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RESUMO

O oxido de grafeno tem sido apontado como um material de refor¢o para compdsitos de cimento. Além de
ser um material com boa dispersdo em agua, ele apresenta elevado médulo de elasticidade, elevada resistén-
cia a tracdo, elevada superficie especifica e alta condutividade térmica e elétrica. Visando aprofundar o co-
nhecimento acerca do uso do éxido de grafeno em compositos de cimento, o presente trabalho apresenta uma
ampla revisdo bibliogréfica sobre os efeitos da adi¢do do 6xido de grafeno em compdsitos de cimento Por-
tland. A metodologia empregada para a sele¢do dos artigos académicos foi o ProKnow-C, (Knowledge Deve-
lopment Process — Constructivist), ferramenta de revisdo literdria que permite a evidencia¢do do estagio atual
do conhecimento académico relacionado ao tema de estudo. Por meio desta metodologia de busca e sele¢éo
de artigos, foi possivel selecionar, a partir de uma amostra bruta de 1354 artigos, 0s 47 artigos mais relevan-
tes que apresentam as alteracdes nas propriedades mecanicas, no comportamento reol6gico e na microestrutu-
ra de compdésitos de cimento com adi¢do de éxido de grafeno, bem como técnicas de dispersdo utilizadas.
Dessa forma, as principais conclusdes, as lacunas atuais de pesquisa e as oportunidades de estudo foram su-
marizadas, constituindo uma base de referéncia para orientar trabalhos futuros envolvendo o uso de 6xido de
grafeno para a preparacdo de compositos de cimento.

Palavras-chave: Oxido de grafeno. Cimento. Técnicas de Dispersdo. Microestrutura. Propriedades mecani-
cas e reoldgicas.

ABSTRACT

Graphene oxide has been pointed as a reinforcing material of cement composites. Besides being a material
with good dispersion in water, it has a high modulus of elasticity, high tensile strength, high specific surface
and high thermal and electrical conductivity. In order to deepen the knowledge about the use of graphene
oxide in cement composites, this paper presents a wide bibliographic review on the effects of graphene oxide
addition on Portland cement composites. The methodology used for the selection of academic articles was
ProKnow-C, (Knowledge Development Process - Constructivist), a literary revision tool that allows the dis-
closure of the current stage of academic knowledge related to the study topic. By means of this method it was
possible to select, from a crude sample of 1354 articles, the 47 most relevant articles that showed the changes
in mechanical properties, rheological behavior and microstructure of cement composites with addition of
graphene oxide, as well as dispersion techniques used. Thus, the main conclusions, current research gaps and
study opportunities were summarized, constituting a reference base to guide future work involving graphene
oxide.
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properties.

Autor Responsavel: Vanessa Vilela Rocha Data de envio: 14/05/2019 Data de aceite: 09/07/2020

10.1590/S1517-707620210003.13002



(@her | ROCHA, V... HORTA, RASS.: PAULA, J..N., etal., revista Matéria, v.26, n.3, 2021

1. INTRODUCAO

Nos dltimos anos houve um interesse crescente da indUstria e de érgdos do governo ligados a infraestrutura
no desenvolvimento de materiais de constru¢do mais resistentes e de maior durabilidade, capazes de reduzir o
impacto ambiental das edificacGes.

Dentre estes materiais, destacam-se 0s compositos de cimento reforcados com 6xido de grafeno (OG).
Como uma nova classe de nanomaterial em escala bidimensional, 0 OG tem recebido grande atencdo em va-
rios campos de aplicacdo na engenharia civil, devido ao seu potencial de reforco proporcionado pela elevada
superficie especifica [1], boa dispersdo em agua [2], elevada condutividade térmica e elétrica [3], bem como
alta resisténcia a tracdo e flexdo [4].

Visando o maior conhecimento sobre as pesquisas ja realizadas envolvendo o uso do OG para prepa-
racdo de compdstios de cimento, o presente trabalho, por meio do método ProKnow-C (Knowledge Deve-
lopment Process — Constructivist) desenvolvido pelo Laboratério de Metodologias Multicritério em Apoio a
Deciséo da Universidade Federal de Santa Catarina (LabMCDA/UFSC) [5-7], selecionou uma gama de arti-
gos de prestigio cientifico e realizou uma anélise bibliométrica completa e imparcial. Por meio deste trabalho
foram identificadas as sugestfes j& apresentadas pelos pesquisadores e determinadas lacunas atuais de pes-
quisa que poderdo nortear trabalhos futuros.

2. REFERENCIAL TEORICO

O OG é um nanomaterial que apresenta uma estrutura plana de atomos de carbono interligados em formato
hexagonal, com orbitais hibridizados sp2 e sp3 [8]. Devido a presenca de grupos funcionais de oxigénio, co-
mo hidroxila (-OH), carboxila (-COOH) e carbonilo (C=0) no plano basal e bordas de sua estrutura molecu-
lar é um material hidrofilico [9]. Pesquisas apontam que o OG pode proporcionar um elevado nivel de refor-
¢o em materiais cimenticios em fungéo de:

e Inter travamento da matriz do cimento, proporcionado pela morfologia rugosa do 6xido de grafeno
[4];
e  Grupos funcionais de oxigénio (principalmente —OH e —COOH) funcionam como sitios de adsor¢ao
tanto para moléculas de 4&gua como para componentes do cimento (C3A, C4AF, C3S e C2S), facili-
tando a reacdo de hidratacdo e formacéo dos cristais de C-S-H [1];
e Modleculas de agua adsorvidas na superficie do oxido de grafeno constituem uma reserva de agua e
canais de transporte de agua para hidratacéo futura do cimento, reduzindo a ocorréncia de retragdo
[10];
e O 6xido de grafeno pode regular o processo de nucleagdo e formagdo de cristais de C-S-H em forma
de flor, que aumenta consideravelmente a resisténcia de tragdo e flexdo do compdsito de cimento
[11];
e As folhas de 6xido de grafeno exibem duas dimens6es em uma Unica estrutura que pode efetivamen-
te deflexionar, capaz de absorver e transmitir os esfor¢os de tragdo os quais o concreto é submetido.
O processo ajuda a prevenir a iniciagdo e a propagacao das fissuras em uma escala nanomeétrica [4];
e Aadicdo do Oxido de grafeno proporciona uma microestrutura com menos defeitos, o que esta asso-
ciado a uma condugdo mais eficiente de tensdes térmicas na estrutura do composito [3].
Dessa forma, as diferentes formas de atuagdo do OG como material de refor¢o na matriz de cimento
apresentam-se resumidas, e o presente trabalho constitui uma base de referéncia em relagdo ao contetido de
pesquisa ja publicado e o que deve ser investigado futuramente sobre este nanomaterial.

3. METODO

O método de selecéo de portfolio bibliografico ProKnow-C foi baseado nos trabalhos descritos por ENSSLIN
et al. [5], CHAVES et al. [6], LACERDA [12], AZEVEDO [13] e WAICZYK et al.[14]. Suas etapas estdo
descritas na Tabela 1:
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Tabela 1: Etapas do processo de revisdo literaria Proknow-C.

ETAPAS

CARACTERISTICAS DA ETAPA

1% etapa:
Identificagdo do pro-
blema de pesquisa

Determinacdo do problema de pesquisa.
Identificacdo das variaveis de interesse e palavras-chave relacionadas ao tema.

2% etapa:
Selecdo das bases de
dados

Pesquisa das palavras-chave nas bases de dados relacionadas a area de Engenharia Civil.
Realizago de duas buscas distintas:

i) busca com a combinacéo das palavras-chave graphene oxide e cement composite, para veri-
ficar as pesquisas envolvendo a influéncia do 6xido de grafeno nos compositos de cimento de
modo geral;

ii) busca com a combinacéo das palavras-chave graphene oxide, cement e microstructure, para
verificar as pesquisas envolvendo a influéncia do éxido de grafeno na microestrutura do cimen-
to hidratado.

Filtragem nos bancos de dados considerando:

Tipo do documento: artigo;

Linguagem: inglés;

Periodo: publicagdes dos ultimos 10 anos;

Area do conhecimento: engenharia.

32 etapa:
Filtragem do banco de
artigos bruto

Selecdo por titulos dos trabalhos alinhados com o tema de pesquisa.

Filtragem pelo software Mendeley (eliminagao de titulos repetidos).

Busca do nimero de citagdes de cada artigo no Google Scholar, ordenando-os de maneira de-
crescente. Selecdo dos artigos que apresentavam o acumulado de até 85% do total de citacbes
(maios reconhecimento cientifico).

Leitura dos resumos e escolha daqueles que sdo alinhados com o tema de pesquisa.

42 etapa:
Extracdo dos dados

Coleta dos dados mais relevantes do portfélio bibliogréafico obtido.
Ordenacdo, categorizagao e resumo dos dados coletados.

5% etapa: Interpretacéo
dos resultados

Andlise das informagdes obtidas.

Andlise de dados conflitantes.

Levantamento de lacunas de pesquisa existentes.
Discussdo dos resultados encontrados.

Sugestdo de pesquisas futuras.

62 etapa:
Documentacéo

Apresentacdo das etapas percorridas e principais resultados evidenciados.

Por meio das seis etapas do processo de selecdo de artigos descrito anteriormente, foram obtidos os
seguintes resultados, expressos na Tabela 2. Os dados foram coletados em janeiro de 2019.

Tabela 2: Resultado do processo de busca e sele¢do de artigos nas bases de dados.

ARTIGOS ARTIGOS COoM ARTIGOS COM
ARTIGOS ARTIQOS APOS ELI- TITULO ALI- TITULO E RESU-
PALAVRAS-CHAVE ENCON- COM TITULO MINACAO DE NHADO E RE- MO ALINHADOS E
TRADOS ALINHADO REPETICOES CONHEC!MENTO RECONHE(;IMEN—
CIENTIFICO TO CIENTIFICO
Graphene oxide; ce- 954 160 75 22 13
ment composites
Grap.hen_e oxide; ce- 400 66 53 35 34
ment; microstructure
Total de artigos selecionados (portfélio bibliografico): 47

Visando analisar sistematicamente os 47 artigos selecionados, e de forma a identificar as principais
concluses e oportunidades (lacunas atuais de pesquisa) dos artigos, foram definidas 4 lentes de pesquisa, as
quais sdo identificadas na Tabela 3. Essas lentes de pesquisa envolvem o foco dado a busca de informacdes
relacionadas a presenca de (OG) nos compdsitos de cimento.
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Tabela 3: Lentes de pesquisa utilizadas na analise sistémica do portfélio bibliografico.

ID LENTES O QUE PROCURAR
1 Métodos de disperso Quais métodos foram empregados para a dispersdo do OG na matriz cimenticia?
. Como a adigdo do OG interfere na microestrutura do composito cimenticio, em ter-
2 Microestrutura Y -
mos do arranjo cristalino e grau de porosidade?
- Como a introdugdo do OG influenciou nas propriedades reoldgicas (trabalhabilidade,
3 Comportamento reoldgico - x f .
fluidez, tensdo de escoamento) do composito cimenticio?
Quais foram os ganhos obtidos nas propriedades mecanicas (moédulo de elasticidade,
4 Propriedades mecénicas resisténcias a compressdo, tracdo e flexdo) dos compésitos cimenticios com adigao

de OG?

Cada uma destas lentes retrata uma perspectiva diferente de estudo e juntas elas fornecem o estado
atual de conhecimento sobre os principais efeitos da adicdo do 6xido de grafeno em compdsitos de cimento.

4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Dos artigos selecionados, 60% realizaram analises com pasta de cimento, 36% utilizaram argamassas e 4%
fizeram analises com ambos, porém, nenhum dos artigos apresentou estudos utilizando o concreto.

A Figura 1 apresenta o ano de publica¢do dos artigos que compdem o portfdlio bibliografico. Apesar
do método Proknow-C ter limitado a coleta de dados para os trabalhos realizados nos ultimos 10 anos, obser-
Vou-se que 62% destes tiveram publicacdo nos Ultimos dois anos. Esses resultados mostram o crescente inte-
resse do uso do OG para preparagdo de compdsitos de cimento e seu grande potencial de aplicacdo na indus-
tria da construcéo civil.

Ano de publicacéo dos artigos estudados
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Figura 1: Ano de publicagdo dos artigos que compdem o portfélio bibliografico.

Nos topicos seguintes sdo apresentadas as principais informacdes extraidas dos artigos selecionados,
sob a 6tica de cada uma das lentes de pesquisa definidas anteriormente.

4.1 Métodos de dispersédo

O OG apresenta grupos funcionais de oxigénio, como hidroxila (-OH), carboxila (-COOH) e carbonilo (C=0)
no plano basal e bordas de sua estrutura molecular, que interagem com as moléculas de adgua permitindo a
sua maior dispersao em meio aquoso [9]. Desta forma, nos artigos analisados 0 OG ja se encontra diluido na
prépria dgua utilizada para a preparagdo do compésito de cimento.

Por meio do portfélio bibliografico analisado, no entanto, percebe-se que, antes da preparacdo dos
compdsitos de cimento, a solu¢do aquosa com OG é submetida a frequéncia ultrassdnica, agitagdo mecéanica
ou tratamento de superficie com plastificante, de forma a promover uma esfoliacdo mais eficiente e conse-
quente separacdo das nano folhas de OG.

A Figura 2 a seguir apresenta os métodos de dispersao adotados.
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Métodos de dispersdo de OG
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Figura 2: Métodos de dispersdo do OG aplicados nos artigos que compde o portfélio bibliografico.

Um percentual equivalente a 62% dos artigos analisados, apresentam a dispersdo do 6xido de grafeno
por meio de frequéncias ultrassbnicas e/ou agitacdo mecéanica. Por meio de tal metodologia, de modo geral,
os artigos sugerem eficécia na dispersdo, e como resultado apontam boa disperséo e interagdo com a matriz
do cimento [15], o que contribui para a reducéo de porosidade [16, 17], densificacdo da microestrutura [17] e
nucleacéo da reacdo de hidratagéo do cimento [1].

LV et al. [18] utilizaram frequéncias ultrassénicas com duracéo de 20-60 min para a disperséo de so-
lucBes aquosas contendo 0,01, 0,02, 0,03, 0,04, 0,05 e 0,06% de OG.

LIU, et al. [19] dispersaram 0.03% de OG juntamente a 1,5% de nano silica em ultrassom e agitagao
mecanica para prepara¢do de pasta de cimento. Por meio das andlises os autores concluiram que 0s nanoma-
teriais estavam bem dispersos.

LI X., et al. [20] dispersaram 0.01%, 0.02%, 0.03%, e 0.04% de OG em solu¢do aquosa em concen-
tracdo de 4 mg.m-1, ultrassonizada por 5 minutos e também apontaram presenca de aglomeracdes.

LU Z., et al. [21] utilizaram ultrassom e agitador magnético para dispersar 0,05% de OG juntamente a
silica, e como resultado da combinacdo de ambos na matriz de cimento foi registrado aglomeragao, apesar da
presenca de silica contribuir para a melhor dispersdo do OG em 4gua.

Por outro lado, o uso de plastificantes como método de dispersdo de OG representam 27% dos artigos
analisados. ZHAO, et al. [22] investigaram o comportamento das pastas de cimento preparada por meio de
dispersdo de OG em diferentes agentes redutores de agua: lignosulfonato, policondensado de naftaleno sulfo-
nato formaldeido (PNS) e policarboxilato. Como resultado neste trabalho, o processo de dispersdo com poli-
carboxilato se mostrou mais eficaz.

GAQO, et al. [23] dispersaram OG e nanotubos de carbono (NTC’s) em solugdo aquosa com policarbo-
xilato e frequéncia ultrassbnica. Os autores ressaltam a importancia de ultrassonicacéo suficiente para evitar
estrutura porosa. ZHAO, et al. [22] também apontam que o aditivo a base de policarboxilato é capaz de atin-
gir completa dispersdo do OG na solucéo alcalina da pasta de cimento.

ZHOU, et al. [24] também dispersaram OG ¢ NTC’s em solugdo aquosa com policarboxilato em fre-
quéncia ultrassbnica a afirmam que o0 OG também atua como um dispersante para os NTC’s.

A proporc¢do de OG utilizada ainda é baixa, e ndo ultrapassa 6,4% do peso total do cimento [15]. 77%
do material estudado, o que representa 36 artigos analisados, variou a propor¢do de OG. Desses 36 artigos,
22 identificaram um teor percentual 6timo de OG baseado nas pesquisas realizadas, e os resultados do teor
otimo identificado encontra-se descritos na Figura 3.
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Teor percentual 6timo identificado
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Até 0.03% Maior que 0.03%, até Maior que 0.06%, at¢ Maior que 0.15%* Variavel
0.06% 0.15%

*Dos trés artigos apontados com teor Gtimo superios a 0.15%, um houve a combinacéo de OG
com NTC [1] e outro houve a combinacao de OG com fibra de carbono [25].

Figura 3: Teor percentual 6timo identificado nos artigos que comp®e o portfélio bibliogréfico.

Nota-se que a adigdo de teores em até 0.03% de OG soma quase 56% dos indicativos de teor 6timo,
sugerindo que esse valor € um bom ponto de partida para futuras pesquisas. Além disso, percebe-se que
guando o OG é combinado com outros nanomateriais de carbono, o teor timo apontado é superior, resultan-
do em 1.5% de OG em presenga de 0.5% de NTC [1], que resultou em 72.7% de ganho na resisténcia a tra-
¢ao na flexdo, e 1% de OG com 1% de fibra de carbono [25] apontou 43.6% de ganho também na resisténcia
a tracdo na flexdo. A combinagéo dos elementos pode sugerir que em presenca de outros elementos de carbo-
no ou € necessaria maior quantidade de OG para alcancgar ganhos de resisténcia, ou propicia a uma melhor
dispersdo, o que permite maior concentracdo de OG. Essa verificagdo pode ser apontada como uma oportuni-
dade de pesquisa.

4.2 Microestrutura

A presenca de materiais em nano escala tem sido estudada pela sua capacidade de preencher os poros na ma-
triz do cimento, tornando a microestrutura mais densa e compacta, o que favorece o aumento na resisténcia
mecanica dos materiais cimenticios [9].

O microscopio eletrdnico de varredura (MEV) € o instrumento de observacdo mais utilizado para ana-
lises microscépicas, em funcdo de seu alto grau de resolugdo das imagens, sendo encontrado em 91% dos
trabalhos identificados na literatura. Menos usual, mas também utilizado, o microscépio de forca atbmica
(AFM) esta presente em 11% dos artigos analisados. Por meio da varredura de superficie, esta técnica forne-
ce um dado que as outras técnicas ndo sdo capazes de fornecer, que é a geracdo de imagens topogréaficas com
resolucdo atémica da superficie de uma amostra. O microscépio eletronico de transmissdo totaliza 13% dos
trabalhos analisados.

Por meio das imagens geradas, os autores verificaram qualitativamente o processo de hidratacdo em
presenca do OG, e é observado os produtos de hidratagéo do cimento sendo formado na superficie do OG [21,
26, 27], o que comprova a atuacdo do nanomaterial como ponto de nucleacdo dos produtos de hidratagéo.
Além disso, as imagens microscopicas permitem a visualizagdo dos produtos de hidratagdo mais densos em
presenca de OG [18, 26].

Para corroborar os resultados das imagens microscépicas que evidenciam a influéncia do OG na mi-
croestrutura dos compdsitos de cimento, analises de porosimetria por intrusdo de mercario (MIP), termogra-
vimetria (TGA), espectroscopia Raman, infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), difracdo de rai-
0s-X (DRX) e adsorcdo de nitrogénio.

As andlises de porosimetria realizadas apontaram refinamento dos poros [16, 19, 20, 22, 23, 28]. De
acordo com GONG, et al. [16] a porosidade total pode ser reduzida em até 13,5% e ainda de acordo com HE,
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et al. [29] a presenca de OG diminui a absorcdo de agua e a permeabilidade do material cimenticio as subs-
tancias gasosas, 0 que reduz a entrada de agentes agressivos no concreto e previne a corrosao da armadura,
contribuindo efetivamente para a ampliacdo da durabilidade das estruturas na construcgdo civil.

Relacionado a reducdo de porosidade, analises de TGA destacam que em presenca de OG ha a redu-
¢do da carbonatacdo dos compdsitos [8, 29]. Aprofundando o estudo do processo de hidratagdo durante a
carbonatacdo, as analises de TGA realizadas por LONG, et al. [30] apontam que a dissolucédo de C-H e a des-
calcificacdo de C-S-H, sdo suprimidas com adi¢do de OG durante os primeiros estagios de carbonatacgdo.

LV, et al. [31], ainda por meio de analises microscdpicas, FTIR e porosimetria afirmam que a presen-
ca de OG tem efeitos de autocorre¢do para os buracos e fissuras para compositos de cimento.

As analises de espectroscopia Raman, DRX e FTIR foram utilizadas para a caracterizagdo do nanoma-
terial utilizado, e sdo utilizadas em 12%, 25% e 37% dos artigos analisados no presente trabalho, respectiva-
mente. O FTIR [32] e 0 DRX [1, 8, 32] aparecem em alguns artigos como método de analise dos compositos
de cimento.

LI G. et al. [33] por meio de analises em DRX afirmam ainda que a presenca de OG pode promover
formacdo de etringita. YANG et al. [32] que além da realiza¢do das analises de FTIR e DRX nas pastas de
cimento, realizaram anélise quimica XPS, TGA e MEV e apontam que a presen¢a de OG néo alterou a mi-
croestrutura do C-S-H e as melhorias nas propriedades mecéanicas vieram principalmente da aceleragdo do
grau de hidratacdo e das reacfes quimicas. J& LONG et al. [28] por meio de andlises de nano-indentacéo,
conseguiu classificar o C-S-H em critérios de baixa e alta densidade, e concluiu que a presenca de OG au-
menta o volume de C-S-H de alta densidade.

De acordo com ZHAO et al. [34] os resultados conflitantes sobre a influéncia do OG no processo de
hidratagdo revelam a natureza complexa dos géis de C-S-H modificados por esse nanomaterial, e as diver-
géncias de resultados podem ser atribuidas aos diferentes estados de dispersdo das folhas de OG na matriz de
cimento.

MOHAMMED et al. [8] por meio de analises em DRX, verificaram que pastas de cimento com OG
apresentam menor quantidade de hidréxido de calcio do que a referéncia. Além disso, foram identificados
altos picos de calcita (CaCO3) na pasta de cimento com adicdo de OG, o que corresponde a uma menor rea-
cao de carbonatagdo em presenca do nanomaterial. As andlises das isotermas obtidas por meio da adsorcao de
nitrogénio suportam os resultados obtidos em relagéo a influéncia do OG na carbonatagdo. As isotermas de
adsorcdo das pastas sem OG, no inicio do periodo de carbonatagdo (3 meses), encolheram levemente em re-
lacdo ao seu estado inicial antes de iniciar a carbonatacdo, o que pode ser justificado pela diminuicéo do vo-
lume de microporos.

Anélises da adsor¢do de nitrogénio também foram realizadas por ZHAO et al. [34], e os resultados ob-
tidos apontaram que, com a adicdo de OG, o numero de poros de gel, especialmente 0s poros com didmetro
de até 4 nanbmetros, foram reduzidos significativamente em relagcdo & amostra de referéncia, conforme indi-
cado na Figura 4, resultado da analise realizada pelos autores.
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Figura 4: Resultado da andlise de adsor¢do de nitrogénio realizada por ZHAO et al. [34] indicando reducéo de poros de
até 4 nandmetros em presenca de OG. Fonte: Adaptado de ZHAO et al. [34].

4.3 Comportamento reoldgico

Devido ao fato do dxido de grafeno ser um nanomaterial com elevada superficie especifica, a sua adi¢do aos
compositos de cimento gera um aumento na demanda de agua livre e consequentemente altera o comporta-
mento destes materiais no estado fresco (comportamento reoldgico), aumentando pardmetros como Vviscosi-
dade e tensdo de escoamento e reduzindo a trabalhabilidade. Mesmo diante deste fato, apenas 10% dos arti-
gos analisados realizaram testes reolégicos nas amostras com OG, sendo apontadas reduces significativas na
trabalhabilidade dos compositos de cimento com adigdo de OG em relagdo as amostras de referéncia [4, 16,
30, 35].

De acordo com PAN et al. [4] a presenca de 0,05% de OG aumenta a area superficial em 237%, fato
que justifica a reducgdo da plasticidade. Por meio do ensaio do mini-slump, a presenca de 0.05% de OG pode
impactar na reducéo da fluidez em até 41.7%.

Para garantir a fluidez dos compésitos, em torno de 66% dos artigos analisados apresentaram o uso de
algum tipo de plastificante, o que resulta em 28 artigos. Desses 31 artigos que fazem uso de aditivos plastifi-
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cantes, apenas 3 artigos ndo informaram o tipo de plastificante ou utilizam o aditivo diferente do policarboxi-
lato. Esse resultado é condizente com os resultados do estudo de ZHAO et al. [22], no qual o policarboxilato
é a base de plastificante mais recomendada para a dispersdo do OG.

Além da influéncia na plasticidade, o ensaio de calorimetria mostrou que a presenca de 0,05% OG re-
duziu o calor de hidratacdo em até 54% [36]. No entanto, é apontado que o OG sugere mudangas na cinética
da reagdo de hidratagdo [15]. A taxa de hidratagdo do cimento é aumentada em presenca de OG [19, 32, 37] e,
como consequéncia, a carbonatagdo da Portlandita (CH) e do silicato-hidrato de calcio (C-S-H) foi inibida
durante as primeiras idades de carbonatacdo devido a esse aumento do grau de hidratagao [30]. Além disso, o
OG também ¢é apontado como sendo ponto de nucleagéo das reacdes de hidratagdo [10, 26, 27, 38], porém
proporg¢des de OG superiores a 0.125% podem inibir a hidratagdo [40], uma justificativa para que 55% dos
artigos que informam o teor 6timo apresentarem indicativos de que essa proporcéao deve ser inferior a 0,03%.

Dos artigos analisados, no entanto, ndo foi apresentado nenhum trabalho que verifica a influéncia do
OG no tempo de pega dos compdsitos de cimento, sendo esta uma area que requer estudos sistematicos para
determinacdo da influéncia da adicdo de carga na matriz de cimento. A auséncia desta propriedade nos arti-
gos encontrados é devida ao processo de busca do ProKnow-C, que pode ser bastante restritivo em algumas
situacdes. Este fato, no entanto, ndo invalida 0 método, sendo necesséria a exploragdo do tema de interesse
por meio de outras palavras chave, tornando a busca mais avancada.

4.4 Propriedades mecéanicas

GONG et al. [16] realizaram testes sobre uma pasta de cimento de referéncia e uma pasta de cimento com
0,03% de OG por peso de cimento. Foram obtidos ganhos de 46% e 50% nas resisténcias a compressao e
tracdo direta, respectivamente, aos 28 dias, nas pastas de cimento com adicdo de OG. Os autores apontam
como possiveis causas para os ganhos estruturais obtidos o aumento no grau de hidratagéo do cimento, a re-
ducéo da porosidade total e o refinamento da estrutura porosa pela adi¢éo de OG.

HORSZCZARUK et al. [15] analisaram o aumento no médulo de elasticidade de pastas de cimento
reforcadas com 3% de OG, em relacdo a amostra de controle. O médulo de elasticidade aumentou de 1-10
Mpa para 5-20 Mpa. O estudo realizado mostrou que a cinética da rea¢do de hidratacdo ndo foi alterada signi-
ficativamente pela adi¢do de OG, além disto, este material apresentou boa dispersao e interagdo com a matriz
do cimento.

HOU et al. [2] investigaram a resisténcia & compressdo e a resisténcia a tragdo na flexdo de pastas de
cimento com adi¢do de 0,16% de OG, além da pasta de cimento de referéncia. Os aumentos nas resisténcias a
compressdo e tracdo na flexdo foram de 3,21% e 11,62%, respectivamente, aos 14 dias. As melhorias obtidas
foram atribuidas ao maior grau de hidratacdo, efeito nano-filler e efeito ponte de ligagdo provenientes da adi-
¢do de OG. Os resultados encontrados neste artigo diferem dos resultados encontrados por SHARMA et al;
[40], que apontou inibicdo do processo de hidratagdo para teores de OG superiores a 0,125%. Essa divergén-
cia de resultado se deve as diferengas nas caracteristicas fisicas e quimicas dos 6xidos de grafeno utilizados
na literatura. Como o método de produgdo do OG apresenta bastantes peculiaridades, variando conforme a
patente de producdo, o produto final também apresenta uma variacéo intrinseca em suas propriedades mecéa-
nicas.

LV et al. [31] realizaram testes com uma pasta de cimento de referéncia e pastas de cimento com adi-
¢do de 0,01-0,05% de OG. O teor 6timo de adi¢do foi de 0,03% de OG. Foram obtidos aumentos de 56,5% e
77,6% nas resisténcias a compressao e tracdo na flexdo, respectivamente, aos 28 dias. A partir dos resultados
encontrados, os autores inferiram que a adicdo de OG junto ao superplastificante pode controlar completa-
mente a forma de agregacdo dos cristais de hidratacdo do cimento. Os cristais em formato de flor e poliedros
tém a capacidade de reparar buracos e fissuras nos compdsitos de cimento.

PAN et al. [4] realizaram testes sobre uma pasta de cimento de referéncia e uma pasta de cimento com
0,05% de OG por peso de cimento. Foram observados aumentos na resisténcia a compressao e resisténcia a
tragdo na flexdo de 15-33% e 41-58%, respectivamente, aos 28 dias. Entre as possiveis razfes para isto, des-
tacam-se: inter-travamento mecéanico proporcionado pela morfologia rugosa do OG, forte interacdo entre as
fissuras e as folhas de OG devido a geometria 2D e elevada superficie especifica, promog¢do do processo de
hidratacdo e formacao de fortes forcas interfaciais ente grupos carboxilicos do OG e produtos de hidratacdo
do cimento.

WANG et al. [36] investigaram a resisténcia & compressdo e a resisténcia a tracdo na flexdo de uma
pasta de cimento de referéncia e pastas de cimento com adicéo de 0,01-0,05% de OG. O teor 6timo de adicéo
do OG foi de 0,05%, sendo obtidos aumentos de 40,4% na resisténcia a compressao e de 90,5% na resisténcia
a tracdo na flexdo, aos 28 dias. As causas para 0s ganhos estruturais obtidos foram: aceleracdo do processo de
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nucleacdo, crescimento e separacdo dos produtos de hidratacdo, promocdo da reacdo de hidratacdo, alinha-
mento regular dos cristais e densificacdo da microestrutura.

LU et al. [9] realizaram testes de resisténcia a compressao, tracdo direta e tragcdo na flexdo de arga-
massas com 0,05%, 0,08% e 0,12% de OG, além da amostra utilizada como controle. O teor 6timo de adicao
foi de 0,08%, sendo obtidos aumentos de 24,8%, 37,7% e 80,6% nas resisténcias a compressdo, tracéo direta
e tracdo na flexdo, respectivamente, aos 28 dias. As razdes apontadas para os resultados obtidos foram: redu-
céo da porosidade total, aumento na tenacidade pelo intertravamento no nivel da nano escala e melhoria das
ligacdes entre as fibras de PVA e a matriz do cimento pela adi¢éo de OG.

LV et al. [11] avaliaram as resisténcias de compressdo, tracdo direta e tracdo na flexdo de argamassas
com 0,01-0,05% de OG e outra utilizada como controle. O teor 6timo de adi¢do foi de 0,03%, sendo obtidos
aumentos de 38,9%, 78,6% e 60,7% nas resisténcias a compressdo, tracdo direta e tracdo na flexdo, respecti-
vamente, aos 28 dias. Os resultados obtidos sugerem que as folhas de OG séo capazes de regular a formacéo
de cristais hidratados em forma de flor, aumentando a resisténcia a tracdo/flexdo/compressao do cimento.

SHARMA & KOTHIYAL [40] investigaram a influéncia do tamanho das folhas de OG sobre a resis-
téncia & compressdo de argamassas refor¢adas com silica ativa, cinza volante e PVA. Foram preparadas
amostras com 0,125-1,0% de OG-a (14 nm de espessura e tamanho médio das folhas de 900 nm) e 0,125-
1,0% de OG-b (3 nm de espessura e tamanho médio das folhas de 100 nm), além da amostra de controle.
Foram obtidos ganhos de 63,3% e 86,3%na resisténcia a compressdo para OG-a e OG-b, respectivamente,
aos 28 dias. Os resultados obtidos permitem inferir que a moagem mecénica do OG aumenta o seu potencial
de contribuigdes sobre as propriedades mecanicas do compoésito cimenticio devido ao aumento na area super-
ficial.

TONG et al. [17] realizaram estudos da resisténcia a compressdo de uma argamassa com 0,1% de OG,
além argamassa de referéncia. O aumento verificado na resisténcia a compressao com a adicéo de OG foi de
10,2- 13,2%, aos 28 dias. As razBes para os ganhos estruturais obtidos foram: reordenacgéo da microestrutura,
melhoria das interac6es na zona de interface, decrescimento da porosidade e dos cristais de C-S-H de baixa
densidade e crescimento dos cristais de C-S-H de alta densidade (densificacdo da microestrutura).

WANG et al. [36] investigaram a resisténcia a compressao e a resisténcia a tracéo na flexdo de arga-
massas com 0,01-0,05% de OG, bem como da argamassa de referéncia, aos 28 dias. O teor 6timo de adi¢do
do OG foi de 0,05%, sendo obtidos aumentos de 24,4% na resisténcia & compressao e de 70,5% nha resisténcia
a tracdo na flexdo, aos 28 dias.

WANG et al. [41] realizaram testes sobre uma argamassa de referéncia e argamassas com adicdo de
0,01-0,05% OG. O teor 6timo de adicdo foi de 0,03%, sendo obtidos aumentos de 18,79% e 56,62% nas re-
sisténcias a compressao e tragcdo na flexao, respectivamente, aos 28 dias. Foi observado que as folhas de OG
se conectam uma a outra formando uma estrutura em trés dimensdes, enquanto os produtos de hidratacdo séo
inseridos nessa estrutura.

ZHAO, LI et al [22] realizaram testes sobre uma argamassa de referéncia e outra com 0,022% de OG.
Foram obtidos aumentos de 17,68% e 22,55% nas resisténcias & compressdo e tracdo na flexdo, respectiva-
mente, aos 28 dias. Os ganhos estruturais obtidos podem ser explicados pelo aumento no grau de hidratacéo,
melhor eficiéncia na transferéncia de cargas, microestrutura compacta e controle da iniciagcdo e propagacao
das fissuras na nano escala.

ZHAO et al. [42] realizaram testes com uma argamassa de referéncia e argamassas com adi¢do de
0,011-0,066% de OG. Foram obtidos aumentos de 22,59% e 24,56% nas resisténcias a compressdo e tracao
na flexdo, respectivamente, além de aumento de 32,37% no mddulo de Young, aos 28 dias. Os resultados
mostram que a adi¢do de OG restringe a iniciacdo e a propagacdo das fissuras, de modo que elas ocorrem de
maneira tortuosa e com menor espessura.

A Tabela 4 sintetiza os principais resultados encontrados nos trabalhos analisados:
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Tabela 4: Resumo dos principais resultados encontrados no portfélio bibliografico.

AUMENTO (%) EM RELACAO AS AMOSTRAS DE CON-
TROLE
FA-
. TEOR DE . RESIS- . .
ID AUTOR DISPERSAO TOR RESISTEN- _ N RESISTENCIA MODULO
oG A TENCIAA | | ~
AlC CIA A COM- . A TRACAO NA DE ELAS-
B TRAGCAO B
PRESSAO FLEXAO TICIDADE
DIRETA
0,04, 0,06,
0,08, 0,2,
~ 0,4, 0,6, 23,89% com 138,44% com
. CaTE[2N5]Et iO'l:‘g:; 08,10% | .. | OGefibrade - 0G e fibra de :
' g de OGe ' carbono carborno.
1% de
fibra de
carbono
OGeNTC
dispersos em .
GAO et . . Aproxi- 0 0
2 al. [23] cZ?k:J:%iFI);tlc; e madamen- | 0,4 78,80% 53,20%
. te 0,03%
frequéncia
ultrassbnica
GONG et | Ultrassom e
0, 0, - -
3 al. [16] agitador me- 0.03% 0.5 46,00% 50,00%
cénico
Solugdo
aquosa e 10.8% de
HE etal. | ultrassom em ganho com ) i i
4 [29] trés concen- - 0,3 | tratamento de
tragdes: 0,25 superficie
g/L05g/ com OG
Lelg/L
HORS- Aumento de
ZCZA- Ultrassom - - - 1-10 Mpa
5 | RUKet 300% | 057 P
al. [15] para 5-20
' MPa
1 0, - 0, -
6 HOU et AglEaQOr 0,16% i 3,21% 11,62%
al. [2] mecénico
;| ucaet Zﬁsgg:ﬁa’;;e 001%a | 03 - - 40% com -
al. [33] ¢ 0,05% 0,03%
agquosa
8 LI X.et jqoljgg:z 0’826:’24’ 04 46,8% com - 14,2% com -
,06, , o N
al. [43] ultrassom 0,08% 0.08% 0.04%
LI X.et Agua em 0,1%, ) 67% com ) )
9 al. [37] concentracao 0,15% e 0,4 0,04%
4 mg/ml. 0,20%,
Suspensédo
aquosa de 0
LI X.et oG (4 88;0? i ) 83% com i
10 al. mg/ml) ul- e 04 0,04%
[20] trassonizada 0,03%, e
. 0,04%
por 5 minu-
tos
LI X.et Solugéo
11 al. aquosa e 0,02% 0,27 quermg?: ) i i
[44] ultrassom




ROCHA, V.V.; HORTA, R.A.S.; PAULA, J..N,, etal., revista Matéria, v.26, n.3, 2021

72,7% com OG

e | e | 0az S [ewesma |
12 1] ' NTC e OG GOeOa 0,4 com GO e
1% CNTSs 26,3% com
NTCs
0%, ..
oo, | | Hapie
0,05%, ganho d
resisténcia
0,1%, .
LIU et Ultrassom e . (até 40%),
0,2%, Vari- - - -
13 al. surfactante 0 porem a ten-
[45] 0.4%, | ado | " e ia de
0.8%, crescimento
1,6%, ndo é manti-
3,2%, e da
6,4%
LIU et Solucéo 43,2% com 42% com 1,5%
aquosa e 0 1,5% NS e - NS e 0,03% OG -
14 al. [19] ultrassom 0,03% 0.44 0,03% OG a a 28 dias
28 dias
. 0,
15 LO’;IIG et Aguaeplas- | 0,05, 0,10 05 26% com - 1%/8;;)m -
X tificante e 0,20% ' 0,05% '
[30]
Solucéo
16 | LONGet aguosa e 0,1e02% | 05 i ) i i
al. [28]
ultrassom
3 0, 0,
LONG et Solugdo 0,1, 0,125, 23.4% com ) 58,9% com 24,3%c om
17 al. [30] aquosa e 02e 0,5 0.25% 0,2% 0,25%
' ultrassom 0,25% !
LU et al. Centrifuga- | 0,05, 0,08, 0 37,70% 80,60% -
18 [9] cdo 0.12% 0,4 24,80%
Gréficos
0,
O’O~5/° a indicam me- 48,4% com
LU L.et razdo de . e
Surfactante Ihorias de - superplastifi- -
19 al. [46] peso de 0,38 N
compressao cante PCE
SF para J
similares a de
GO ~
tracao.
Agua em
20 I;:J éée]t concentracdo | 0,02, 0,04 0.48 - - - -
' 4 mg/ml e e 0,08% '
ultrassom
LU Z.et Ultrassom e i ) i i
21 al. [21] agitador 0,05% 0,35
magnético
3 0,
Luzet | Solusao | 005%de 8,70% - 14,80% -
22 al. [27] aquosa e GOe 1% 0,2
' ultrassom de CF
0,01, 0,02 _
,01, 0,02, 0 o 0
23 "\Elelt]a" Ultrassom | 0,030,04 | 037 | °290% 78,60% 60,70%
e 0,05%
LV etal 882 88‘21 127,5% com ) 130,8% com i
) . ,03, 0,04, o 0
24 [18] Ultrassom 0,05 0,29 0,05% 0,04%
0,06%
56,5% com
. ! 77,6% com
Agua e ul- 0,01, 0,02, 0,03% de OG 0
g5 | LVoetal | som | 0,03,004 | 029 | €0.19% de - 0.03% de OG e )
[31] . - 0.19% de poli-
e 0,05% policarboxi- .
carboxilato
lato
MO- Solugéo 4mg de 35% aos 28 ) i i
26 HAM- aquosa OG/mlde | 0,34 dias
MED et agua




ROCHA, V.V.; HORTA, R.A.S.; PAULA, J..N,, etal., revista Matéria, v.26, n.3, 2021

al. [8]
Solucéo
MOKHT 0,01, 0,02, 13% com 41% com
aquosa e - -
27 | ARetal. 0,03, 0,04 - 0,02% 0,03%
ultrassom
[38] e 0,05%
Pequeno
aumento de
Ultrassom e
PAN et . 15-33% - 41-59% 3,48 para
28 agitador me- 0,05% 0,5
al. [4] . 3,70 GPa
canico
em presen-
cade OG
Solucéo de
. . 0,3,
agua, plasti- 0%,
PENG, et . 0,35, 5,16% com 21,9% com
ficante e OG 0,01%, - -
29 al. [49] . 0,4, | 0,01% de OG 0,03% de OG
ultrassonifi- 0,03%, e 0.45
cado por 5 0,05% '
i e0,5
minutos
ROY et 0,03, 0,05, 90,9% com 181,10% com
Ultrassom - . -
30 al. 0,10e 0,5 0,05% a 28 0,10% a 28 dias
[47] 0,20% dias
SHAR- 63,3% para
MA & Ultrassom e 0.125 OG (14nm de
KOTHI- | agitador me- e espessura) - - -
31 . 0,25,0,5e | 0,45
YAL canico 86,3% para
1,0%
[40] OGb (3nm de
espessura)
SHAR- Ganho ma-
MA & . ximo de 40%
Agua e ul-
KOTHI- 0,1% e com Graphe- - - -
32 trassom 0,45 .
YAL 0,125% ne Oxide
[39] Nanoplatelets
apos 90 dias
Solugdo
SHAR- 0,125%, 96% com
aquosa e 35% com
MA et al. 0,25%, 0,125% de - -
33 presenca de 0,45 0,125% de
[48] » 0,50% e 0G
superplastifi- 0oG
1%
cante
TONG et Ultrassom 10,20- - - -
34 0,1% 0,54
al. [17] 13,20%
WANG, Ultrassome | 0,01, 0,02, i i
] Ganho max - Ganho max de -
35 MIN et agitador me- | 0,03,0,04 | 0,33
. de 25,28% 56,62%
al. [41] canico e 0,05%
WANG, . 0,01, 0,02,
Né&o revelado - 70,50% -
36 QIN et 0,03 ,004 0,37 24,40%
al. [36] e 0,05%




(@her | ROCHA, V... HORTA, RASS.: PAULA, J..N., etal., revista Matéria, v.26, n.3, 2021

0,01%,
YANG et » 0,02%, 42,30% a7 - - -
37 Plastificante 0,4 .
al. [50] 0,03%, e dias
0,04%,
- 0,29,
Plastificante 0.36
ZHAOet | emsolugdo | 0,011%a | = - 30,37% 32,37%
38 0,45 34,10%
al. [34] aquosa 0,066%
e
0,50
ZHAO et Ultrassom 27,64% - 26,74% -
39 0.022% 0.42
al. [22]
0,011,
0 ZHAO et Ultrassom 0,022, 0.42 34,10% - 30,37% 32,37%
al. [42] 0,044 e ’
0,066%
Solugéo
aquosa  de
oG com
.. | 005 0.1, ,
ZHAO et | superplastifi- Até 25.06% - - -
41 , 0,2 0,022 | 0,5
al. [35] cante e agita-
. e 0,3%
cdo electro-
magnética e
ultrassdnica
. 0,011%, o -
ZHAO et | Em diversos N&o informa
. 0,022%, o - -
42 al. [51] plastificantes 0,42 | quantitativa-
0,044% e
mente
0,066%
0,02% OG
ZHOU et Ultrassom - 16,70% -
43 e 0,04% 0,4 23,90%
al. [24]
NTC

5. CONCLUSOES

Este trabalho apresentou um processo estruturado de pesquisa académica para composi¢do de um referencial
tedrico: o ProKnow-C. Este processo permitiu a obtengcdo de um portfélio bibliografico abrangente, represen-
tativo e relevante sobre os efeitos da adicdo do 6xido de grafeno em compdsitos de cimento Portland.

O procedimento ProKnow-C possibilitou, em sua fase inicial, selecionar, a partir de uma amostra bru-
ta de 1354 artigos, 0s 47 artigos mais relevantes que apresentavam as alteraces nas propriedades mecénicas,
comportamento reoldgico e microestrutura de compositos de cimento com adi¢do de OG, bem como técnicas
de dispersdo utilizadas.

A segunda fase do ProKnow-C consistiu na analise sistémica dos artigos, tendo sido realizada a partir
da visdo particular de conhecimento dos pesquisadores. Essa visdo é estruturada em quatro lentes de pesquisa.

A partir da definigdo destas lentes de pesquisa, buscou-se selecionar e extrair as informacdes de inte-
resse dos artigos analisados de forma precisa. Ao final do processo, as informacdes obtidas foram categoriza-
das e apresentadas na Tabela 4. Também foram identificadas oportunidades futuras de pesquisa, retratadas na
Tabela 5:
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Tabela 5: Resumo dos principais resultados encontrados no portfélio bibliografico.

ID LENTES OPORTUNIDADES

1 Métodos de disperséo Mesclar diferentes técnicas de dispersdo para permitir maiores concentragoes de
OG. Verificar a eficiéncia de outros aditivos na dispersdo do OG, como lignosulfo-
nato ou polinaftaleno sulfonato.

2 Microestrutura Produzir imagens do arranjo cristalino de compdsitos cimenticios com adi¢éo de
OG. Produzir imagens da zona de interface pasta-agregado.

3 Comportamento reolégico | Realizar estudos sobre o tempo de pega de compoésitos cimenticios com adicéo de
OG. Utilizar o redbmetro digital para verificagdo da medida de fluidez obtida no
teste de mini-slump.

4 Propriedades mecanicas Realizar mais estudos sobre os efeitos da adi¢do de OG no modulo de elasticidade
de compdsitos cimenticios.

Outros Verificar os efeitos da adi¢do de OG em concretos.

Com este trabalho, busca-se incentivar o uso dos processos estruturados para a sele¢do e evidenciacéo
de artigos, criando referenciais teéricos consistentes para o suporte de pesquisas futuras.
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