 22,44 20,32
20,54 30,88 28,23 27,03 27,34 25,60

26,76 31,56 31,67 2937 28.17 2787

27,74 22.31 32,29 27.76 22.23 21.18

23,50 24,59 33,23 2434 24 48 25 54

27,38 26,80 32,63 28.75 2548 26,91

24,27 24,72 26.40 23.86 22.65 23,39

27,65 27.88 2781 23,62 25 84 24.74

2921 28,47 30,02 2527 2733 26,68

30,22 29,22 31,25 29,35 28,65 26,33

28,36 27,25 31,46 35,89 26,32 2559

21 dias 27,35 26,60 32,75 28,64 2535 25,35
26,70 27.19 29,04 26.25 24.92 25.73

28,33 30,67 30,59 2508 28,42 27.21

20,18 31,32 33,02 27.80 28.77 27.35

29,13 21,35 33,85 30,25 31,52 28,96

28,35 29,08 31,33 29.21 28,95 2815

29,28 29,26 30,64 28,70 27.89 27,89

22,55 28,73 32,30 26,30 23,84 25,30

28,36 28,14 32,52 2635 27.26 2563

26,13 30,36 31,46 25,40 28,10 26.25

27.65 20,18 32,58 26,90 24,35 24,35

27,36 28,35 33,35 26,35 26,40 24,42

28 dins 30,25 29,30 31,20 28,30 28,35 27.26
24,81 29,35 32,65 27.35 26.22 26,80

29,36 28,32 33,61 27,80 28,36 25,35

28,74 28,39 34,61 27.94 26,40 27.13

29,20 29,30 31,30 26.13 26.79 25,30

30,10 31,19 33,40 27.10 24,35 25,80

28,35 31,20 32,25 2532 26,30 26,38




ANEXO B — RESISTENCIA A TRACAO NA FLEXAO AOS 7 E 28 DIAS

233

Tempo de 0.00% 003% | 006% | 009% | 0,12% 0,15%
hidratag&o ! (GRAF) | (GRAF) | (GRAF) | (GRAF) | (GRAF)

3.26 3,60 3.97 3,56 3.19 2.86

3,65 4,03 4,44 3,98 3,57 3,20

3.25 3,59 3,96 355 3.18 2.85

3.36 371 4,09 3.67 3.29 2.95

3.65 4,03 444 3.08 357 3.20

, 3.32 3,66 4,04 3.62 3.25 201

7 dias 3,59 3,96 437 3.01 351 3.15
4,02 4.43 4.89 438 3,93 3,52

3,58 3,95 435 3,90 3,50 3.14

3.70 4,08 450 4,03 3,62 3.24

4,02 4.43 4.89 438 3,93 3,52

3,65 4,03 4.45 3,99 3,57 3,20

5.85 6,40 6,99 6.15 5,45 483

5,69 6.21 6.83 5.99 527 4,69

5,98 6,40 7.02 6,13 525 4.67

5.89 6.38 7.02 6.27 535 476

5.96 6.32 6,56 582 515 459

_ 585 6,43 6,80 5908 524 4.67

28 dias 6,44 7.01 7.35 6,73 5,08 5,25
6,26 8,81 7.43 6.36 576 515

6,58 7.03 7.75 6.56 573 513

6,48 6,90 7.12 6,69 5.84 513

6,56 6,95 7.21 6.36 5,64 4,99

6,44 7.07 7.44 6,68 5,67 5,02




ANEXO C - ENSAIO DE VELOCIDADE DE PROPAGACAO DE ONDA

ULTRASSONICA

Velocidade (m/s)
REE 0,03% 0,06% 0,09% 0,12% 0,15%

(GRAF) (GRAF) (GRAF) (GRAF) (GRAF)
3246,75 3649,64 3783,58 3968,25 4065,04 4264,39
3355,70 3875,97 3937,01 4081,63 4048,58 4416,96
3533,57 3554,92 3734,13 3816,79 4651,16 4595,59
3636,36 3912,36 4111,84 4291,85 4219,41 4498,43
3745,32 3269,36 3546,10 3676,47 3906,25 4666,36
3546,10 3721,62 3963,54 4032,26 4273,50 4308,49
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ANEXO D — RESULTADOS DO MODULO DE ELASTICIDADE

Ed (MPa)

REF 0,03% 0,06% 0,09% 0,12% 0,15%

(GRAF) | (GRAF) | (GRAF) | (GRAF) | (GRAF)
55,7 57,4 58,5 60,4 62,5 66,5
52,2 55,5 60,9 62,0 64,4 72,8
51,6 54,4 56,3 63,7 65,5 70,4
55,5 58,3 61,4 63,4 65,7 67,5
50,3 53,2 53,9 60,9 63,7 67,4
54,5 57,9 62,5 61,8 63,7 71,8

235



236

ANEXO E — RESULTADOS DA ABSORCAO DE AGUA POR CAPILARIDADE

Massa Massa Massa Massa Massa Massa
da amostra amostra amostra amostra amostra
Misturas | €°TPO d€ | amostra | saturada | saturada | saturada | saturada | saturada
oS seca ap6s 3h | ap6s 6h | ap6s 24h | ap6s 48h | ap6s 72h
Ms(qg) Msat(g) Msat(g) Msat(g) Msat(g) Msat(g)
I 403,5 406,3 409,1 4128 416,9 4253
I 409,3 4121 415,0 4187 4229 431,4
Referéncia i 404,8 407,7 410,5 4142 418,3 426,7
(0%) \Y 406,1 409,0 411,8 4155 419,7 428,1
% 405,6 408,5 411,3 415,0 419,2 4276
VI 405,5 408,3 411,1 414.8 419,0 427 4
I 403,5 405,5 408,0 411,2 414.9 421,1
I 404,1 406,2 408,6 411,9 415,6 4218
0,03% 1l 403,0 405,1 407,5 410,7 4144 420,7
(GRAF) \Y 405,1 407,1 409,6 412,9 416,6 4228
% 409,7 4117 414,2 4175 421,2 4276
VI 404,2 406,2 408,6 411,9 415,6 421,9
I 404,3 406,7 408,7 411,6 414.9 416,5
I 400,4 402,8 4048 407,7 410,9 412,6
0,06% 1l 407,7 410,1 412,2 415,0 4184 420,0
(GRAF) \Y 409,2 411,6 413,7 416,6 419,9 421,6
v 404,3 406,7 408,8 411,6 414.9 416,6
VI 404,2 406,6 408,7 410,7 4140 415,7
| 387,4 389,3 391,3 393,2 395,2 401,1
I 397,3 399,3 401,3 403,3 405,3 4074
0,09% I 399,0 401,0 403,0 405,0 407,1 409,1
(GRAF) IV 398,7 400,6 402,6 404,7 406,7 408,7
v 402,2 404,2 406,2 408,3 410,3 4124
VI 401,4 403,4 405,4 407,4 409,4 4115
| 401,3 402,9 404,9 406,9 408,9 411,0
I 404,4 406,0 408,1 410,1 412,2 4142
0,12% I 406,3 408,0 410,0 412,1 414,1 416,2
(GRAF) IV 409,8 4115 413,5 415,6 4177 419,8
i 410,5 4122 414,2 416,3 4184 420,5
VI 411,1 4128 414.8 416,9 419,0 4211
I 408,7 410,2 412,2 4143 416,3 4184
I 405,5 406,9 409,0 411,0 413,1 415,1
0,15% 1l 401,8 403,1 405,2 407,2 409,2 411,3
(GRAF) \Y 403,2 404,6 406,6 408,7 410,7 412,8
% 401,2 402,4 404,4 406,4 408,5 410,5
Vi 406,1 407,5 409,5 411,6 413,7 415,7
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Absorcao Absorcédo Absorcao Absorcédo Absorcao

de 4gua por | de agua por | de agua por | de dgua por | de agua por

Misturas | C°rPO de |capilaridade | capilaridade | capilaridade | capilaridade | capilaridade
prova em 3h em 6h em 24h em 48h em 72h

C (g/cm?) C (g/cm?d) C (g/cm?) C (g/cm?d) C (g/cm?)

| 0,144 0,289 0,476 0,687 1,112
Il 0,146 0,293 0,483 0,697 1,128
Referéncia 1 0,144 0,290 0,478 0,689 1,115
@) v 0,145 0,291 0,480 0,691 1,119
v 0,145 0,227 0,393 0,690 1,118
VI 0,145 0,227 0,394 0,690 1,117
| 0,103 0,227 0,393 0,582 0,899
1] 0,103 0,227 0,394 0,583 0,900
0,03% 1l 0,103 0,227 0,393 0,581 0,898
(GRAF) \Y, 0,103 0,228 0,395 0,584 0,902
\% 0,104 0,227 0,399 0,591 0,912
VI 0,103 0,225 0,394 0,583 0,900
| 0,124 0,227 0,373 0,541 0,625
Il 0,122 0,225 0,369 0,536 0,619
0,06% ] 0,125 0,229 0,376 0,545 0,631
(GRAF) \Y; 0,125 0,230 0,378 0,547 0,633
\% 0,124 0,198 0,298 0,541 0,625
VI 0,124 0,203 0,305 0,499 0,583
| 0,099 0,198 0,298 0,398 0,700
Il 0,101 0,203 0,305 0,408 0,511
0,09% 1] 0,102 0,204 0,307 0,410 0,513
(GRAF) \Y; 0,102 0,204 0,306 0,409 0,513
\% 0,102 0,184 0,309 0,413 0,518
VI 0,102 0,186 0,308 0,412 0,516
| 0,082 0,184 0,288 0,391 0,495
Il 0,082 0,186 0,290 0,394 0,499
0,12% 1 0,083 0,187 0,291 0,396 0,502
(GRAF) \Y; 0,084 0,188 0,294 0,400 0,506
\ 0,084 0,179 0,284 0,400 0,507
VI 0,084 0,176 0,280 0,401 0,508
| 0,075 0,179 0,284 0,390 0,496
Il 0,072 0,176 0,280 0,385 0,490
0.15% 1] 0,070 0,172 0,276 0,379 0,484
(GRAF) \Y; 0,074 0,177 0,281 0,385 0,489
\Y 0,061 0,164 0,267 0,370 0,475
VI 0,070 0174 0,279 0,383 0,489
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ANEXO F — RESULTADOS DA ABSORCAO DE AGUA POR IMERSAO

Massa da Massa da Massa da Absorcéo de
_ Corpo de amostra amostra Amostra agua por
Misturas prova seca saturada Imersa imerséo
Ms (g) Msat (g) Mi (9) A(%)
| 403,46 468,66 252,20 16,16
I 409,25 455,17 254,06 11,22
Referéncia I 404,82 456,8 255,78 12,84
(0%) \Y; 406,12 464,72 254.82 14,43
\ 405,63 460,67 254,33 13,57
Vi 405,45 467,09 255,22 15,20
| 387,40 464,04 248,99 19,78
1] 397,32 420,50 248,15 5,83
1 399,01 451,15 247,92 13,07
0,03%
v 398,65 455,05 246,92 14,15
\% 402,20 442,06 248,44 9,91
VI 401,36 429,88 247,60 7,11
I 403,51 458,21 252,43 13,56
I 404,13 440,91 251,79 9,10
1 403,04 11,25
0.06% 448,40 251,92
v 405,11 441,23 250,52 8,92
Y% 409,65 442,99 252,16 8,14
VI 404,19 442,13 253,14 9,39
| 404,26 449,14 254,88 11,10
] 400,42 420,34 251,04 4,97
1l 407,66 457,08 253,29 12,12
0,09%
v 409,18 433,20 252,12 5,87
\% 404,32 428,72 252,67 6,03
VI 404,21 434,07 251,36 7,39
I 401,26 435,56 253,39 8,55
1] 404,43 429,31 251,36 6,15
1 406,34 442,40 254,85 8,87
0,12%
v 409,83 436,47 253,55 6,50
\% 410,52 441,86 255,36 7,63
VI 411,13 426,79 252,34 3,81
| 396,24 429,35 245,63 8,13
] 401,35 415,09 246,76 5,99
1 398,17 429,34 249,43 8,72
0,15%
v 401,24 433,76 248,35 6,13
\% 403,45 431,59 257,54 7,87
VI 403,18 426,65 246,78 3,76
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Massa
e Massa o Massa
Indice de e especifica da e
. especifica da especifica da
. Corpo de vazios amostra
Misturas amostra seca amostra real
prova saturada
Iv (%) pS psat pr
I 0,301 1,864 2,165 2,667
Il 0,228 2,035 2,263 2,637
Referéncia 1 0,259 2,014 2,272 2,716
(0%) Y 0,279 1,935 2,214 2,684
\% 0,267 1,966 2,233 2,681
VI 0,291 1,914 2,205 2,699
I 0,356 1,801 2,158 2,799
I 0,134 2,305 2,440 2,664
I 0,257 1,963 2,220 2,641
0,03%
v 0,271 1,915 2,186 2,627
\% 0,206 2,077 2,283 2,616
VI 0,156 2,202 2,358 2,610
I 0,266 1,961 2,227 2,671
Il 0,194 2,137 2,331 2,653
I 0,231 2,051 2,282 2,667
0,06%
v 0,189 2,124 2,314 2,621
\% 0,175 2,147 2,321 2,601
\Y 0,201 2,139 2,339 2,676
I 0,231 2,081 2,312 2,706
Il 0,118 2,365 2,483 2,681
I 0,243 2,000 2,243 2,641
0,09%
v 0,133 2,260 2,392 2,605
Vv 0,139 2,297 2,435 2,666
VI 0,163 2,212 2,376 2,645
I 0,188 2,203 2,391 2,714
Il 0,140 2,273 2,413 2,642
1] 0,192 2,167 2,359 2,682
0,12%
v 0,146 2,240 2,386 2,622
Vv 0,168 2,201 2,369 2,646
VI 0,090 2,357 2,446 2,589
I 0,180 2,157 2,337 2,631
Il 0,082 2,384 2,466 2,596
I 0,173 2,213 2,386 2,677
0,15%
v 0,175 2,164 2,339 2,624
Y 0,162 2,318 2,480 2,765
VI 0,130 2,242 2,372 2,578




ANEXO G — DADOS ESTATISTICOS
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Ref indice de vazios | M. esp. Seca | M. Esp. Saturada | M. esp. Real
média 0,271 1,955 2,225 2,681
Desv. P 0,025958179 | 0,063863572 0,039751053 0,027141913
0,03% indice de vazios | M. esp. Seca | M. Esp. Saturada | M. esp. Real
média 0,230 2,044 2,274 2,659
Desv. P 0,081814791 0,1877339 0,108447232 0,070936242
0,06% indice de vazios | M. esp. Seca | M. Esp. Saturada | M. esp. Real
meédia 0,209 2,093 2,302 2,648
Desv. P 0,033302768 | 0,073552535 0,042024788 0,030485067
0,09% indice de vazios | M. esp. Seca | M. Esp. Saturada | M. esp. Real
média 0,171 2,203 2,374 2,657
Desv. P 0,053178842 | 0,137323869 0,085970062 0,035107773
0,12% indice de vazios | M. esp. Seca | M. Esp. Saturada | M. esp. Real
média 0,154 2,240 2,394 2,649
Desv. P 0,038036956 | 0,067805076 0,031688859 0,043885195
0,15% indice de vazios | M. esp. Seca | M. Esp. Saturada | M. esp. Real
média 0,150 2,246 2,397 2,645
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ANEXO H — ANALISE GRANULOMETRICA A LASER

Result Analysis Report
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