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RESUMO

O concreto € um dos materiais mais utilizados globalmente, sendo segundo apenas a 4gua nesse
aspecto. Sua popularidade se deve as suas propriedades quando endurecido, como alta
resisténcia mecanica, facilidade de aplicagdo e baixo custo. Desde os tempos do Egito Antigo,
o concreto evoluiu continuamente, com desenvolvimentos significativos incluindo a introdugao
de aditivos que alteram suas propriedades fisicas ¢ mecanicas. Esses avangos impulsionaram a
construgao civil, permitindo a criagao de estruturas cada vez mais altas, complexas e inovadoras
em termos de arquitetura. No contexto da durabilidade e seguranca estrutural do concreto, a
resisténcia ao fogo é crucial. E notavel o aumento dos incéndios em estruturas civis, como
recentes casos no Brasil, demonstrando a necessidade de materiais que resistam ao fogo. A
presente pesquisa busca avancar com o uso inédito de um nano-material, 6xido de grafeno rico
em grupos carbonila (CGO) como aditivo no concreto, para a avaliagdo em altas temperaturas.
A concentragdo 6tima utilizada ¢ de 0,02% em relagdo ao peso do cimento. Logo, foi avaliada
a condutividade térmica do concreto de 0,02% CGO em relagdo ao concreto de REF. Em
seguida, foram analisados concretos de REF e de 0,02% de CGO, em temperatura ambiente e
submetidos a temperaturas de 300°C, 600°C e 900°C. Foram realizados ensaios de absor¢do de
agua por imersao, indice de vazios, massa especifica real, velocidade de pulso ultrassonico,
resisténcia a compressdo e tracdo, modulo de elasticidade, MEV e DRX. Assim o estudo
revelou que em altas temperaturas, tanto o concreto de REF e o de 0,02% CGO tiveram um
aumento progressivo nos indices de vazios e absor¢ao, devido a formagdo de poros, vazios e
transformagdes quimicas. No entanto, o concreto de 0,02% CGO demonstrou uma otimizagao
na matriz em altas temperaturas, com uma reducdo de poros e vazios em comparagdo com 0
concreto de REF. A adi¢do de CGO influenciou positivamente a reten¢do de dgua e a resisténcia
ao impedir a propagacao de fissuras, atuando como um refor¢o na estrutura. A resisténcia a
compressao e tracdo a 300°C no concreto de REF e 0,02% CGO apresentaram resultados
proximos, atribuidos a similaridade na matriz de concreto. Esses resultados sugerem que o CGO
pode trazer melhorias ao concreto, funcionando como um fortalecimento na estrutura para
incrementar a resisténcia e aprimorar a disposi¢cao da matriz, especialmente em concretos

sujeitos a altas temperaturas.

Palavras-chave: Concreto. Altas temperaturas. Oxido de grafeno rico em carbonila.



ABSTRACT

Concrete is one of the most widely used materials globally, second only to water in this regard.
Its popularity stems from its properties when hardened, such as high mechanical strength, ease
of application, and low cost. Since ancient Egyptian times, concrete has evolved continuously,
with significant developments including the introduction of additives that alter its physical and
mechanical properties. These advancements have driven civil construction, enabling the
creation of increasingly tall, complex, and architecturally innovative structures. In the context
of concrete durability and structural safety, fire resistance is crucial. There has been a notable
increase in fires in civil structures, as seen in recent cases in Brazil, highlighting the need for
materials that can withstand fire. This study aims to advance the novel use of a nanomaterial,
graphene oxide rich in carbonyl groups (CGO), as an additive in concrete for evaluation at high
temperatures. The optimal concentration used is 0.02% relative to the weight of cement. The
thermal conductivity of concrete with 0.02% CGO was evaluated in comparison to reference
concrete (REF). Subsequently, REF and 0.02% CGO concretes were analyzed at room
temperature and subjected to temperatures of 300°C, 600°C, and 900°C. Tests included water
absorption by immersion, void index, real density, ultrasonic pulse velocity, compressive and
tensile strength, modulus of elasticity, SEM, and XRD. The study revealed that at high
temperatures, both REF and 0.02% CGO concrete showed a progressive increase in voids and
absorption indices due to pore formation, voids, and chemical transformations. However,
0.02% CGO concrete demonstrated optimization in the matrix at high temperatures, with a
reduction in pores and voids compared to REF concrete. The addition of CGO positively
influenced water retention and resistance by preventing crack propagation, acting as
reinforcement in the structure. Compressive and tensile strength at 300°C in REF and 0.02%
CGO concrete showed similar results, attributed to the similarity in the concrete matrix. These
findings suggest that CGO can enhance concrete, acting as reinforcement in the structure to
improve strength and optimize matrix disposition, especially in concretes exposed to high

temperatures.

Keywords: Concrete. Concrete. High temperatures. Carbonyl-rich graphene oxide.



LISTA DE ILUSTRACOES

Figura 1 - Representacao grafica da estrutura do 6xido de grafeno. Esferas cinzas, vermelhas e

brancas representam os carbonos, oxigénios e hidrogénios, respectivamente. ........................ 18

Figura 2 - Representagdo grafica da estrutura do 6xido de grafeno rico em carbonila. Esferas
cinzas, vermelhas e brancas representam os carbonos, oxigénios e hidrogénios,

TESPECLIVAINIEIITE. ..euvviieseiieesiieeesiteeetteeestteeeseeeeesreesstaeeasseeesssseessseeessseeessseeessseeessseeessseesssseesssseenns 19

Figura 3 - Resultados Ensaio de Resisténcia a Compressdao e Resisténcia a Tragdo por

CISATNAMEIITO. oo, 25

Figura 4 - Curva tens3o-deformagao de cada grupo de corpos de prova sob carga de impacto

(S 1 LI 5300 o 1S 1101 - H PSPPI 26

Figura 5 - Resultados Ensaio de Resisténcia a Compressdao com corpos de prova submetidos a

] 1 R 1700 0 1) 21101 2 S PRSP PRS 27

Figura 6 - Micromorfologia do concreto do grupo PC: 1. Cristais de hidrato desordenados e

frouxamente dispostos; 2. Rachaduras; 3. BUracos. ........cccoeceeviiiiiinieeiieecieeeeee e 27

Figura 7 - Micromorfologia do concreto do grupo GOC: 1. Fissuras sob carga; 2. Buracos apds

[0 L TSTa P (O I T <Y o e [0 J PP 28

Figura 8 - Micromorfologia do concreto do grupo PC: 1. Cristais de hidrato desordenados e

frouxamente dispostos; 2. Rachaduras; 3. BUracos. ........cccoeceeviiiiienieeiieie e 29

Figura 9 - Micromorfologia do concreto do grupo GOC: 1. Fissuras sob carga; 2. Buracos apos

[0 L TSTa F T (O I T <Y o2 e [0 J PP 29
Figura 10 - Resultados de DRX da amostra. ...........ccccveeeiiiiieiiieeieeeiie e 30

Figura 11 - Representacdo esquematica das condi¢des de oxidagao utilizadas para preparar os

GOs ricos em carbonila, epoxi e hidroxila usando modificagdes do método de Hummers. ....32
Figura 12 - Cimento Portland CPV ARI Plus da Holcim do Brasil S.A. ..., 35

Figura 13 - Brita 0. ...oouiiieoeee ettt ettt et 36



Figura 14 - Curva Granulométrica da Brita 0.........ccccocerieiiiiiiniiniieieieieeeseeeeeee e 37

Figura 15 - Areia NatUral.......cccoooiiiiiiiiiieeeeeee ettt sttt e 38
Figura 16 - Curva Granulométrica Areia Natural...........ccccoeevvieeiiieeiieeeie e 38
Figura 17 - Aditivo ViscoCrete-3535 CB da fabricante Sika AS..........cccovveveiieieiiieeieeeee e, 40
Figura 18 - Oxido de grafeno rico em grupos de carbonila disperso em agua. ........................ 41
Figura 19 - Argamassadeira com a mistura de materiais apds a adicdo do CGO..................... 44
Figura 20 - Corpos de prova apds a moldagem. ...........cceeeieiiiiiiiiieniieiiieceeee e 44
Figura 21 - Desmoldagem dos cOrpos de PrOVa. .........cceevieeiiieriiiniiienieeieesiie et 44
Figura 22 - Corpos de Prova Submersos na Camara Umida. .............cccooevuevrevervrrsresenennnn. 45
Figura 23 - Corpos de Prova sendo retificados. ........cocevieriiriiiiiniieiieieieceseeeeecee e 45
Figura 24 - Sistematizagdo do processo de moldagem dos corpos de prova com CGO. ......... 46
Figura 25 - Disposi¢ao dos Corpos de Prova no Forno Mufla. ..........cccccooeniininnininiincnnne. 47
Figura 26 — Fluxo Metodologia Adotada. ..........cocceeiiiiiiiniiiiiiiiiiieceeceeee e 48
Figura 27 - Montagem do Equipamento ATA com as placas de concreto e o gelo. ................ 49
Figura 28 - Ilustragdo do Principio de funcionamento do ATA. .......cccoveeveriininninicnecnenne 49
Figura 29 - Processo de ensaio do ATA para célculo da condutividade térmica. .................... 50
Figura 30 - Placa de Concreto imediatamente apds a moldagem...........ccceeeeveeenieeecieeeeneenne, 51
Figura 31 - Placas de CONCIELO. .......oiuiiiiiiiiieiieeeete ettt e 51
Figura 32 - Ensaio de Velocidade de Pulso Ultrassonico............coceereeiiieeniinnieenicenicenieeeene 54
Figura 33 - Ensaio de resisténcia & COMPIESSA0. ...cc.eeveruierierierieinieeienieeniestesieesieeieesieesae s 55

Figura 34 - Ensaio de resisténcia a tracdo por compressao diametral. ..........cccocceeviienieeneenen. 56



Figura 35 — Ensaio de modulo de elasticidade. .........cocoveeviiiiniiniiniiiieeceeccecee 58

Figura 36 - Etapas de producdo das amostras de MEV........cccccocoviiiiniininiinienceeee 60
Figura 37 - Amostras de MEV. ..ot e 60
Figura 38 - Amostra de DRX sendo preparada. ...........cccccvveeiiieeiiieeiiieecie e 61
Figura 39 - Resultados dos ensaios de Condutividade térmica utilizando o ATA. .................. 62
Figura 40 — Comparacio de Indices de Vazios REF € 0,02% CGO. ........cccevvvervvvrreererrernnnn. 64

Figura 41 - Comparacio de Indices de Vazios REF e 0,02% CGO submetidos a altas

10300 0 1G] 11 1 PSPPSR 65
Figura 42 - Comparagdo de Absor¢do REF € 0,02% CGO. ......cccoeviiiviieniieiieieeeeeieeeeee, 66
Figura 43 - Comparagdo de Absorcao REF e 0,02% CGO submetidos a altas temperaturas. .67
Figura 44 - Comparacao de Massa especifica REF € 0,02% CGO. .......cccoooviviiiiiiiiienieeen. 68

Figura 45 - Comparacdo de Massa especifica REF e 0,02% CGO submetidos a altas

105001 0153 ¥2 1 L 1SRRI 69
Figura 46 — Variagdo de Indices de Vazios dos gradientes de temperatura com TA.. ............. 70
Figura 47 - Variagdo Absorcdo de agua dos gradientes de temperatura com TA. ................... 71
Figura 48 - Variagdo Massa Especifica dos gradientes de temperatura com TA. .................... 72
Figura 49 - Comparacao de VPU para REF € 0,02% CGO.......cccccoviiiiiiiiiiiiiiieciceeeee, 73

Figura 50 - Comparacao de VPU para REF e 0,02% CGO submetidos a altas temperaturas..74

Figura 51 - Comparagao de Compressao Axial para REF € 0,02% CGO.........cccceeveveeeneennne. 76
Figura 52 - Variacao de Resisténcia a compressdo em relacdo a TA.......ccocevieverieneeniennene 77
Figura 53 - Comparagdo de Trag@o para REF € 0,02% CGO.......ccccocueviiviniiinieiiiienieieen, 78

Figura 54 - Variagao de Tragcdo em 1elag@0 @ TA......cc.oeeviiieiiieeieeeie e e 79



Figura 55 - Comparagdo do modulo de elasticidade estatico para REF e 0,02% CGO. .......... 80

Figura 56 - Varia¢ao do mddulo de elasticidade estatico em relagdo a TA. .....ccceevverveniennnne. 81
Figura 57 - Comparacdo do mddulo de elasticidade dindmico para REF e 0,02% CGO......... 81
Figura 58 - Variagao do modulo de elasticidade dinamico em relagdo a TA..........ccceveeeneeenee. 82
Figura 59 - MEV das Amostras €m TA.........ccccieiiieiiieiie ettt e 83
Figura 60 - MEV das Amostras @ 300°C........cccieriiriienieeiieiieeie ettt sieesae e 84
Figura 61 - MEV das Amostras @ 600°C. .......c..cciriiriininiiniinitiieeeeseee e 85
Figura 62 - MEV das Amostras @ 900°C. .......c..coiriiriiniiiiniineeieeeenie et 86
Figura 63 - DRX de amostras €m TA.........cccooooiiiiiieiieiieeiieteeie ettt 88
Figura 64 — DRX de amostras @ 300°C. ........ccocvieiiiieiieiie ittt et sene e 89
Figura 65 - DRX de amostras @ 600°C. ..........cocuiriiiiriiniiiiiiicieeieeeee et 90

Figura 66 - DRX de amostras @ 900°C. ..........coiiriiiiiriinieiieniceee ettt 91



LISTA DE TABELAS

Tabela 1 - Transformagdes no concreto exposto a altas temperaturas. .........c.cceeeveeeeeveerenveennne. 22

Tabela 2 - Evolucao do comportamento do concreto em fun¢do da elevagao de temperatura. 23

Tabela 3 - Composicao Granulométrica Brita 0. ..........cccooviieiiiiniiiiienieeieeieeieeeee e 36
Tabela 4 - Propriedades fisicas Drita 0...........ccceevieiieeiiieniieiierie et 37
Tabela 5 - Composicao granulométrica Areia Natural. ........cccovoiiiiiiniiiiiiiniiiieceeeeeee 38
Tabela 6 - Propriedades fisicas Areia Natural. ..........cccoeeviiieiiieeiieecie e 39
Tabela 7 - Trago utilizados na confecgao do CONCIEtO. ........ccvieevvvieeiiieeiie e 41
Tabela 8 - Corpos de Prova de 0,02% de CGO. .....cccooeeiieeiieiienieeiieeeeeeee et e 42
Tabela 9 - Corpos de Prova de Referéncia. .........ccceeecvieeiiiieiiiicieceeeee e 43

Tabela 10 - Tempo necessario para atingir temperaturas elevadas na mufla. .......................... 46



LISTA DE SIGLAS

ABNT Associacao Brasileira de Normas Técnicas

CESAMA  Companhia de Saneamento Municipal de Juiz de Fora - MG

CGO Oxido de Grafeno rico em grupos de carbonila
GO Oxido de Grafeno

LMCC Laboratorio de Materiais de Construgao Civil
NANO Grupo de Nanociéncias e Nanotecnologia
NBR Norma Brasileira

UFJF Universidade Federal de Juiz de Fora

UFOP Universidade Federal de Ouro Preto

TA Temperatura Ambiente

MEV Microscopia Eletronica de Varredura

DRX Difracao de Raio X



SUMARIO

1 INTRODUGAO ..ot 16
1.1 CONTEXTUALIZACAO ..o, 16
1.2 JUSTIFICATIVA ..o, 20
T3 OBIETIVOS. ..ot 21
1.4 ESTRUTURA DO TRABALHO .........coooooiiiiieieeeeeeeeeeeeeeeen. 21

2 CONCRETO, TEMPERATURA E OXIDO DE GRAFENO.......................... 22

2.1. CONCRETOS SUBMETIDOS A ALTAS TEMPERATURAS................. 22

2.2 OXIDO DE GRAFENO........oooiieieeeeeeeeeeeeeeeeee e, 23
2.2.1 OXIDO DE GRAFENO EM MATRIZES CIMENTICIAS.............. 24
2.2.2 OXIDO DE GRAFENO RICO EM GRUPO CARBONILA ........... 31

3 MATERIAIS E METODOS DE ENSATO ..., 33
BAMATERIAIS. .......ooooimiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeee e 33

301 AGUA oo 33
3,12 CIMENTO ..o 33
3,13 AGREGADOS ...t 35
3.1.3.1 Agregado Gratido.........cceeeeeeiieeriiieeeiiie et 35
3.1.3.2 Agregado MildO .......cccvviieiiiiiciieeccee e 37
314 ADITIVO ..o 39
3.1.5 OXIDO DE GRAFENO RICO EM GRUPO CARBONILA (CGO)

40

3.2 DOSAGEM DO CONCRETO ... 41
3.3 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL ........coccovoiimiiieieeeeeeee 41
3.4 MOLDAGEM E CURA DOS CORPOS DE PROVA.......................... 43
3.5 METODO DE ENSATO ........coooioimiiieiieeeeeeeeeeeeeeeeee e 48
3.5.1 ENSAIO DE CONDUTIVIDADE TERMICA ......cccooiiriernne. 48
3.5.2 ENSAIOS DE iNDICE DE VAZIOS, ABSORCAO DE AGUA POR
IMERSAO E MASSA ESPECIFICA REAL ..o, 52

3.5.3 ENSAIO DE VELOCIDADE DE PULSO ULTRASSONICO (VPU)
53



3.5.4 ENSAIO DE RESISTENCIA A COMPRESSAO AXIAL............. 54
3.5.5 [ENSAIO DE RESISTENCIA A TRACAO POR COMPRESSAO

DIAMETRAL ..o e e, 56
3.5.6 ENSAIO DE MODULO DE ELASTICIDADE ESTATICO E
DINAMICO ..o e e e, 57
3.577 ENSAIO DE MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA
59
3.5.8 ENSAIO DE DIFRACAO DE RAIO X .oeeeeeeeeeeeeeeee e, 61
ARESULTADOS ..o e e e, 62
4.1  ENSAIO DE CONDUTIVIDADE TERMICA ....coovoveeoeeeeeee, 62
4.2  ENSAIOS DE ABSORCAO DE AGUA POR IMERSAO, INDICE
DE VAZIOS E MASSA ESPECIFICA REAL ..o, 64
4.3  ENSAIO DE VELOCIDADE DE PULSO ULTRASSONICO (VPU)
72
4.4  ENSAIO DE RESISTENCIA A COMPRESSAO AXIAL.............. 74
45  ENSAIO DE RESISTENCIA A TRACAO POR COMPRESSAO
DIAMETRAL ..o nen e, 77
46 ENSAIO DE MODULO DE ELASTICIDADE ESTATICO E
DINAMICO ..o e e e, 79
477  ENSAIO DE MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA
82
4.8  ENSAIO DE DIFRACAO DE RAIO X (DRX) ..eoveereeerreereeneen. 87
5 CONSIDERACOES FINALS ..ottt ee e s ee s 92

5.1 SUGESTOES TRABALHOS FUTUROS.........ccccooeiierrererierrenannn. 93



1 INTRODUCAO
1.1 CONTEXTUALIZACAO

O concreto ¢ o material mais utilizado no mundo ap6s a d4gua (Carvalho ef al., 2023) com uma
produgdo superior a 20 bilhdes de toneladas anualmente (Gencel et al., 2021). Isso ocorre em
funcdo de suas propriedades no estado endurecido, como a resisténcia mecanica, e sua

facilidade de execugao e baixo custo associado (The European Cement Association, 2021).

A composicdo do concreto convencional ¢ feita por materiais essenciais como agua,
aglomerantes e agregados. Dentre esses componentes, os agregados assumem a maior
proporg¢ao, representando aproximadamente 85% do volume total da mistura (Martins et al.,
2021). Os agregados sdo insumos comercialmente mais acessiveis e, devido sua grande
participacao na mistura de concreto, sao responsaveis por reduzir o valor comercial da mistura

e facilitar o acesso a esta tecnologia (Guimaraes Aureliano, 2018).

A historia do concreto ¢ iniciada no Egito Antigo, com construgdes que levavam uma espécie
de gesso calcinado, passando por Roma antiga com o uso de massa obtida pela hidratacdo de
cinzas vulcanicas para fazer aquedutos e estradas, até culminar na Inglaterra no ano de 1756,
quando John Smeaton desenvolve uma mistura de agregado gratido e cimento para construir o
Farol de Eddystone (Battagin, 2009). A partir desse momento, o desenvolvimento do concreto
tem progredido junto com o avango da construcdo civil, resultando em edificios cada vez mais
altos, mais complexos e com arquiteturas mais arrojadas, demandando niveis superiores de

resisténcia (Lima et al., 2014).

Os avancos significativos na tecnologia do concreto resultaram do emprego efetivo de aditivos
(Aitcin e Flatt, 2015). Nesse sentido, os aditivos quimicos sdo cruciais na inovacdo da
construgdo civil, posto que modificam caracteristicas do concreto em diferentes estados e
potencializam suas propriedades fisicas e mecanicas (Bastos, 2016). Segundo Mehta e Monteiro
(2014), a maioria do concreto produzido contém um ou mais aditivos/adigdes. Os autores
estimam que entre 80% a 90% do concreto produzido em paises desenvolvidos tem aditivos

quimicos.

Nesse contexto, a caracteristica de resisténcia ao fogo ¢ fundamental para assegurar a
durabilidade do material e a seguranca dos usuarios, pois o ataque ao fogo afeta as propriedades

mecanicas e microestruturais do concreto (Nasser ef al., 2022). Vale destacar que a NBR 14432



(2001) estabelece as condicdes a serem atendidas pelos elementos estruturais e de
compartimentagao que integram os edificios para que, em situagdo de incéndio, seja evitado o
colapso estrutural. Assim, especifica o tempo minimo de resisténcia ao fogo (TRRF), de um
elemento construtivo quando sujeito ao incéndio-padrdo para cada tipo de uso da edificagao. O
periodo de evacuagdo total varia de 30 a 120 minutos, de forma que garanta a seguranga dos

usuarios. Posto isto, é imperativo o aprofundamento de estudos e desenvolvimentos

tecnologicos nesta area.

Assim concatena-se ao exposto o advento de nanomateriais aplicados a matrizes cimenticias.
Verma, Chowdhry e Chakrabarti (2023) estudaram o efeito da adi¢do de nanomaterial baseado
em nanofolhas de 6xido de grafeno altamente reduzido (rGO) em compositos de cimento,
observando um aumento significativo na resisténcia mecanica e formacdo de uma
microestrutura compacta. O estudo de Strapasson, Zicatto, ef al. (2021) investigou os efeitos da
adi¢ao de nanossilica ao concreto de alta resisténcia em proporgoes de 1,5% e 3,0% em relagao
a massa de cimento. Apenas o teor de 3,0% mostrou efeitos significativos, especialmente no
modulo de elasticidade. Motta (2023), analisou a adi¢do de nanotubos de carbono (NTCs)
funcionalizados e nao funcionalizados nas propriedades de concretos submetidos a
temperaturas elevadas, concluindo que a adigdo de NTCs funcionalizados melhoram o

comportamento mecanico do concreto no inicio da exposicao a altas temperaturas.

Parveen, Rana, & Fangueiro (2013) descrevem que os nanomateriais de carbono apresentam
um grande grupo de materiais funcionais com propriedades fisicas excepcionais, como a alta
resisténcia a tragdo e alta condutividade térmica. Em matrizes cimenticias, os nano-materiais

podem aprimorar as propriedades mecanicas e sua durabilidade (Han ef al., 2015).

Diversos estudos demonstram o potencial de aplicacdo de nanomateriais de carbono no
concreto (Sheik et al., 2021; Yang ef al., 2017). Até o momento, foi identificado na literatura
estudos aplicados ao concreto que utilizam nano-tubos de carbono (Carrigo et al., 2018; Motta,
2023), 6xido de grafeno em conjunto com nanotubos (Gao et al., 2019), nanoplaquetas de 6xido
de grafeno (Mokhtar et al., 2017), 6xido de grafeno em concreto com residuos de construgao
civil (Sogayar, Dias e Pereira, 2021). Outras inovagdes tecnoldgicas também visam
potencializar as propriedades do concreto, como a utilizagdo de inteligéncia artificial para
defini¢gdo do melhor traco da mistura (Rodrigues, 2018), a adicdo de materiais que
desempenham papel de filer (Carvalho et al., 2023) e o estudo de ligantes alternativos ao

cimento Portland, como os ligantes geopoliméricos (Carvalho et al., 2023)



Nesse sentido, ¢ notavel que os incéndios em empreendimentos civis t€m aumentado nos
ultimos anos, o que resulta em incalculaveis perdas (Xu et al., 2021). Em fevereiro de 2024,
um incéndio no Galpao do Porto de Santos durou mais de 30 horas, levando ao desabamento
da estrutura e colocando outras partes do galpao em risco (CNN BRASIL, 2024). Em dezembro
de 2023, um incéndio em um prédio de 15 pavimentos em Belo Horizonte resultou em 15
vitimas, com danos significativos em trés pavimentos (CNN BRASIL, 2023). Outro incéndio
ocorreu na cabine de forca do subsolo do Edificio Italia, que se alastrou pelo pavimento do um

prédio historico de 40 andares, localizado no Centro de Sao Paulo (G1 , 2024).

O Corpo de Bombeiros de Minas Gerais determina que os materiais expostos ao fogo devem
resistir a uma temperatura caracteristica de 600°C (CBMMG, 2022). Foi observado que os
demais Corpos de Bombeiro dos outros estados do Brasil ndo determinam a temperatura
caracteristica, mas asseguram que o material deve resistir tempo suficiente para a evacuagdo

segura do estabelecimento.

Nesse aspecto, o estudo de concretos expostos a elevadas temperaturas ¢ identificado na
literatura (Tufail et al., 2017). Foram detectadas pesquisas que versam sobre os efeitos da
adicdo de fibras de basalto (Wang et al., 2016), de ago e de vidro em concretos submetidos a
elevadas temperaturas (Moghadam e Izadifard, 2020). Também foram identificados estudos
que avaliam as propriedades de concretos com incorporagao de 6xido de grafeno em situacdes
de incéndio, Ren, Bai, ef al. (2024) estudou as propriedades mecanicas de impacto e estrutura

de poros do concreto de 6xido de grafeno em alta temperatura.

Salienta-se que este tipo de 6xido de grafeno (GO) € derivado do grafeno e composto de uma
estrutura bidimensional, formada de uma tUnica camada de atomos de carbonos unidos de
maneira hexagonal (Yang et al., 2017). O GO possui diversos grupos funcionais, como
epoxidos, cetonas, carbonilas, hidroxilas e carboxilicos (Li ef al., 2016). Além disso, o GO
(Figura 1) possui natureza hidrofilica, elevada superficie especifica, alta condutividade térmica,

resisténcia mecanica e rigidez (Yang et al., 2017).

Figura 1 - Representagdo grafica da estrutura do 6xido de grafeno. Esferas cinzas, vermelhas e brancas
representam os carbonos, oxigénios e hidrogénios, respectivamente.



GO Model

Fonte: Adaptado de De Lima et al. (2020).

Por sua vez, Rosa (2023) estudou um novo tipo de 6xido de grafeno, com uma cadeia carbonica
ramificada e rica em carbonila (CGO). O CGO foi incorporado ao concreto nas concentragdes
de 0,02%; 0,03% e 0,05% e foi identificado os melhores resultados para a concentracdo de
0,02% no estado endurecido e em temperatura ambiente (Rosa, 2023). Segundo Rosa (2023), a
incorporagdo do CGO aumentou a resisténcia a compressao axial do concreto em 33,2%, a
tragdo em 17,9% e elevou o modulo de elasticidade estatico em 28,1%. Além disso, ocorreu a
reducdo da massa especifica do concreto em 1,2%, tornando-o sutilmente mais leve (Rosa,

2023).

Figura 2 - Representagado grafica da estrutura do 6xido de grafeno rico em carbonila. Esferas cinzas,
vermelhas e brancas representam os carbonos, oxigénios e hidrogénios, respectivamente.

Carbonyl-rich Model

Fonte: Adaptado de De Lima et al. (2020).

Diante disso, o presente trabalho visa identificar os efeitos da adicao de 0,02% de 6xido de
grafeno tipo CGO no concreto submetido ao ataque de altas temperaturas (300° C, 600°C e
900°C). Para isso, o Grupo de Nanociéncias e Nanotecnologia (Nano) do Departamento de
Fisica da Universidade Federal de Juiz de Fora (UFJF) desenvolveu 6xido de grafeno por meio

do método de Hummers, o que resultou em um material rico em grupos de carbonila (CGO),



conforme relatado por De Lima (2017). Este trabalho inova ao avaliar o comportamento

termomecanico do concreto com esta adi¢do, sendo isto, algo inédito na literatura.
1.2 JUSTIFICATIVA

O estudo e desenvolvimento de novos avangos em matrizes cimenticias especiais visam superar
os déficits existentes nos concretos convencionais (Barboza e Filho, 2018). Nesse aspecto, um
grande desafio das estruturas de concreto ¢ resistir a condigdes adversas, como elevadas
temperaturas. Além disso, o estudo de nanotecnologia aplicadas ao concreto ¢ emergente ao
redor do mundo e deve ser encorajado, sobretudo, para viabilizar concretos mais durdveis e

resistentes.

A adicdo de 6xido de grafeno a matrizes de cimento Portland ¢ um conhecimento ainda pouco
explorado na literatura, especialmente diante da perspectiva de ataques em elevadas
temperaturas. Ademais, salienta-se que os incéndios em edificacdes sdo comuns em todo

mundo, ¢ acredita-se que apenas 1/3 desses eventos sdo registrados (CTIF, 2012).

Acrescenta-se a este exposto os novos 6xidos de grafeno que estdo sendo desenvolvidos, como
o rico em carbonila sintetizado pelo Grupo de Nanociéncias e Nanotecnologia (Nano) da
Universidade Federal de Juiz de Fora. Dado o pioneirismo na producdo deste material, sua
adicao em concretos e avaliagdo em altas temperaturas ¢ inédita e busca apresentar a literatura
e corroborar para o desenvolvimento de novas tecnologias, mais durdveis e sustentaveis para a

industria da construgao.

Além das justificativas apresentadas, ¢ impreterivel mencionar que este trabalho busca
estimular o avango da nanotecnologia dentro de pesquisas da UFJF, em um primeiro momento,
e de todo o Brasil, posteriormente. Além disso, esta pesquisa acrescenta a literatura ao explorar
os conceitos da nanotecnologia por meio uma analise ampla, que aborda os aspectos fisicos,
mecanicos, microestruturais e cristalograficos, oferecendo também uma perspectiva sustentavel

diante do desenvolvimento do material.



1.3 OBJETIVOS

O objetivo deste estudo ¢ avaliar a viabilidade técnica de adicionar o 6xido de grafeno rico em
grupos de carbonila (CGO), fornecido pelo grupo Nano da UFJF, ao concreto de 35 MPa
submetidos a gradiente de temperatura (TA, 300°C, 600°C e 900°C).

1.3.1 Objetivos Especificos
Como objetivos especificos tem-se:

e Analisar a condutividade térmica do concreto com adicao de 0,02% CGO;

e Avaliar o comportamento termomecanico do concreto desenvolvido;

e Determinar os aspectos fisicos do concreto diante da exposicao térmica;

e Compreender as alteragdes cristalograficas do concreto desenvolvido nas diferentes

temperaturas propostas.

1.4 ESTRUTURA DO TRABALHO

A estrutura deste estudo compreende cinco capitulos, que visam proporcionar um melhor
entendimento do seu desenvolvimento. O primeiro capitulo, Introdugdo, contextualiza o tema
ao destacar sua relevancia na contemporaneidade, apresentando a justificativa de sua

importancia, os objetivos e a organizagao do trabalho.

O segundo capitulo ¢ dedicado a apresentacdo de informagdes para compreensdo dos efeitos
das altas temperaturas a mistura de concreto e também do impacto da incorporagdo do 6xido de

grafeno convencional e do tipo CGO a este material.

No terceiro capitulo, sao detalhados os materiais utilizados na pesquisa, assim como os métodos

de ensaio adotados para sua realizagdo, com referéncias as normas técnicas pertinentes.

O quarto capitulo apresenta os resultados obtidos nos ensaios realizados e oferece andlises

embasadas nos dados da literatura.

Por fim, o quinto capitulo apresenta as conclusdes deste trabalho, detalhando as principais

descobertas e lacunas que podem ser sanadas em trabalhos futuros.



2 CONCRETO, TEMPERATURA E OXIDO DE GRAFENO

2.1. CONCRETOS SUBMETIDOS AALTAS TEMPERATURAS

As temperaturas elevadas provocam alteracdes mineraldgicas, deterioracdo da resisténcia a
compressao ¢ alteragdes morfoldgicas distintas no concreto, afetando seu desempenho
(Handoo, Agarwal e Agarwal, 2002). O desempenho do concreto sob exposicao a altas
temperaturas ¢ influenciado pelo tipo e propor¢ao dos seus componentes, assim como pelas

taxas de aquecimento e resfriamento, além da temperatura ambiente (Yao e Lu, 2021).

Em circunstancias extremas, como elevadas temperaturas, as caracteristicas do concreto podem
sofrer impacto severo, resultando em fissuras, fragmentacdo, mudancas estruturais e alteracdes
na sua composicao quimica, o que acarreta na diminui¢do das suas propriedades mecanicas e
da sua vida util (Guo et al., 2024). As alteragdes fisicas observadas no concreto exposto a altas
temperaturas compreendem a perda de massa, variagdo na coloragdao, aumento da porosidade,

formacgao de fissuras e ruptura (Li et al., 2022).

A parte mais crucial do concreto durante a exposigao a altas temperaturas € a pasta de cimento,
que constitui a matriz do concreto. A desidratacao e decomposi¢ao dos produtos de hidratagao
do cimento, principalmente o silicato de célcio hidratado (CSH) e o hidréxido de calcio (CH),
sdo as principais causas da degradacdo nas propriedades dos compdsitos cimenticios (Cavdar,
2012). A Tabela 1 ilustra as alteragdes que o concreto sofre quando exposto a temperaturas
elevadas, conforme descrito por Ribeiro e Tutikian (2018) e a Tabela 2 mostra a mudanca de
coloragdo e a condig¢do do concreto conforme a temperatura de exposi¢do, descrito por Canovas

(1984).

Tabela 1 - Transformagdes no concreto exposto a altas temperaturas.

Temp. (°C) Transformacao
Processo de hidratacdo acelerado, tendo perda lenta de agua capilar e
20 a 80 redugdo das for¢as de coesdo
100 Aumento acentuado na permeabilidade da agua

Aumento na taxa de perda da agua por capilaridade e desidratagdo da agua
80 a 200 ndo evaporavel

80 a 850 Perda da 4gua quimicamente combinada do gel de cimento
150 Primeiro pico de decomposicdo do C-S-H
300 Ponto de aumento consideravel da porosidade e de microfissuras
350 Fragmentagdo de alguns agregados de rio

374 Ponto critico da dgua, liberag@o das dguas livres




400 a 600

Dissociacdo do Ca(OH)2 em CaO e dgua

573 Transformag¢do dos agregados (quartzo e areias) da forma o para
550 a 600 Aumento dos efeitos térmicos
700 Descarbonatagdo do agregado calcario (CaCO3) em CaO e CO2
720 Segundo pico de decomposi¢do do C-S-H e formacdo de B-C2-S e B-CS
Substituigao da estrutura hidraulica por uma ceramica — modificagdo das
800 ligacdes quimicas
1060 Inicio da fusdo de alguns constituintes

Fonte: Ribeiro e Tutikian (2018).

Tabela 2 - Evolucdo do comportamento do concreto em fungdo da elevagdo de temperatura.

Temperatura em °C Cor do Concreto Condicao do Concreto
0a200 Cinza Nao afetado
300 a 600 Rosa Razoavelmente bom
Friavel, com alta succao de
600 a 900 Roda e Vermelho agua
900 a 1200 Cinza avermelhado Friavel
>1200 Amarelo Decomposto

Fonte: Canovas (1984).

Nesse contexto, os estudos de Ren, Bai, et al. (2024) que abordam altas temperaturas € o uso
de 6xido de grafeno, apresentam que a degradagdo causada por altas temperaturas aumenta as
falhas na microestrutura do concreto, tornando-o mais suscetivel a deformacgdes sob carga. Essa
¢ a principal razdo para a reducdo do modulo de elasticidade dindmica e o aumento da
deformacao ultima do concreto. As nanoparticulas do GO auxiliam a criagdo de canais em nano
e micro escalas que proporcionam a liberacao de pressao e vapor e evitam o desenvolvimento
de trincas e lascamentos, o fendmeno denominado de spalling (Mohammed et al., 2017).
Devido a otimizacdo da estrutura dos poros do concreto pelo GO, as propriedades mecanicas
de impacto do GO em alta temperatura foram significativamente aprimoradas em comparagao

com o concreto convencional (Ren et al., 2024).

2.2 OXIDO DE GRAFENO

O grafeno ¢ um material bidimensional versatil com aplicagdes que nao se limitam apenas a
dispositivos eletronicos. E uma matéria-prima muito procurada, porém possui desvantagens na
preparacdo, como os desafios de produzir em quantidade escaldvel e de garantir a seguranca

requerida pelo produto (Nayming et al., 2011)



Para superar esse desafio, o 6xido de grafeno (GO) surgiu como uma alternativa promissora,
possuindo propriedades hidrofilicas devido a presenca de grupos funcionais (Puliyasseri et al.,
2024). Esses grupos interagem prontamente com moléculas de dagua, aumentando
significativamente a hidrofilicidade do GO e facilitando processos rapidos de absor¢ao ou
dessor¢ao de umidade (Gao, 2015). Destacam-se a presenca dos grupos hidroxila (-OH), epoxi
(COC), carboxila (-COOH) e carbonila (CO) (Vicentini, 2019). Essa caracteristica hidrofilica
desempenha um papel fundamental na sinergia do 6xido de grafeno em matrizes cimenticias
(Stankovich et al., 2006), uma vez que apresenta o potencial de aprimorar as propriedades da
mistura (Carvalho et al., 2023). Posto isso, nos proximos subitens sdo apresentados os efeitos
do GO nas matrizes cimenticias, bem como ¢ dissertado quanto ao 6xido de grafeno rico em

carbonila.
2.2.1 OXIDO DE GRAFENO EM MATRIZES CIMENTICIAS

O GO apresenta propriedades mecanicas excepcionais, € altamente dispersivel em dgua e possui
um baixo custo, tornando-o um material atrativo para ser adicionado aos compositos de cimento
(Hou et al., 2017). Além disso, o GO por meio de seus grupos funcionais ¢ hidrofilico,
tornando-o factivel sua participagdo na hidratagdo do cimento Portland (Li ef al., 2016). Como
consequéncia o GO pode corroborar para as propriedades mecanicas das matrizes cimenticias

(Li et al., 2016).

Segundo Chuah, et al. (2018), experimentos de flexdo foram realizados para destacar a
importancia do protocolo de fabricagdo nas propriedades mecanicas dos compositos de cimento
com GO. O resultado mostra que a quantidade de 0,03% de GO em peso de cimento pode
aumentar a resisténcia a flexao do compdsito de cimento GO em até 67%. Conforme mostrado
na pesquisa de Lin, Wei e HU (2016), um dos papéis mais importantes do GO na pasta de
cimento ¢ que os grupos funcionais podem fornecer pontos e planos de crescimento para

produtos de hidratacdo do cimento, ou seja, CSH e Ca(OH)..

Ren, Bai, et al. (2024) estudaram as propriedades mecanicas e a estrutura fisica, com analise
dos poros do concreto com 6xido de grafeno em alta temperatura. Para isso, os autores
utilizaram quatro dosagens diferentes de GO, sendo elas: 0,02%, 0,04%, 0,06% e 0,08% da
quantidade de cimento e que foram representadas, respectivamente, pelas amostras GOCO02,
GOC04, GOC06, GOCO08, além do grupo de controle denominado PC. Entao as amostras foram
submetidas a diferentes gradientes de temperatura, sendo eles: 20 °C, 200 °C, 400 °C, 600 °C


https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/flexural-strength

e 800 °C. A respeito das propriedades mecanicas, pode-se observar no Figura 3 que a resisténcia
a compressao estatica do concreto dopado com GO ¢ maior do que a do grupo de controle. Isso
mostra que o GO pode melhorar significativamente o desempenho de compressao do concreto.
Por meio da Figura 3, pode-se observar que o aumento no desempenho da resisténcia a
compressdo ocorre até a adicao de 0,06%, ocorrendo um decréscimo nas amostras de 0,08%.
Comparado com o PC, a resisténcia a compressao estatica do GOCO06 aos 28 dias aumentou em
30%. A mudanga na resisténcia a tragao por cisalhamento ¢ aproximadamente equivalente a da

resisténcia a compressao.

Figura 3 - Resultados Ensaio de Resisténcia a Compressao e Resisténcia a Tragdo por Cisalhamento.
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Fonte: Ren, Bai, ef al. (2024).

O excelente desempenho do GOCO06 ¢ principalmente devido a boa dispersao de GO dentro do
concreto quando a dosagem ¢ de 0,06% (Ren ef al., 2024). Nesse estado disperso, o GO pode
desempenhar plenamente seu papel sem aglomeragdo, o que levaria a uma diminui¢ao de sua

eficiéncia (Ren et al., 2024).

A Figura 4 apresenta as curvas de tensdo-deformagdo desenvolvidas por Ren ef al., (2024). E
possivel notar que a temperatura e o teor de GO sdo os principais fatores que afetam o formato
desta curva. Quanto mais elevada a temperatura, maior ¢ a inclinagdo da se¢do de declinio,
indicando que o corpo de prova ¢ rapidamente deteriorado e descarregado ap6s atingir o pico

de estresse. Nessa etapa, a se¢do de declinio predominantemente reflete o processo de



deformacdo plastica do material de concreto apds atingir o pico de estresse, sendo que uma
inclinagdo significativa nessa se¢do sugere uma baixa capacidade de suporte do concreto apds
o inicio da falha (Ren et al., 2024). Entre 200 °C e 600 °C, antes de o corpo de prova atingir o
ponto de cedéncia, a curva tensdo-deformagao pode ser aproximada por uma linha reta,
indicando que o concreto, nesse estagio, estd sujeito a deformagao elastica (Ren et al., 2024).
No entanto, quando a temperatura alcanga os 800 °C, a curva tensdo-deformacgao do corpo de
prova antes do ponto de cedéncia ndo exibe linearidade evidente, sugerindo que, nessa faixa de
temperatura, o concreto ndo apresenta mais as caracteristicas de deformacao elastica na se¢ao

de aumento da curva.

Figura 4 - Curva tensdo-deformagio de cada grupo de corpos de prova sob carga de impacto em alta
temperatura.
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Fonte: Ren, Bai, ef al. (2024).

Conforme ilustrado na Figura 5, a resisténcia de calculo do concreto (fc,d) € influenciada pela
interacdo entre temperatura e GO. De maneira geral, o fc,d dos corpos de prova diminui
gradualmente com o aumento da temperatura. No entanto, quando a temperatura alcanga 200
°C, o fc,d de GOC04, GOCO06 e GOCO8 aumenta. A 200 °C, o fc,d de PC e GOCO02 diminui.
Sob temperaturas inferiores a temperatura critica, o efeito de degradacdo térmica ndo ¢
pronunciado, conforme aferido na Figura 5. Contudo, quando a temperatura excede a

temperatura critica € continua a aumentar, o fc,d inicia um declinio rapido. Observa-se ainda



que o teor de GO também influencia o fc,d do concreto em ambientes de alta temperatura. A
mesma temperatura, o fc,d do concreto aumenta inicialmente com o aumento do teor de GO,
seguido de uma diminui¢ao. Quando a dosagem de GO atinge 0,06%, o fc,d ¢ maximizado,
registrando um aumento de 61,3% em comparagdo com o grupo PC. Por outro lado, o fc,d do
grupo GOCO06 aumenta em 47,3% em relagdo ao grupo PC em temperatura ambiente,
evidenciando que o GO tem um efeito mais expressivo na melhoria da resisténcia ao impacto

do concreto em altas temperaturas.

Figura 5 - Resultados Ensaio de Resisténcia a Compressdo com corpos de prova submetidos a altas

temperaturas.
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Fonte: Ren, Bai, ef al. (2024).

Ren, Bai, ef al. (2024) apresentam a morfologia microscdpica do concreto com uma ampliagao
de 5.000 vezes. Pode-se observar na Figura 6 a presenga de cristais de hidrato desordenados e soltos
no concreto do grupo PC, bem como falhas e fissuras causadas pela hidratacdo insuficiente e pela
disposi¢do frouxa dos hidratos. Esses defeitos, que reduzem significativamente o desempenho do
concreto, sdo os locais onde o concreto comega a se deteriorar (Ren et al., 2024). A Figura 7 mostra
a morfologia da pasta de cimento do concreto apés a adicdo de GO. Apoés a adicdo de GO, a
compacidade do concreto ¢ consideravelmente melhorada, e as fissuras iniciais na pasta de
cimento sdo significativamente reduzidas. Ndo sdo encontrados cristais de hidrato desordenados

na pasta de cimento (Ren et al., 2024).

Figura 6 - Micromorfologia do concreto do grupo PC: 1. Cristais de hidrato desordenados e
frouxamente dispostos; 2. Rachaduras; 3. Buracos.



Fonte: Ren, Bai, ef al. (2024).

Figura 7 - Micromorfologia do concreto do grupo GOC: 1. Fissuras sob carga; 2. Buracos apos queda
do agregado.

Fonte: Ren, Bai, ef al. (2024).

Ren, Bai, ef al. (2024) apresentam a morfologia microscopica do concreto em ampliagdes de
10000 e 30000 vezes. Na Figura 8 o cristal filiforme é o produto de hidratagdo do cimento, que
se tornou o elo fraco da pasta de cimento. Os buracos com preenchimento de hidratagdo
insuficiente estao distribuidos em varias partes da pasta de cimento. O crescimento desordenado
e a distribuicdo desordenada dos cristais de hidrato de cimento tornaram-se uma razao
importante para a fragilidade do concreto (Devi e Khan, 2019). Pode-se observar na Figura 9
que, sob a acdo do GO, o cristal de hidréxido de célcio pode crescer de forma ordenada,
obtendo-se um cristal forte com direcionalidade dbvia. Os hidratos de cimento se acumulam e
se interligam na superficie do GO, desenvolvendo-se em cristais densos semelhantes a flores,

0 que aumenta significativamente a compacidade da pasta de cimento (Ren et al., 2024).



Figura 8 - Micromorfologia do concreto do grupo PC: 1. Cristais de hidrato desordenados e
frouxamente dispostos; 2. Rachaduras; 3. Buracos.

Fonte: Ren, Bai, ef al. (2024).

Figura 9 - Micromorfologia do concreto do grupo GOC: 1. Fissuras sob carga; 2. Buracos apos queda

do agregado.

Fonte: Ren, Bai, ef al. (2024).

Por meio do ensaio de microscopia eletronica de varredura (MEV), foi concluido, por Ren, Bai,
et al. (2024), que a temperatura ¢ o principal fator que afeta o conteudo e a composi¢do dos
poros no concreto. Com o aumento da temperatura, os poros no concreto tendem a se
desenvolver em direcdo a falha irreversivel, segundo os autores. Assim, adigdo de GO pode
reduzir a quantidade de poros no concreto tanto em temperatura ambiente quanto em alta
temperatura, refinando os poros do concreto (Ren et al., 2024). Logo, em condi¢des de alta
temperatura, a adicdo de GO ira inibir o desenvolvimento de poros prejudiciais € mais danosos
no concreto. A andlise de correlagdo cinza mostra que o fc,d do concreto em altas temperaturas
esta intimamente relacionado ao conteudo de poros mais danosos, o que indica que o GO pode
desempenhar um papel de fortalecimento ao reduzir o numero de poros prejudiciais no concreto

em alta temperatura (Ren et al., 2024).



A Figura 10 apresenta o ensaio de Difracdo de Raios X (DRX), desenvolvido por Ren, Bai, et
al. (2024). E possivel observar que as posi¢des dos picos de difragdo caracteristicos de cada
grupo de amostras sdo iguais, indicando que o tipo de produtos de hidratagdo do cimento nao
serd alterado apo6s a adi¢ao de GO. As intensidades dos picos caracteristicos de C2S e C3S em
cada grupo sdo relativamente baixas, o que indica que a hidratagdo do cimento ¢ relativamente
satisfatoria (Ren et al., 2024). Nota-se que as intensidades dos picos caracteristicos de C2S e
C3S dos corpos de prova com diferentes teores de GO sdo ligeiramente diferentes. As
intensidades dos picos caracteristicos dos corpos de prova no grupo GOCO06 sdo as mais baixas,
indicando que a taxa de hidratagdo do cimento deste grupo de corpos de prova ¢ a mais rapida.
Isso ocorre principalmente porque, quando a dosagem ¢ de 0,06% de GO tém o melhor efeito
de dispersdo, o que ¢ uma garantia importante para promover a hidratacdo do cimento (Ren et
al., 2024). Nota-se na Figura 10 que existem quatro picos caracteristicos de CH (hidroxido de
calcio). Por meio de comparagdo, pode-se observar que o pico caracteristico de CH do grupo
GOC ¢ mais forte e mais nitido do que o do grupo PC, indicando que o numero de cristais de
CH aumenta e a cristalinidade dos cristais de CH ¢ melhorada apds a adi¢do de GO ao concreto

(Ren et al., 2024).

Figura 10 - Resultados de DRX da amostra.
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Fonte: Ren, Bai, ef al. (2024).



2.2.2 OXIDO DE GRAFENO RICO EM GRUPO CARBONILA

De acordo com Lima, Tavares, et al. (2020), o Oxido de Grafeno (GO) ¢ uma substancia
nanométrica de carbono produzida pela oxidagdo quimica do grafite natural na presenca de
agentes oxidantes poderosos. Sabe-se a que natureza cristalina do grafeno torna a estrutura
atomica do GO fortemente dependente da metodologia e do protocolo de oxidagdo empregado.
Dessa forma, conforme De Lima (2017), as altera¢des quimicas e estruturais introduzidas no
grafite durante a preparacao do GO resultam em mudancas substanciais nas propriedades
fisicas, que sdo altamente vantajosas e desejaveis para o grafeno. Assim, embora haja diversos
métodos para preparar o grafeno, a esfoliagdo quimica do grafite para produzir GO ¢
amplamente reconhecida como um dos métodos mais eficazes para gerar nano-folhas de

grafeno em larga escala e com custos reduzidos (Lima ef al., 2020).

Segundo De Lima (2017), os defeitos estruturais no 6xido de grafeno e os grupos oxigenados
resultantes do intenso processo de oxidagdo induzem mudangas em suas propriedades, as quais
sdo geralmente inferiores as do grafeno. Entretanto, ¢ vidvel eliminar grande parte desses
grupos oxigenados e regular sua quantidade e distribui¢do, de modo a aproximar as

propriedades do 6xido de grafeno as do grafeno puro (De Lima, 2017).

Nesse aspecto, o 0xido de grafeno rico em grupos carbonila (CGO) € obtido por meio de uma
série de adaptacdes do método de Hummers, conforme proposto pelo grupo Nano-UFJF. Os
procedimentos para a produg¢do desse material estdo descritos tecnicamente na tese de
doutorado de De Lima (2017), no Programa de Pos-Graduag¢do em Fisica da UFJF, onde
também sdo explicadas e justificadas as alteragdes feitas no método original. Além disso, Lima,
Tavares, et al. (2020), apesenta uma continuagao deste trabalho onde introduz detalhes como
as propriedades elétricas, Opticas e espectroscOpicas de diferentes amostras de Oxido de
Grafeno (GO), com foco em novas estratégias oxidativas para ajustar suas propriedades fisico-

quimicas e produzir o CGO.

Lima, Tavares, et al. (2020), descrevem a sintese do CGO em dois passos de oxidacdo. No
primeiro passo, grafite, nitrato de sodio e acido sulfurico sdo misturados e agitados em um
banho de gelo, seguido pela adi¢do lenta de permanganato de potéssio e agitacao por 120 horas.
No segundo passo, uma solucdo de acido sulfurico ¢ adicionada lentamente a mistura aquecida
e agitada a 98 °C por mais 2 horas. O processo ¢ interrompido com peroxido de hidrogénio e o

GO purificado € obtido ap6s lavagens com acidos e agua deionizada. Na Figura 11, demonstra-



se o as condigdes de oxidagdo empregadas na preparacdo dos GOs enriquecidos em carbonila,

epoxi e hidroxila, por meio de modificagdes do método de Hummers.

Figura 11 - Representacdo esquematica das condi¢cdes de oxidacao utilizadas para preparar os GOs

ricos em carbonila, epoxi e hidroxila usando modificagdoes do método de Hummers.
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Fonte: Lima, Tavares, et al. (2020).

A produgdo de GO com modifica¢des do método de Hummers possui um processo de sintese
com reagentes de menor potencial explosivo e também sdo menos toxicos do que outras
metodologias conhecidas (De Lima, 2017). Vale destacar que as alteragdes realizadas durante
a sintese do GO permitiram a forma¢do de um material com grandes grupos oxigenados

carbonila (C=0), uma composi¢ado estequiométrica diferente da até entdo proposta na literatura.

As mudancgas quimicas e estruturais resultantes das adaptagdes no método de Hummers causam
alteracOes nas propriedades fisicas do grafeno, resultando em elementos com caracteristicas
distintas. Isso pode levar a diferentes efeitos ao serem aplicados em diversos contextos, com
alguns o6xidos apresentando vantagens sobre outros em situagdes especificas. No entanto, até o
momento, ndo houve estudos sobre a inclusdo do 6xido de grafeno rico em grupos de carbonila,
produzido pelo grupo Nano-UFJF, no concreto. Considerando que essa variagdo possui
propriedades diferentes do 6xido de grafeno produzido de forma convencional, ¢ de grande

interesse investigar essa adi¢do para avaliar seu comportamento de forma comparativa.



3 MATERIAIS E METODOS DE ENSAIO

Neste capitulo, sao apresentados os detalhes de todos os materiais empregados na producao do
concreto, seguindo as diretrizes das Normas Brasileiras ou baseando-se em informacgdes

fornecidas pelos respectivos fornecedores.

As analises para caracterizacdo dos materiais ¢ os testes de resisténcia mecanica foram
conduzidos no Laboratorio de Materiais de Construgdo Civil (LMCC) da Faculdade de
Engenharia da UFJF. As analises de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e de Difragao
de Raio X (DRX), foram realizados no Laboratorio NanoLab da Universidade Federal de Ouro
Preto e Laboratério de Microscopia Eletronica do ICE da UFJF.

O Oxido de Grafeno Rico em Carbonila utilizado foi sintetizado pelo grupo Nano, do
Departamento de Fisica da Universidade Federal de Juiz de Fora (UFJF). Adicionalmente, neste
mesmo capitulo, sdo detalhadas a dosagem do concreto utilizada na condugdo desta pesquisa,
juntamente com a sequéncia experimental, facilitando a replicagdo deste estudo em futuros

trabalhos complementares.
3.1 MATERIAIS

3.1.1 AGUA

De acordo com Oliveira (2020), a 4gua desempenha o papel crucial de hidratar o cimento,
promovendo a ligagdo dos demais componentes que conferirdo as propriedades de resisténcia
e durabilidade ao concreto. Além disso, a 4gua contribui para a trabalhabilidade e maleabilidade
da mistura do material, cujo volume necessario no concreto varia conforme a propor¢do dos

demais elementos. (Bamforth, 2011).

Para essa pesquisa, a agua empregada na preparacdo da mistura do concreto € na imersao dos
corpos de prova ¢ fornecida pela rede publica de abastecimento, sob gestdo da Companhia de

Saneamento Municipal de Juiz de Fora - MG (CESAMA).

3.1.2 CIMENTO

O cimento ¢ um aglomerante hidraulico, que quando hidratado reage ndo somente endurecendo,
mas formando produtos resistentes a acdo da agua (Andolfato, 2002). O cimento Portland ¢ o

principal aglomerante hidraulico utilizado na confeccao de produtos de concreto na construcao



civil, tendo a fungdo de manter a coesdo dos componentes do concreto, unindo-os e produzindo

uma pega de comportamento monolitico (Assungdo, Almeida e Gomes, 2021).

Na pesquisa, o cimento utilizado ¢ o Cimento Portland CPV ARI Plus da Holcim do Brasil S.A,
conforme Figura 12. Sua principal caracteristica ¢ o fornecimento de um aumento substancial
na resisténcia nas primeiras idades ap6s a cura, atingindo uma resisténcia minima a compressao
de 51 MPA apos 28 dias de cura. O CPV ARI ¢ altamente valorizado em pesquisas devido a
sua menor suscetibilidade a interferéncias de varidveis externas desconhecidas. As analises

fisicas e quimicas fornecidas pelo fabricante descrevem o material da seguinte maneira:

a) Analise fisica:

— Finura (superficie especifica) = 5155 cm?/g - NBR 16372 (ABNT, 2015);
— Finura (residuo na peneira #400) = 1,2%;

— Tempo de Inicio de Pega = 158 minutos - NBR NM 65 (ABNT, 2003);

— Expansibilidade a quente = 0 mm - NBR 11582 (ABNT, 2016);

— Resisténcia a compressao para as seguintes idades - NBR 7215
(ABNT, 2019);

¢ 1 Dia=28,9 MPa;

¢ 3 Dias = 38,8 MPa;
¢ 7 Dias =44,6 MPa;
¢ 28 Dias = 51,4 MPa.

b) Analise quimica:

— Residuo insoluvel = 0,73%;

— Perda ao fogo (1000°C) = 2,45%;

— Perda ao fogo (500°C) = 0,87%;

— Oxido de aluminio, AL:Os = 4,95%;
— Didxido de silicio, SiO2 =21,07%;
— Oxido de ferro, Fe20s = 2,86%:

— Oxido de calcio, CaO = 63,37%:

— Oxido de magnésio, MgO = 3,43 %;



— Oxido sulfarico, SOs = 1,50%:
— Dioxido de carbono, CO2 = 0%;

— Oxido de potassio, K20 = 0,89%.

Figura 12 - Cimento Portland CPV ARI Plus da Holcim do Brasil S.A.

Fonte: Autora (2024).

3.1.3 AGREGADOS

Foi utilizado apenas um tipo de agregado miudo e um tipo de agregado graudo na composi¢ao
do concreto, conforme metodologia preconizada por Rosa (2023). De acordo com Mehta e
Monteiro (1994), os agregados tém um custo relativamente baixo e ocupam uma propor¢ao

significativa em rela¢do ao volume total do concreto.

3.1.3.1 Agregado Gratudo

A pesquisa utiliza como agregado graudo a brita 0 fornecida pela empresa Pedra Sul Mineragao,
conforme Figura 13. Os ensaios foram conduzidos em duas amostras do material por Rosa
(2023), e os resultados médios da analise granulométrica, conforme as diretrizes da norma NBR

17054 (ABNT, 2022), estao disponiveis na Tabela 3.



Figura 13 - Brita 0.

" Fonte: Autora (2024).

Tabela 3 - Composi¢ao Granulométrica Brita 0.

Peneiras (mm) % Retida % Acumulada
12,5 0 0
9,5 16 16
6,3 68 84
4,8 15 100
Fundo 0 100

Fonte: Rosa (2023).

A Figura 14 mostra os limites das zonas de distribui¢do granulométrica definidos pela norma
NBR 7211 (ABNT, 2022), juntamente com a descricdo do material utilizado no estudo. Ao
analisar o grafico, ¢ evidente que o agregado em questdo esta localizado proéximo a faixa
granulométrica entre 4,72 mm e 12,5 mm, que corresponde a brita 0. Na Tabela 4, sdo
fornecidos os resultados médios de dois testes adicionais de caracterizacdo fisica, junto com as

respectivas normas brasileiras de referéncia.



Figura 14 - Curva Granulométrica da Brita 0.
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Fonte: Adaptado de Rosa (2023).

Tabela 4 - Propriedades fisicas brita 0.

Propriedade Fisica Resultado Norma de Referéncia
Moddulo de Finura 6,14 NBR 17054 (ABNT, 2022)
Dimensao Maxima

Caracteristica 12,5 mm NBR 17054 (ABNT, 2022)
Densidade — condicdo
saturada superficie seca 2,769 g/cm® NBR 16917 (ABNT, 2021)
Densidade — condicdo seca 2,755 g/em? NBR 16917 (ABNT, 2021)
Massa Unitaria Seca 1,463 g/cm? NBR 16972 (ABNT, 2021)
Material Pulverulento 0,004 NBR 16973 (ABNT, 2021)
Absorcao 0,0051 NBR 16917 (ABNT, 2021)

Fonte: Rosa (2023).

3.1.3.2 Agregado Miudo

Na producdo do concreto, foi empregado como agregado miudo, a areia natural originaria do
Rio Preto, conforme Figura 15. Rosa (2023) realizou ensaios em duas amostras desse material,
e os resultados médios da analise granulométrica, de acordo com a norma NBR 17054 (ABNT,

2022), sdo expostos na Tabela 5.



Figura 15 - Areia Natural.

Fonte: Autora (2024).

Tabela 5 - Composi¢do granulométrica Areia Natural.

Peneiras (mm) % Retida % Acumulada
12,5 0 0
9,5 1 1
6,3 1 2
4,8 1 3
2,4 5 8
1,2 12 20
0,6 37 57
0,3 28 85
0,15 14 99

Fundo 1 100

Fonte: Rosa (2023).

Figura 16 - Curva Granulométrica Areia Natural.
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Fonte: Adaptado de Rosa (2023).



Na Figura 16, sdo delineados os limites das zonas de utilizagao e 6tima para agregados mitdos
conforme estabelecido pela norma NBR 7211 (ABNT, 2022), juntamente com a caracteriza¢ao
do material utilizado no estudo, o qual estd em conformidade com essa norma. Na Tabela 6,
sdao apresentados os resultados médios de dois ensaios adicionais de caracterizacdo fisica,

acompanhados das respectivas Normas Brasileiras de referéncia.

Tabela 6 - Propriedades fisicas Areia Natural.

Propriedade Fisica Resultado Norma de Referéncia
Moddulo de Finura 2,69 NBR 17054 (ABNT, 2022)
Dimensao Maxima

Caracteristica 4,8 mm NBR 17054 (ABNT, 2022)
Massa Especifica 2,656 g/cm? NBR NM 52 (ABNT, 2009)

Massa Unitaria Seca 1,483 g/cm? NBR 16973 (ABNT, 2021)

Argila em torrdes 4,575% NBR 7218 (ABNT, 2019)
Material Pulverulento 1,04% NBR 16973 (ABNT, 2021)
Matéria organica <300 ppm NBR NM 49 (ABNT, 2001)

Fonte: Rosa (2023).

3.1.4 ADITIVO

Zeyu et al. (20117) afirmam que a adi¢do de GO ao concreto ndo s6 reduz a fluidez da pasta de
cimento ao capturar os ions divalentes liberados dos hidratos de cimento, mas também acelera
o desenvolvimento da hidratagdo do cimento. Dessa forma, a trabalhabilidade da mistura de
cimento ¢ comprometida devido a grande area superficial do nano-material, sendo necessaria

uma maior quantidade de agua (André George Camalionte, 2018).

Como aborda Lv, Deng, et al. (2016), a redugdo da fluidez em matrizes a base de cimento pode
ser corrigida ao empregar aditivos que contenham poli carboxilato, com dosagem de quatro
vezes a quantidade utilizada de GO, aproximadamente, a fim de garantir uma melhor dispersao
do nano-material na mistura (Vallurupalli et al., 2020). Dos aditivos superplastificantes
disponiveis, aqueles que sdo baseados em polimeros sintéticos, como os policarboxilatos
(PCE), tém a capacidade de reduzir até 40% da 4gua nas misturas, sendo amplamente utilizados

para esse fim (Nkinamubanzi, Mantellato e Flatt, 2016).



Dado que o objetivo principal deste estudo € investigar o impacto do 6xido de grafeno no
comportamento mecanico do concreto em altas temperaturas, foi escolhido utilizar um aditivo
superplastificante em todas as amostras para garantir uma dispersao eficaz do CGO. Para isso,
optou-se pelo aditivo ViscoCrete-3535 CB, que ¢ compativel com o cimento CPV ARI da
Holcim. Este produto ¢ uma solug@o aquosa de policarboxilato com propriedades plastificantes.
De acordo com informagdes fornecidas pelo fabricante Sika S.A (2022), a dosagem
recomendada para este produto varia de 0,3 a 1,5% em rela¢do a massa dos aglomerantes, e sua
densidade ¢ de 1,08 £+ 0,02 kg/L. Assim, utilizou-se uma dosagem de 0,35% deste aditivo em
relagdo a massa de cimento em todas as amostras. A Figura 17 mostra o aditivo fornecido pela

fabricante Sika AS.

Figura 17 - Aditivo ViscoCrete-3535 CB da fabricante Sika AS.

Fonte: Autora (2024).

3.1.5 OXIDO DE GRAFENO RICO EM GRUPO CARBONILA (CGO)

Para conduzir este estudo, o 6xido de grafeno rico em grupos carbonila (CGO) foi produzido
integralmente pelo grupo Nano da UFJF e, em seguida, disponibilizado para ser incorporado ao
concreto. Devido a natureza hidrofilica dos 6xidos de grafeno, que possibilita sua dissolugao
em agua, € viavel adiciona-los a mistura de concreto. Assim, o grupo Nano forneceu o material
por meio de uma solucdo de CGO em 4gua, com uma concentra¢do de Smg/ml. Essa quantidade
de agua foi incluida no célculo da quantidade total de 4gua, mantendo a proporc¢ao agua/cimento

do traco de concreto.

A solucdo contendo 6xido de grafeno rico em grupos carbonila (CGO) foi disponibilizada em
recipientes esterilizados, garantindo a auséncia de qualquer risco de contaminagdo, € com o
volume preciso para a fabricagao de corpos de prova e placas contendo uma dopagem de 0,02%
de CGO em relagdo a massa de cimento conforme Figura 18. Destacam-se que para a moldagens

dos corpos de prova de 0,02% de CGO, foram necessarias 4 unidades 0,02% sobre o peso de



840g cada uma. Durante todo o processo de produgdo, foram tomadas precaucdes para
assegurar a integridade do recipiente fornecido, possibilitando seu retorno e reutilizacdo pelo

grupo Nano sem causar danos.

Figura 18 - Oxido de grafeno rico em grupos de carbonila disperso em agua.
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Fonte: Autora (224. '
3.2 DOSAGEM DO CONCRETO

O trago do concreto determina a propor¢do de cada componente em relagdo a quantidade de
cimento, podendo ser expresso em peso ou volume. O trago empregado na pesquisa atual ¢
uniforme para todas as amostras, de 0,02% de CGO. Esse traco ¢ uma adaptag¢do de tragos
adotados em estudos anteriores desenvolvidos no Laboratério de Materiais de Construgao Civil
da Faculdade de Engenharia da UFJF (Carvalho et al., 2024) que utilizaram concretos
convencionais e foi adotado por Rosa (2023). Os detalhes do traco utilizado sdo apresentados

na Tabela 7

Tabela 7 - Trago utilizados na confecg¢ao do concreto.

Areia Fator Aditivo
. . ) . . 3
Cimento Natural Brita 0 Agua/Cimento Superpzil/st)lﬁcante Cimento (kg/m?)
0
1 2,577 3,047 0,52 0,35 340

Fonte: Autora (2024).

3.3 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

O investimento associado a pesquisa para a produgao do concreto e 6xido de grafeno representa

um custo significativo em termos de matéria-prima, considerando que hé outros projetos em



andamento nos laboratérios que também demandam esses recursos. Com o intuito de reduzir
os custos sem comprometer a qualidade da pesquisa, conforme destacado por Azevedo,
Carvalho et al. (2020), foram adotadas formas cilindricas com dimensdes de 5 cm de diametro
e 10 cm de altura (@50x100 mm), mais conhecidos como corpos de prova de argamassa,

resultando em um menor volume de concreto.

Nesse sentido a Teoria da Similitude pode ser aplicada no presente estudo, conforme exposto
por Azevedo (2019), considerando-se que a utilizacao de corpos de prova de @50x100 mm para
a determinacao da resisténcia a compressao, tragdo e mdodulo de elasticidade pode proporcionar
uma economia de até 87,5% de materiais e espaco de armazenamento em relagao aos espécimes

de 10 cm de didmetro e 20 cm de altura, além de facilidades operacionais.

A partir de estudos desenvolvidos por Rosa (2023), no Laboratorio de Materiais de Construcao
Civil da Faculdade de Engenharia da UFJF, foi estabelecido uma dosagem 6tima de CGO. Para
a autora, apenas a adi¢dao de 0,02% de CGO ao concreto resultou em melhorias em todos os
parametros analisados, com valores significativos, como ensaios de resisténcia a compressao,
resisténcia a tragdo e modulo de elasticidade. Partindo desse pressuposto, inicia-se o objetivo
desse trabalho: avaliar concretos com incorporagdo do 6xido de grafeno rico em carbonila em

uma dopagem o6tima de 0,02% de CGO, submetidos a altas temperaturas.

Nesse sentido, foram estabelecidos os gradientes de temperatura para a submissao dos corpos
de prova. Assim, destacam-se 300°C, 600°C e 900°C, além da Temperatura Ambiente (TA).
Logo, foram produzidos 36 corpos de prova com 0,02% de CGO, onde para cada temperatura,
tem-se 9 corpos de prova (Tabela 8). Foram moldados também, 36 corpos de prova como

amostras de referéncias, sem adicao de CGO, TA e os 3 gradientes de temperatura (Tabela 9).

Tabela 8 - Corpos de Prova de 0,02% de CGO.

Quantidade de corpo de prova
Tem{)oeéz)ltura ngnslﬁll;cGlituurs de 0,02% de CGO por gradiente
P de temperatura

TA TA 0,02% CGO 9
300°C 0,02%

0,02% CGO 300 CGO ?
600°C 0,02%

600 CGO 9
900°C 0,02%

900 CGO 9

Total: 36

Fonte: Autora (2024).



Tabela 9 - Corpos de Prova de Referéncia.

Temperatura Nomenclatura Quantld‘ilde.de corpo d.e prova de
o Referéncia por gradiente de
(°O) do SubGrupo
temperatura

TA TA REF 9
REF 300 300°C REF 9

600 600°C REF 9

900 900°C REF 9

Total: 36

Fonte: Autora (2024).

3.4 MOLDAGEM E CURA DOS CORPOS DE PROVA

Para a execucdo de um trago do concreto, optou-se por utilizar uma argamassadeira devido ao
volume relativamente pequeno produzido. Inicialmente, todos os materiais foram pesados e
separados. A quantidade de dgua utilizada na solucdo aquosa de CGO foi subtraida do volume
total. Uma por¢do da dgua medida foi entdo empregada para diluir o aditivo superplastificante

na quantidade necesséria de acordo com o trago do concreto.

Inicialmente, os agregados gratido e mitido foram misturados a seco com o cimento em um
tabuleiro de inox até alcancarem uma uniformidade na composi¢do. Em seguida, essa mistura
foi transferida para a argamassadeira, onde a 4gua previamente reservada foi adicionada, dando
inicio ao processo de producao do composto. Foi adotada a argamassadeira devido a quantidade
reduzida de material e ao agregado graudo adotado ser brita 0, compativel com o equipamento
tipico de argamassa que foi adotado. Periodicamente, o equipamento era desligado para
remover qualquer material que pudesse aderir nas bordas do recipiente, utilizando-se uma

colher de silicone e espatulas para essa tarefa.

Posteriormente, o aditivo diluido em agua era introduzido no recipiente da argamassadeira,
seguido pela adicdo do CGO, apds agitar manualmente o frasco para evitar a decantacdo da
solucdo e garantir a preservacao do material. A quantidade de dgua utilizada para diluir o aditivo
foi considerada no trago do concreto, de modo a nao afetar a relacao dgua/cimento. Todas as
formas foram revestidas com desmoldante para facilitar a desmoldagem. A Figura 20, mostra

os corpos de prova logo em seguida da moldagem.



Figura 19 - Argamassadeira com a mistura de materiais apos a adi¢do do CGO.
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Fonte: Autora (2024).

Figura 20 - Corpos de prova ap6s a moldagem.
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Fonte: Autora (2024).

O concreto foi moldado de acordo com as diretrizes estabelecidas pela NBR 7215 (ABNT,

2019). Os corpos de provas foram devidamente identificados e transferidos para a cdmara imida

com sua face superior protegida, onde permaneceram curando pelo tempo de 20 h a 24 h para

a cura inicial ao ar. Logo em seguida, foram desmoldados como mostra a Figura 21.

Figura 21 - Desmoldagem dos corpos de prova.

Fonte: Autora (2024).




Depois, na camara umida, os corpos de prova foram submersos em um tanque com agua e
hidroxido de cédlcio, como mostra a Figura 22, assegurando o processo de cura até alcancarem
28 dias de idade. Em seguida, foram retificados, conforme Figura 23, para garantir planicidade
e corrigir imperfei¢cdes nas superficies, devendo-se obter a perpendicularidade da superficie

obtida com a geratriz do corpo de prova.

Figura 22 - Corpos de Prova Submersos na Camara Umida.

Fonte: Autora (2024).

Figura 23 - Corpos de Prova sendo retificados.

Fonte: Autora (2024).



O processo de moldagem foi sistematizado na Figura 24, com o intuito de melhor dispor as

informagdes e facilitar o entendimento da adicdo do CGO no processo de producao do concreto.

Figura 24 - Sistematizacdo do processo de moldagem dos corpos de prova com CGO.

» » »

Fonte: Autora (2024).

Ap6s atingir os 28 dias de idade, os corpos de prova estardo prontos para serem submetidos a
altas temperaturas de 300°C, 600°C e 900°C. Para isso utiliza-se o forno Mufla da marca Up
Brasil, disponivel no LMCC, com uma taxa de variacao de temperatura adotada de 0,5°C/min
e um tempo de exposi¢do de 60 minutos ap6s o atingimento da temperatura maxima, conforme
publicado por (RILEM, 2000). Assim, para cada temperatura, existe um tempo de exposi¢ao

térmica indicada, conforme demonstra a Tabela 10.

Tabela 10 - Tempo necessario para atingir temperaturas elevadas na mufla.

Temperatura (°C) Tempo (hs)
300 11
600 21
900 31

Fonte: Autora (2024).

Assim, os corpos de prova sao colocados na mufla em grupos de 9, como mostra a Figura 25.

E notavel a presenca de um espacamento entre as amostras, visando otimizar a exposi¢ao ao



calor na superficie. Além disso, realiza-se um mapeamento da disposi¢ao dos corpos de prova,
com o intuito de garantir o controle numérico, considerando que a identificagdo poderia ser
comprometida sob determinadas temperaturas. Posteriormente, procede-se a programagdo da
temperatura desejada no forno mufla, onde os corpos de prova sdo entdo expostos a elevadas

temperaturas. Por fim, sdo removidos e submetidos aos ensaios subsequentes.

Figura 25 - Disposic¢do dos Corpos de Prova no Forno Mufla.
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Fonte: Autora (2024).



3.5 METODO DE ENSAIO

A Figura 26 oferece uma visao geral do processo metodoldgico utilizado nesta pesquisa. As
etapas subsequentes detalham minuciosamente cada fase, fornecendo uma compreensao clara
das estratégias e técnicas empregadas na coleta e andlise de dados. Este roteiro ndo apenas
delineia o caminho seguido nesta investigacdo, mas também serve como um guia para

pesquisadores interessados em replicar ou estender este estudo.

Figura 26 — Fluxo Metodologia Adotada.
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Fonte: Autora (2024).

3.5.1 ENSAIO DE CONDUTIVIDADE TERMICA

O ensaio de condutividade térmica foi realizado pelo método proposto por Garcia (2021) no
Aparato Técnico Alternativo (ATA), desenvolvido no Laboratorio de Materiais de Construcao

Civil da UFJF, em sua dissertagdo de mestrado. O equipamento ¢ constituido por uma caixa de



madeira que abriga uma fonte de calor (resisténcia elétrica), utilizada para gerar um fluxo de
calor através de uma placa de concreto posicionada entre duas placas de aluminio (placas frias)
e uma placa de gelo (Fonseca, 2023), a Figura 27 mostra a montagem do equipamento com as

placas de concreto e a Figura 28 apresenta o esquema de montagem proposto por Garcia (2021).

Figura 27 - Montagem do Equipamento ATA com as placas de concreto e o gelo.

— -y

Fonte: Autora (202).

Figura 28 - Ilustrag@o do Principio de funcionamento do ATA.

Isolamento térmico

Placas de

aluminio Gelo - Ti=0"C

Fluxo de calor

T e

Fonte: Garcia (2021).

O ensaio no ATA ¢ realizado pelas as etapas propostas por Garcia (2021), primeiramente, deve-
se medir as dimensdes e pesar as placas de concreto. Em seguida, colocar a amostra dentro da
caixa, posicionar a placa fria sobre a superficie da amostra e, depois, colocar a placa de gelo
sobre a placa fria. Com o ATA ligado e o controlador ajustado para 40 °C, realiza-se a primeira
leitura da massa de agua escoada do sistema ap6s um periodo de 30 minutos, com um tempo
de coleta de agua de 2 minutos. A partir dai, fazem-se leituras a cada 15 minutos, também com
um tempo de coleta de 2 minutos, até que o sistema atinja o regime permanente. O procedimento

esta ilustrado na Figura 29.



Figura 29 - Processo de ensaio do ATA para calculo da condutividade térmica.

ii. Posicionar a iii. Posicionar a
amostra de placa fria sobre
concreto no superficie da

interior da caixa; amostra;

i. Determinar as
dimensdes e pesar

a amostra de
concreto;

iv. Posicionar a
placa de gelo sobre famrd
a placa fria;

v. Acionar o ATA com o controlador
programado em 40 °C;

vi. Realizar a primeira leitura da vii. Realizar leituras a cada 15
massa de agua escoada do sistema minutos (com tempo de coleta
apos o periodo de 30 minutos (com e também de 2 minutos) até o

tempo de coleta de dgua de 2 sistema atingir o regime
minutos); permanente;

Fonte: Garcia (2021).

O dispositivo de baixo custo funciona com base no regime permanente de transferéncia de calor,
com o calculo da condutividade térmica por meio da equacdo adaptada da lei de Fourier

unidirecional (Equagdo 1).

_ AQ XL
At X A X AT

x 1073 (D
A : Condutividade térmica [W/(m.K)];

AQ: Massa de 4gua medida (g) x calor latente de fusdo da agua (333 ]/g),em J;

L: Espessura do corpo de prova;

At: Tempo de medi¢do da massa de agua (120");

A: Area da superficie do corpo de prova;

AT: Diferenca de temperatura entre a fonte de calor (40 °C) e o gelo (0 °C),em K.

Para a realizagdo do presente ensaio foi necessaria a moldagem de placas de concreto que se

adequassem ao ATA. Assim, foi desenvolvida uma forma em mdf, como demonstra a Figura



30, no tamanho de 36 cm de comprimento e 38cm de largura, com uma divisdria no meio para
facilitar a moldagem e manuseio, de forma a priorizar a planicidade e estabilidade do conjunto.
Logo, obtém-se duas partes de dimensdes 30 cm de comprimento, 14,5cm de largura e 10cm
de espessura, que compde uma placa de concreto, conforme Figura 31. Foram moldadas, dessa

maneira, a placa de REF e a placa de 0,02% de CGO, ambas ensaiadas em TA.

Figura 30 - Placa de Concreto imediatamente apds a moldagem.

Fonte: Autora (2024).

Figura 31 - Placas de Concreto.

Fonte: Autora (2024).

Assim, por meio do presente ensaio, ¢ possivel determinar a condutividade térmica, um
parametro fisico que denota a habilidade de um material em transferir calor, relacionado ao
fluxo de calor por conducao (Sacht, Rossignolo e Santos, 2010). Esta caracteristica esta
intrinsecamente ligada a densidade do material, onde o material ¢ sempre consideravelmente

mais condutor do que o ar presente em seus poros, do que a composi¢do quimica do material,



onde materiais amorfos tendem a ser menos condutores do que os cristalinos e do teor de

umidade do material (Frota e SCHIFFER, 2006).

Além disso, capacidade de conducdo térmica estd diretamente relacionada a composi¢ao
volumétrica, natureza e quantidade dos elementos constituintes, como o cimento, os agregados
e a agua, e a distribuicdo desses componentes na estrutura do concreto, juntamente com sua

porosidade (Sun et al., 2017).

3.5.2 ENSAIOS DE INDICE DE VAZIOS, ABSORCAO DE AGUA POR IMERSAO E
MASSA ESPECIFICA REAL

Os ensaios de indice de vazios, absor¢do de agua por imersdo ¢ massa especifica foram
conduzidos em todos corpos de prova conforme as diretrizes estabelecidas pela NBR 9778 -
Argamassas e Concreto Endurecidos (ABNT, 2005). Esses sdo ensaios qualitativos e nao
destrutivos empregados para analisar o desempenho do concreto, especialmente em termos de
sua durabilidade. Assim, esses ensaios sustentam as analises feitas do efeito do CGO e de altas

temperaturas no concreto.

O indice de vazios indica a propor¢dao do volume de poros em relagcdo ao volume total do
elemento (ABNT, 2005). A absor¢do de 4gua reflete a capacidade do material de permitir a
entrada de 4gua em seus poros permeaveis. A massa especifica real expressa a relagdo entre a
massa e o volume do material, excluindo os poros permeaveis. Dessa forma, quanto maior o
indice de vazios, a absor¢do e a massa especifica, mais facil serd a penetragdo de dgua no

material, maior serd sua porosidade e densidade, respectivamente (ABNT, 2005).

Os corpos de prova foram removidos da cAmara imida, onde estavam imersos em agua, ¢ foram
pesados enquanto submersos, saturados na superficie seca e, posteriormente, apds a secagem.
O indice de vazios, a absor¢do da amostra seca e a massa especifica foram calculados,

respectivamente, a partir das Equagdes 2, 3 e 4.

m —m
L =—= = x100% (2)
Msss — Msyp
m —m
A=—"_"2x100% 3)

ms



Pr (4)

Mg — Mgyyp

I : indice de vazios, expresso em porcentagem;

A: é a absorgao de dgua por imersao, experssa em porcentagem;

py: massa especifica real, expressa em g/cm?;

Mgs: massa da amostra saturada superficie seca, expressa em gramas (g);
mg: a massa da amostra seca em estufa, expressa em gramas (g);

Mg,p: @ massa da amostra saturada imersa em agua, expressa em gramas (g).

3.5.3 ENSAIO DE VELOCIDADE DE PULSO ULTRASSONICO (VPU)

O ensaio de velocidade de propagacdo de onda ultrassonica, também conhecida como
velocidade de pulso ultrassonico (VPU), foi realizado conforme as diretrizes estabelecidas pela
NBR 8802 - Concreto endurecido: Determinagdo da velocidade de propagacdo da onda
ultrassonica (ABNT, 2019), de maneira que transdutores sdo posicionados nas faces planas
opostas do corpo de prova com auxilio de gel acoplante para medir a transmissdo direta. O

ensaio foi realizado no equipamento Pundit Lab da Proceq.

A técnica de velocidade de pulso ultrassonico ¢ amplamente reconhecida como uma das
abordagens nao destrutivas mais prevalentes empregadas na analise das caracteristicas do
concreto (Bogas e M. Gldria Gomes, 2013). Os resultados da velocidade do pulso ultrassonico
sao influenciados por diversos fatores, incluindo a composi¢do do agregado, a temperatura
inicial do concreto, o tipo de cimento utilizado, a TA e a relacao agua/cimento (Trtnik, Kavcic¢
e Turk, 2009). Além disso, quanto maior a quantidade de poros entre os componentes da matriz,
menor serd a velocidade de propagacdo de onda ultrassonica, visto que devido a propagagado
das ondas em meio s6lido, os processos de reflexao e refragdo que ocorrem quando essas ondas
interagem com o ar, agregados e produtos de hidratacdo, exercem influéncia sobre esse

parametro (Mendes et al., 2020).



A velocidade de propagacao das ondas ¢ calculada pela Equacao 5.

V=< (5)

V: velocidade de propagacdo, expressa em metros por segundo (m/s);
L: a distancia entre pontos de acoplamento dos centros das faces dos transdutores, expressa em metros (m);
t : tempo decorrido desde a emissdo da onda até a sua recepc¢do, expresso em segundos.

Figura 32 - Ensaio de Velocidade de Pulso Ultrassonico.

Fonte: Autora (2024).

3.5.4 ENSAIO DE RESISTENCIA A COMPRESSAO AXIAL

Os ensaios de resisténcia a compressdo axial, foram realizados conforme as diretrizes
estabelecidas pela NBR 5739 - Concreto - Ensaio de compressao de corpos-de-prova cilindricos
(ABNT, 2018). A resisténcia a compressao simples ¢ definida como a tensdo ultima aplicada
ao corpo de prova, esta, provoca a desagregacdo do material que o compde, que se da pela

ruptura da matriz da pasta de cimento (Santos, 2021).

O procedimento de ensaio envolve a aplicacdo de uma carga axial sobre o corpo de prova,
posicionado centralmente na prensa hidraulica, conforme ilustrado na Figura 33, até que ocorra
sua ruptura. A partir do valor da carga maxima que resulta na ruptura, registrado pelo
equipamento da prensa hidraulica, e dos dados geométricos da se¢do transversal do cilindro, ¢

vidvel determinar a resisténcia caracteristica conforme definido na Equagdo 6.



Por se tratar de um ensaio destrutivo, foram conduzidos os ensaios, apds completarem 28 dias
de cura, em trés corpos de prova de concreto para cada temperatura do concreto de REF e
concreto de 0,02% CGO trabalhado. Ou seja, para REF, trés corpos de prova de cada

temperatura foram ensaiados: TA, 300°C, 600°C e 900°C. Da mesma forma foi feito para o
concreto de 0,02% CGO.

Figura 33 - Ensaio de resisténcia a compressao.
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Fonte: Autora (2024).

4 xXF
=7t><D2 (6)

Cc
f: resisténcia a compressao, expressa em megapascals (MPa);
F: é a forca maxima aplicada, expressa em newtons (N);

D: didmetro do corpo de prova cilindrico, expresso em milimetros (mm).



3.5.5 ENSAIO DE RESISTENCIA A TRACAO POR COMPRESSAO DIAMETRAL

Os ensaios de resisténcia a tracdo por compressdo diametral, foram realizados conforme as
diretrizes estabelecidas pela NBR 7222 - Concreto e Argamassa — Determinag@o da resisténcia
a tracdo por compressao diametral de corpos de prova cilindricos (ABNT, 2011). O corpo de
prova ¢ posicionado na prensa hidraulica e ¢ rompido em um plano bem definido em seu
diametro, perpendicular ao esforgo de tragdo aplicado. E possivel determinar a tragdo direta do

concreto pela Equagdo 8.

Trata-se de um ensaio destrutivo, por isso, foram conduzidos ensaios em trés corpos de prova

de concreto para cada temperatura do concreto de REF e 0,02% CGO.

Figura 34 - Ensaio de resisténcia a tragdo por compressdo diametral.

Fonte: Autora (2024).
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fct =09 X fct,sp (8)
fet,sp: TeSisténcia a tragdo indireta, medida pelo ensaio de compressao diametral,
expressa em megapascals (MPa);
fer: resisténcia a tragdo direta, expressa em megapascals (MPa);
F: for¢a maxima aplicada, expressa em newtons (N);
D: didmetro do corpo de prova cilindrico, expresso em milimetros (mm).

[: altura do corpo de prova, expresso em milimetros (mm).

3.5.6 ENSAIO DE MODULO DE ELASTICIDADE ESTATICO E DINAMICO

Os ensaios de modulo de elasticidade, foram feitos conforme as diretrizes estabelecidas pela
NBR 8522-1 - Concreto endurecido - Determinagdo dos modulos de elasticidade e de
deformagdo (ABNT, 2021). Trata-se de um parametro mecanico que determina a rigidez de um
material e estd relacionado com varias propriedades mecanicas, como tensdo de escoamento,
tensio de ruptura e temperatura de propagacgdo de trincas. E uma caracteristica intrinseca dos
materiais ¢ sua magnitude ¢ influenciada pela composi¢do quimica, microestrutura e pela

presenga de defeitos, como porosidade e trincas (Almeida, 2012).

Partindo desse pressuposto, a estrutura interna do concreto ¢ influenciada pelos seus
componentes, incluindo agregados, pasta de cimento e zona de transi¢do da mistura. Isso tem
uma estreita relagdo com o moddulo de elasticidade do material (Mehta e MONTEIRO, 2014).
A adicao do CGO ao concreto modifica essa estrutura interna, provocando alteragdes no modulo
de elasticidade. Portanto, ¢ crucial analisar o moddulo de elasticidade para entender

completamente os efeitos dessa adi¢ao.

O modulo de elasticidade estatico nessa pesquisa foi determinado através da metodologia A
descrita na NBR 8522-1 (ABNT, 2021), onde métodos de validade do ensaio sdo sugeridos a
fim de garantir a qualidade. Esse € um ensaio destrutivo, assim foram realizados os ensaios,
ap6s completarem 28 dias de cura, em trés corpos de prova de concreto para cada temperatura

de REF e 0,02% CGO. O ensaio consiste em trés ciclos de aplicacdo de carga equivalente a



30% da ruptura média a compressao axial por um intervalo de tempo de 60 segundos e descarga

até 0,5 MPa por mais 60 segundos, conforme

Figura 35 — Ensaio de médulo de elasticidade.

Fonte: Leal (2024)

Para a realizacdo do ensaio, utilizou-se a prensa hidraulica, e o software TestMod, desenvolvido
pela DINATESTE, para captar as deformagdes com auxilio de extensometros do tipo strain
gages ligados ao corpo de prova. A partir dos dados, obtém-se o médulo de elasticidade dado

pela Equagdo 9.

_03Xf—05

1 -3
p—— x 10 9

Ci

E¢;: modulo de elasticidade estatico, expresso em gigapascoals (GPa);

f-: média da resisténcia a compressdo axial, expressa em megapascoals (MPa);

AL
&p: deformacdo especifica média do corpo de prova sob maior tensdo (g = T );



AL
&, deformacdo especifica média do corpo de prova sob tensao basica (¢ = T );

O modulo de elasticidade dindmico, é obtido através dos dados do ensaio de velocidade de

pulso ultrassonico e massa especifica através da Equacao 10, de acordo com Bauer (2019).

g _VEPxp(1+uw)(1—-2p)
“ (1-w

x 106 (10)

E;: mddulo de elasticidade dinamico, expresso em GPa;

m
V: velocidade de pulso ultrassonico, expressa em —;
S

p: massa especifica do concreto, expressa em g/cm>;

w: coeficiente de Poisson, sugerido como pu=0,2 por Mehta e Monteiro (2014).

3.5.7 ENSAIO DE MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

O MEV ¢ utilizado para visualizar e analisar a estrutura e composi¢do de materiais em escalas
microscopicas (Scrivener, Snellings e Lothenbach, 2016). Neste contexto, a area ou o
microvolume a ser examinado ¢ irradiado por um fino feixe de elétrons. Como resultado da
interagdo desse feixe com a superficie da amostra, uma série de radiagdes ¢ emitida, incluindo
elétrons secundarios, elétrons retroespalhados, raios-X caracteristicos, elétrons Auger, fotons,
entre outros. Essas radia¢des, quando corretamente captadas, fornecem informacgdes distintivas
sobre a amostra, como topografia da superficie, composi¢do e cristalografia (Scrivener,

Snellings e Lothenbach, 2016).

Os sinais de maior interesse para a formagao da imagem de MEV sdo os elétrons secundarios e
os retroespalhados. Enquanto os elétrons secundarios fornecem uma imagem detalhada da
topografia da superficie da amostra, os elétrons retroespalhados revelam informagdes sobre a
variagdo da composi¢do do material. A medida que o feixe de elétrons primarios varia a
amostra, esses sinais sdo modificados de acordo com as variagdes da superficie, permitindo a
obtenc¢do de imagens de alta resolugdo e a analise da composi¢do da amostra. Portanto, o MEV

desempenha um papel fundamental na caracterizagdo e andlise de uma ampla gama de



materiais, contribuindo significativamente para a pesquisa e desenvolvimento em diversas areas

cientificas e tecnologicas (Scrivener, Snellings e Lothenbach, 2016).

O ensaio foi conduzido em amostras constituidas de resina com fragmentos de corpos de prova,
onde a superficie da amostra foi polida de forma que a incidéncia de feixes de elétrons
coincidisse com o material estudado e que favorecesse uma varredura continua na superficie, o
processo de obtencdo da amostra é demonstrado na Figura 36. Exemplos de amostras
executadas para o presente estudo estdo apresentadas na Figura 37. Apds a confeccdo das
amostras foi utilizado o aparelho VEJA 3 TESCAN, disponivel no Laboratério Nanolab da
UFOP para analise das imagens de microscopia de varredura utilizando a técnica de elétron

secundario.

Figura 36 - Etapas de producdo das amostras de MEV.

Fonte: Autora (2024).

Figura 37 - Amostras de MEV.
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Fonte: Autora (2024).



3.5.8 ENSAIO DE DIFRACAO DE RAIO X

A base técnica do DRX consiste no fendmeno onde os raios X estao sujeitos a difragao quando
incidem sobre os atomos presentes em uma estrutura cristalina, em virtude de possuirem

comprimentos de onda da mesma ordem de grandeza das distancias interatdmicas (Gomes,

2016).

Para que uma andlise de DRX esteja detalhada, além do difratograma, sdo indispensaveis
detalhes como: preparacdo da amostra, técnica utilizada para a quantificacao de fases e fichas
cristalograficas utilizadas na quantificacdo de fases (Pauletto, Brehm e Gomes, 2020).
Cada fase apresenta seu proprio padrao de difragdo, identificado por picos com posicdes e
intensidades relativas especificas. E nessa distingio que se fundamenta a quantificacio das fases

(Gomes, 2016).

Para a realizagdo da difracdo de raio X, foi necessaria a preparagdo de amostra utilizando Gral
(Almofariz) de Porcelana com pistilo de porcelana e fragmentos dos corpos de prova, de forma
que ocorra o destorroamento de 5 gramas do material passante na peneira de malha 100

(abertura de 0,15mm) como mostra a Figura 38.

Figura 38 - Amostra de DRX sendo preparada.
r i

Fonte: Autora (2024).



O ensaio propriamente dito foi realizado no aparelho D2 Phaser 2° Geragdo Bruker, com
radiacdo CuKa, localizado no NanoLab da UFOP. As amostras preparadas em p6 foram

dispostas no porta-amostras e submetidos a analise.

Os parametros adotados foram: a faixa de varredura 26 de 7-70°; passo de 0,04°; tempo de
passo de 1 segundo; com 8 rota¢des do spinner, por segundo e abertura da janela de 0,19 a 0,22
mm. Para a identifica¢do das principais fases cristalinas foi utilizado o software PANalytical
X’pert HighScore Plus V3.0. com o banco de dados cristalografico COD 2023 (Crystallography
Open Database).

4 RESULTADOS

4.1 ENSAIO DE CONDUTIVIDADE TERMICA

A Figura 39 apresenta os resultados de condutividade térmica das placas de REF e de 0,02% de
CGO, ensaiadas a TA. A condutividade térmica da placa de concreto aditivado com 0,02% de

CGO apresentou um aumento de 15,11%.

Figura 39 - Resultados dos ensaios de Condutividade térmica utilizando o ATA.
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Fonte: Autora (2024).

A condugao térmica no concreto estd intimamente ligada a sua composicao, a distribuicao

completa dos materiais na sua estrutura e a sua porosidade (Sun et al, 2017).



Consequentemente, ¢ esperado que a adi¢cdo de CGO resulte em um aumento da condutividade
térmica. Este fenomeno pode ser atribuido ao rearranjo dos vazios, uma vez que foi verificada
na literatura que o GO influencia na hidratacdo do cimento, gerando um efeito de
nanonucleacao que preenche os vazios e gera nanoporos, facilitando assim a transmissao de
calor (Zhang et al., 2024). Portanto, ¢ plausivel deduzir que o CGO também pode desempenhar

essa mesma funcao.

Adicionalmente, Mathew e George (2023) investigaram os teores de 6xido de grafeno reduzido
(rGO) em compostos cimenticios e observaram que o aumento na concentracao desse
nanomaterial estava correlacionado com um aumento na condutividade térmica. Este padrao de
comportamento assemelha-se ao observado neste estudo, onde se verificou um aumento na

condutividade com a utilizagdo de 0,02% CGO, conforme a concentragdo ideal proposta.

A relagao entre a condutividade térmica e a transferéncia de calor em um material esta
intrinsecamente ligada a sua densidade. Prakash et al. (2024) em sua pesquisa com GO,
demonstram que a microestrutura do concreto com GO obteve uma ligacao interfacial de poros
que a densificaram. Essa melhoria foi atribuida aos grupos funcionais do GO que servem como
locais de nucleagao para produtos de hidratagdo do cimento. Da mesma forma, esse fendmeno
pode ter ocorrido com 0,02% CGO, ja que possui os grupos funcionais carbonila. Materiais
mais densos tendem a apresentar uma condutividade térmica mais elevada. Nesse sentido, a
incorporagdo adequada de CGO induz um fendmeno de nanonucleacao, que preenche os poros
do material e distribui os nanoporos de maneira mais uniforme, denso, dentro da estrutura do

compdsito.

No que se refere a aplicacdo do concreto 0,02% CGO em estruturas de construcdes, a maior
condutividade promove o aumento excessivo da temperatura nos ambientes, ocasionando
desconforto térmico para os ocupantes. Assim, deve-se avaliar o uso de concreto 0,02% CGO
em edificagdes destinadas a uma ocupagao frequente de usuarios, como residéncias, escritorios
e hospitais, principalmente, no método construtivo, parede de concreto. Além disso, a
condutividade térmica esta diretamente ligada aos padrdes estipulados pela NBR 15575
(ABNT, 2015), que reconhece a importancia do controle térmico para a eficiéncia energética
das edificacdes e o conforto dos ocupantes, estabelecendo critérios rigorosos a serem seguidos
pelos materiais de construgdo, como enquadramento nas normas ASTM C518 ou ASTM C177

ou ISO 8302.



42  ENSAIOS DE ABSORCAO DE AGUA POR IMERSAO, INDICE DE VAZIOS E
MASSA ESPECIFICA REAL

A Figura 40 apresenta os valores de indices de vazios (I;;) dos corpos de prova de REF e 0,02%
CGO, antes de serem expostos aos gradientes de calor, em TA. E notavel que os concretos com
adicao de CGO, possuiram um aumento acentuado de indice de vazios. Segundo, Antolin-
Rodriguez et al. (2024), o GO tem capacidade de promover a reorganizacdo dos poros,
ocorrendo, muitas vezes, até a selagem desses vazios. Indukuri e Nerella (2021) demonstraram
que a adicdo de GO também aumentou o numero de vazios, ampliou poros do gel e melhorou
a microestrutura do compdsito cimenticio. Tais pressupostos podem ser aplicados para a

estrutura do concreto com CGO.

Figura 40 — Comparacio de Indices de Vazios REF e 0,02% CGO.

2,50
2,00
1,50

1,00

1,54 1,58
1,30 1,25
0,50

indices de vazios [Iv (%)]

0,00
TA Antes do Antes do Antes do
Gradiente 300°C Gradiente 600°C Gradiente 900°C

Temperatura

REF m 0,02% CGO

Fonte: Autora (2024).

No que se refere a exposi¢ao das amostras a altas temperaturas, verifica-se na Figura 41 um
aumento expressivo dos vazios nas amostras de REF, crescendo progressivamente com o
aumento da temperatura. Para as amostras de 0,02% CGO, obteve-se também um aumento do
indice de vazios ao aumentar a temperatura, porém, esse aumento ocorreu de forma mais
discreta em relagdao a amostras de REF. Esse fendmeno pode ser atribuido a capacidade do CGO
de regular os produtos de hidratagdo do cimento, resultando na formacdo de estruturas

cristalinas regulares e compactas, até quando submetidas a altas temperaturas. Tal afirmacao



ratifica pressupostos da pesquisa de Ren, Bai, et al. (2024), onde foi observado que o GO
realizou uma otimizacdo da estrutura dos poros do concreto, por conseguinte, um
aprimoramento das propriedades mecanicas de impacto do GO em altas temperaturas, em

comparag¢ao com o concreto convencional.

Figura 41 - Comparagio de indices de Vazios REF e 0,02% CGO submetidos a altas temperaturas.
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Fonte: Autora (2024).

Antes de serem expostos aos gradientes de calor, os corpos de prova de REF ¢ 0,02% CGO
tiveram seus valores de absor¢do de dgua por imersdao (A), em TA, calculados. Observa-se,
Figura 42, que amostras de 0,02% CGO possuem maior absor¢do quando comparadas as
amostras de REF. Logo, o CGO pode ter atuacdo semelhante ao GO identificado na pesquisa
de Mohammed, Sanjayan, et al. (2017), onde nanoparticulas do GO, contribuiram para a
formagdo de canais em nano e micro escalas, permitindo a liberacao de pressao e vapor, além
de prevenir o desenvolvimento de trincas e lascamentos. No estudo de Meng et al. (2021) ¢
revelado que a presenca de GO facilita a mobilidade dos ions, principalmente do Ca?",
potencializando assim a interacdo entre a superficie do cimento e os ions. Esta forte interagao
promove a nucleagdo e o crescimento de CSH e, portanto, a hidratagdo do cimento, com um

aperfeigoamento da estrutura dos poros e otimizag¢ao dos produtos de hidratagao



Figura 42 - Comparagdo de Absor¢do REF e 0,02% CGO.
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Na Figura 43 ¢ possivel observar que entre os concretos submetidos a altas temperaturas, as
amostras de 0,02% CGO possuem menor absor¢ao de 4gua quando comparadas as amostras de
REF, verificando um beneficamente da adicdo do CGO na matriz para altas temperaturas.
Prakash et al. (2024) afirmam que o GO teve um papel fundamental em reduzir os efeitos
adversos das altas temperaturas causadas pelo aquecimento no forno e pela exposi¢ao ao fogo
direto. Isso se traduziu na diminui¢do da formacdo de fissuras. Assim, no que tange a
microestrutura do concreto, Lu, Yu e Yin (2020) evidenciam nos seus experimentos que a
estabilidade da estrutura CSH ¢ comprometida em temperaturas elevadas, o que se manifesta
pelo aumento no comprimento da ligacdo silicio-oxigénio, pela decomposicao da cadeia
silicatada e pela diminui¢do na eficiéncia da hidrélise da molécula de 4gua. No entanto, a adi¢ao

de GO demonstra eficacia em estabilizar a estrutura CSH.



Figura 43 - Comparagdo de Absor¢do REF e 0,02% CGO submetidos a altas temperaturas.
8,00
7,00

6,00

&
< 5,00
(=]
L]
g 4,00 )
o 6,84
< 300 l
2,00 4,39
2,94
1,00
0,00
300°C 600°C 900°C

Temperatura

REF m0,02% CGO

Fonte: Autora (2024).

A Figura 44 expde as massas especifica (p,) dos corpos de prova de REF e 0,02% CGO em
TA. A comparagdo entre os resultados revela que as amostras com adi¢ao de 0,02% CGO
apresentam uma massa especifica ligeiramente superior em relacdo as amostras de REF. Esse
aumento na massa especifica sugere uma maior compactacdo ou densificagdo do material
quando o CGO ¢ incorporado. Lu et al. (2023) apresentam que a inclusdo de GO influencia a
zona de transi¢do entre a matriz de cimento e os agregados do concreto, por meio da otimizagao
dos poros. Isso propicia a formag¢do de uma microestrutura densa, promovendo uma maior
uniformidade em todo o material, em comparacdo com concretos que nao possuem a adi¢ao

desse nanomaterial.

Ademais, essa diferenca de massa especifica, entre amostras de REF e 0,02% CGO, pode ser
atribuida as propriedades do CGO, que podem atuar como agentes de preenchimento, ocupando
espacos vazios e promovendo uma maior coesdo entre os componentes do material. Em
comparagao, Indukuri e Nerella (2021) descrevem ainda que a adi¢ao de GO no concreto pode
ndo apenas refinar a estrutura dos poros, mas também regular a formacdo de produtos de

hidratacgao.



Figura 44 - Comparagdo de Massa especifica REF e 0,02% CGO.
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A partir da analise da Figura 45 € notavel que a massa especifica das amostras de 0,02% CGO
¢ maior que as amostras de REF, quando submetidas a altas temperaturas. Ren et al. (2024)
afirma que quando o concreto ¢ submetido a altas temperaturas, a dgua capilar dentro da pedra
de cimento evapora e escapa do concreto. Porém, no concreto com GO que possuem poros de
pequeno tamanho, os poros mais finos sdo deixados apos a perda de 4gua, sem perder massa na
forma de 4gua, facilitando a compactagdo sob cargas de impacto, o que ¢ benéfico para melhorar
a resisténcia do concreto. Tal pressuposto pode também ser aplicado ao CGO, devido a

proximidade de caracteristicas com o GO.


https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/capillary-water

Figura 45 - Comparagdo de Massa especifica REF e 0,02% CGO submetidos a altas temperaturas.
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A Figura 46 — Variagdo de Indices de Vazios dos gradientes de temperatura com TA.Figura 46
apresenta a variacao dos indices de vazios dos gradientes de temperaturas, em comparagao com
a TA. Observa-se que o concreto 0,02% CGO e o de REF, em 300°C, tiveram uma pequena
diferenca de variacdo em relacdo a TA. Nesse contexto, demonstra-se que o CGO a 300°C
regulou e acelerou os produtos de hidratacdo para formar estruturas cristalinas continuas e
compactas de maneira semelhante ao concreto de REF. A pesquisa de Ren, Bai, et al. (2024)
apresentou pressupostos interessantes no que tange a composicao de vazios de concreto em
altas temperaturas. A 200°C a quantidade de poros aumenta em diferentes graus, tornando mais

refinados.

Mas, em 600°C e 900°C nota-se o concreto 0,02% CGO teve uma substancial diminui¢ao no
indice de vazios, quando comparado ao concreto de REF. A pesquisa de Ren, Bai, ef al. (2024),
esclarece que apds ultrapassar os 400 °C, os poros internos da amostra comecam a crescer
rapidamente, mas o GO atua otimizando a estrutura e impedindo o crescimento desordenado de
poros. A 800 °C, hd um aumento médio no nimero de poros muito prejudiciais em comparacao
com as condi¢gdes de TA (Ren ef al., 2024). A alta temperatura e a incorporagao de GO t€ém um
efeito de acoplamento na composi¢ao dos poros da amostra. Em ambientes de alta temperatura,
a adicdo de GO pode reduzir o nimero de poros de grande diametro e aumentar ligeiramente a

proporc¢ao de poros de pequeno didmetro.



Além disso, salienta-se que conforme a temperatura aumenta no interior do concreto e ocorre a
evaporagdo da agua, um gradiente de pressdo se forma entre as diferentes areas da matriz,
promovendo o deslocamento do vapor de dgua tanto para o exterior quanto para o interior do
elemento de concreto (Gil, Banerji e Kodur, 2023). Quanto menos poroso for um determinado
tipo de concreto, menor serd o espago disponivel para a evaporagdo da dgua (Kannangara et al.,
2022). Como alternativa, o CGO surge oferecendo maior espaco para evaporagdo de dgua ao

reorganizar os poros nos distintos gradientes de temperatura.

Figura 46 — Variagio de Indices de Vazios dos gradientes de temperatura com TA.
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Na andlise da Figura 47, observa-se que tanto o concreto de 0,02% CGO quanto o concreto de
REF apresentaram variagdes minimas na absorcao de agua em 300°C em comparagdo com a
TA. Isso sugere que o CGO, a 300°C, facilitou a formagdo de estruturas cristalinas continuas e
compactas, semelhante ao concreto REF. Em 600°C e 900°C, o concreto com 0,02% de CGO
apresentou uma notavel diminui¢ao na absorcdo de d4gua em comparagdo com o concreto de
REF. Ou seja, em temperaturas elevadas, os poros na estrutura do concreto tendem a se expandir
devido ao aumento da energia cinética das moléculas (Zaid et al., 2022). A medida que sua
permeabilidade diminui, torna-se mais desafiador para o vapor d'dgua atravessar sua rede de
poros (Kannangara et al., 2022). Entretanto, o CGO pode atuar como um agente de
preenchimento, ocupando os poros e reduzindo a sua expansao. Isso pode resultar em uma

menor permeabilidade do concreto e, consequentemente, em uma menor absor¢ao de dgua em



altas temperaturas. Além disso, o CGO agindo em altas temperaturas promoveu uma certa
homogeneizagdo da absor¢do com valores que variavam de 4 a 7%, passando para 2 e 3 % entre

concreto de REF e 0,02%CGO.

Figura 47 - Variagdo Absor¢do de agua dos gradientes de temperatura com TA.
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Fonte: Autora (2024).

A variagdo da massa especifica dos gradientes de temperatura em relagdo a TA ¢ apresentada
na Figura 48. Revela-se que o concreto de REF possui a maior massa especifica em todas as
temperaturas. Isso ocorre devido ao preenchimento de poros e a distribuigdo uniforme e
compacta de nanoporos. Esses efeitos combinados resultam em um concreto mais denso e,
portanto, com uma massa especifica mais elevada em comparacao com concreto de REF. Além
disso, a presenca de CGO pode influenciar a estrutura porosa do material, resultando em uma
distribuicdo mais uniforme de massa e uma maior eficiéncia na transferéncia de carga dentro

da matriz de concreto (Ren et al., 2024).



Figura 48 - Variacdo Massa Especifica dos gradientes de temperatura com TA.
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43  ENSAIO DE VELOCIDADE DE PULSO ULTRASSONICO (VPU)

O ensaio de VPU foi conduzido nos corpos de prova de REF e 0,02% CGO, antes de serem
expostos aos gradientes de calor, em TA. Observa-se que a VPU para 0,02% CGO e REF foram
semelhantes, no entanto, o concreto de 0,02% CGO obteve um discreto aumento. Esse aumento,
segundo Zaid et al. (2022), pode ser atribuido ao efeito de nanoenchimento do 6xido de grafeno,
resultando em uma amostra mais densa em escala nano. Consequentemente, isso melhora a

qualidade do concreto e a homogeneidade em sua durabilidade e desempenho mecanico.

Destaca-se que o aumento na VPU observado no concreto 0,02% CGO em comparagdo com o
concreto de REF pode ser atribuido ao efeito de um nanofiller provocado pela adigao de CGO
ao composito. Isso leva a uma maior densificagdo da mistura de concreto devido a presenga de
poros menores € mais uniformemente distribuidos na matriz. Estudos anteriores por Reddy e
Prasad (2023) mostraram um aumento de 6,26% na VPU em concretos desenvolvidos com GO,
um material similar ao CGO. Portanto, ¢ razodvel esperar que o CGO também atue de forma

semelhante como nanofiller.



Figura 49 - Comparagdo de VPU para REF e 0,02% CGO.

6.000,00
5.000,00
4.000,00
3.000,00

2.000,00  4.022,7

Velocidade de pulso ultrassénico [AV (m/s)]

4 0 6
1.000,00
0,00
TA Antes do Gradiente Antes do Gradiente Antes do Gradiente
300°C 600°C 900°C
u REF W 0,02% CGO

Fonte: Autora (2024).

No que tange a VPU de concretos em altas temperaturas, ¢ notavel, por meio da Figura 50, que
as amostras de REF e 0,02% CGO possuem uma progressiva diminui¢do da velocidade ao
aumentar ao gradiente de temperatura. Tal fendmeno estd em consonancia com o afirmado por
KudZma et al. (2019), de que a onda ultrassonica se propaga em meio sélido, logo, a velocidade
tende a decrescer com o aumento das interfaces entre diferentes componentes da matriz, como,
vazios e agregados. Visto que, com o aumento do gradiente de temperatura, uma alteragao

percebida no concreto € o aumento de poros (Li et al., 2022).

Salienta-se que em alguns corpos de prova, submetidos a 900°C, ndo foi possivel medir a VPU,
uma vez que ao posicionar os transdutores nas faces do corpo de prova com auxilio de gel
acoplante, ndo se obteve uma transmissdo direta. Em altas temperaturas, h4 um aumento do
numero de vazios por conta da perda de dgua e decomposicao dos produtos de hidratagdo, além
da geragdo de microfissuras em razao da deterioragdo do concreto (Ribeiro e Tutikian, 2018),

impedindo a transi¢ao de pulsos.



Figura 50 - Comparagdo de VPU para REF e 0,02% CGO submetidos a altas temperaturas.
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4.4  ENSAIO DE RESISTENCIA A COMPRESSAO AXIAL

O ensaio de compressdo axial foi conduzido nos corpos de prova de REF e 0,02% CGO, em
TA e nos gradientes de 300°C, 600°C e 900°C. A Figura 51 revela que em TA, houve um
aumento significativo na resisténcia a compressao no concreto de 0,02% CGO em relagdo a
REF. Isso ocorre devido a adigdo do CGO potencializar a taxa de hidratacdo do cimento e
regular os produtos de hidrata¢do para formar estruturas cristalinas regulares e compactas, que
contribuem para a resisténcia do material de forma analoga ao GO, conforme exposto por Kang

et al. (2020).

Na pesquisa desenvolvida por Prakash et al. (2024) e Ghafari, Costa e Julio (2015) utilizando
GO, foi identificado que a porosidade da matriz alterada do concreto com GO, cria canais em
nano e microescala, contribuindo para reduzir a pressdo de vapor e mitigar a formagdo de
fissuras. Este estudo ressalta o potencial do GO como um aditivo versatil em concreto,
oferecendo melhorias em resisténcia, resisténcia ao calor e desempenho ao fogo para o
desenvolvimento de infraestrutura sustentavel e resiliente. Considerando que o CGO possui
propriedades similares ao GO, ¢ razoavel inferir que 0 CGO também pode desempenhar um
papel crucial como aditivo para melhorar a resisténcia e outras propriedades necessarias para

aplicagoes especificas.



De forma geral, ndo foi verificado um aumento significativo da resisténcia a compressao axial
para os gradientes de temperatura em relacdo ao concreto REF. Isso pode ser justificado pela
pesquisa de Yan et al. (2022), que avaliou a exposi¢do a altas temperaturas de cimento
refor¢ado com 6xido de grafeno. Os autores observaram que a medida que a temperatura
aumenta, observa-se a evaporacao da dgua do cimento reforcado com GO, onde a quantidade
de agua evaporada depende do estado da reagdo e ¢ correlacionada com a relacdo entre perda
de peso e temperatura, podendo tal situacdo ser aplicada também ao CGO. Ainda assim, Yan et
al. (2022) explicam que por meio dos efeitos de ligagao do GO, o hidrato de silicato de calcio
(C-S-H) ¢é quimicamente produzido, formando um sistema de ponte reticular. Nesse sentido, a
adi¢ao de GO ao cimento geralmente tem um impacto minimo na resisténcia a compressao,
exceto em altas temperaturas, como 800°C, devido a ocorréncia de descarbonetacdo por

desidratacdo. (Yan et al., 2022).

Nota-se que nas temperaturas de 600°C e 900°C a diminuicao da resisténcia ¢ mais expressiva
em comparacao com a TA. Tais resultados estdo em consonadncia com a pesquisa de Ren, Bai,
et al. (2024) e Ghafari, Costa e Julio (2015), que utilizaram GO, onde explicam que a intera¢ao
entre temperatura ¢ GO influencia a resisténcia de céalculo do concreto por meio de uma

diminui¢do gradual com o aumento da temperatura.

Nesse contexto, a elevagdo da temperatura desencadeia a perda de agua livre tanto na estrutura
do concreto quanto na pasta do cimento. Esse processo resulta em fissuras superficiais e na
expansao dos agregados. Como resultado direto, surgem tensdes internas que prejudicam a
capacidade de resisténcia a compressdo da estrutura (Dias et al., 2020). Vale destacar que os
fendmenos também contribuem para a redugdo da resisténcia a compressdo, como a
desidratacdo, a descarbonetacdo na estrutura e a decomposi¢do térmica do silicato de célcio

hidratado (C-H-S) e do carbonato de calcio (CaCOs3), apontados na pesquisa de Cavdar (2012).

Ademais, Long ef al. (2018) demonstraram que a capacidade de melhorar efetivamente o
desempenho mecanico do concreto aditivado com GO esta intimamente ligada a facilidade do
GO ser disperso em agua devido a presenca de grupos funcionais hidrofilicos contendo
oxigénio. Logo, evidencia-se que para o CGO, que possui grupos carbonila de natureza
hidrofilica, pode ampliar a promog¢do da dispersdo em 4gua e melhorar a resisténcia a

compressao do concreto.


https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/hydrophilicity

Figura 51 - Comparagdo de Compressao Axial para REF e 0,02% CGO.
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Fonte: Autora (2024).

A Figura 52apresenta a variacao de resisténcia a compressdo em relagdo a TA. Por meio da
Figura 52 nota-se que o concreto de REF teve um aumento de resisténcia de 1% quando
comparada a TA e 300°C. Esse pequeno aumento de resisténcia para a temperatura de 300°C
pode ter ocorrido devido a similaridade da matriz de concreto em ambos casos, motivado
principalmente pela reacdo tardia de hidratagdo dos graos de cimento, que preenchem os vazios
do concreto e aumentam sua resisténcia, semelhante ao processo de autoclavagem (Yao e Lu,
2021). Além disso, isso pode ter ocorrido em razao do CGO a 300°C ndo sofrer decomposi¢ao
quimica total e conseguir atuar inibindo o desenvolvimento de grandes poros internos sob altas
temperaturas e refinando os poros, como também identificado por Ren, Bai, et al. (2024) em

sua pesquisa com GO a uma temperatura de 200°C.

Assim, dado que existe uma diminuigdo da resisténcia a medida que a temperatura aumenta, o
concreto de REF destacou-se por apresentar os melhores resultados em comparagdo com sua
resisténcia em TA. A reducdo desse percentual ¢ semelhante a 900°C para ambos os grupos,
61% e 64%, uma vez que o CGO comega a degradar a partir de 600°C (Han ef al. (2022);
Mohammed et al. (2017))

Ademais, ao analisar as resisténcias absolutas entre os grupos, a situacao favorece o concreto
de 0,02% CGO, ou seja, o CGO tem efeito positivo no concreto em altas temperaturas. Isso

pode ocorrer pelo CGO influencia a retencdo de dgua através do fendmeno da nanonucleagdo e



também impede a propagagdo de fissuras, atuando como um refor¢o na estrutura (Guo ef al.,

2024; Prakash et al., 2024);

Radman e Joorabchi (2019) apresentaram em sua pesquisa que a adicdo do GO melhora a
resisténcia a compressdo do concreto, mas ao mesmo tempo reduz sua trabalhabilidade. E
notavel que o CGO atuou melhorando a resisténcia a compressdo, em todos os gradientes de
temperatura. Porém, durante a produ¢do do concreto, ndo houve perda da trabalhabilidade da
mistura. Ao contrario do evidenciado pelos autores, houve facilidade de manejo dos materiais
que compde o concreto durante os processos de mistura, transporte ¢ moldagem dos corpos de
prova. E possivel ainda, associar a notavel trabalhabilidade do concreto de 0,02% CGO no que
tange a aplicagdo em pecas estruturais, ja que tem praticidade na disposicdo adequada nas

formas, adensamento e cobrimento ao redor das armaduras.

Figura 52 - Variacdo de Resisténcia a compressao em relagdo a TA.
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Fonte: Autora (2024).

4.5  ENSAIO DE RESISTENCIA A TRACAO POR COMPRESSAO DIAMETRAL

O ensaio de tragdo por compressdo diametral foi conduzido nos corpos de prova de REF e
0,02% CGO, em TA e nos gradientes de 300°C, 600°C e 900°C, conforme apresenta Figura 53.

Nota-se que a resisténcia a tragdo por compressao diametral foi comprometida com o aumento



da temperatura, assim como foi evidenciado para a resisténcia a compressdo axial. Este
fenomeno ocorre devido a desidratagdo do concreto e da pasta de cimento, resultando na
redugdo da resisténcia mecanica. A elevagdo da temperatura provoca a evaporacao da agua
contida no material, causando um processo de secagem que pode desencadear fissuras
microscopicas. Essas fissuras sdo ampliadas pela expansdo térmica dos agregados, o que

intensifica as tensoes internas dentro da estrutura (Chen et al., 2022).

E notéria que a resisténcia a tragdo do concreto 0,02% CGO teve um pequeno acréscimo em
relagdo ao concreto de REF, que se mantive ao longo dos gradientes de temperatura. Tal
observagdo vai de encontro ao proposto por Ren, Bai, et al. (2024), que afirma que o GO
adicionado ao concreto regula a hidratacdo do cimento e seus produtos para formar estruturas
cristalinas regulares e compactas. Chaturvedy, Pandey e Singh (2023) relataram que o GO
aumenta significativamente a resisténcia a tragao resultando em melhorias de até 7,06%. Esses
efeitos do GO contribuem para aumentar a resisténcia do material de maneira comparavel a
adi¢ao de CGO. Assim, Dias et al. (2020) destaca a importancia de analises dos processos
termo-higroscopicos na engenharia civil, especialmente em estruturas sujeitas a condigdes de

alta temperatura, para entender processos macroscopicos.

Figura 53 - Comparagao de Tracdo para REF e 0,02% CGO.
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Fonte: Autora (2024).

Por meio da Figura 54, observa-se que na temperatura de 300°C para ambos os grupos,

houveram a mesma reducdo de resisténcia a tracdo comparada com a TA, corroborando



também, o mesmo fato evidenciado na resisténcia a compressao, de existe uma semelhanca da

alteracdao da composi¢do do concreto em ambos quando submetidos a 300°C (Yao e Lu, 2021).

Dessa maneira, tem-se que os resultados de resisténcia a tragdo com o aumento da temperatura
se assemelham aos de resisténcia a compressao. No entanto, na resisténcia a tracao, observa-se
uma degradagdo mais significativa do concreto a medida que a temperatura aumenta, devido a
menor capacidade do concreto de resistir as forcas de tracdo (Mohammed et al., 2017). A
pesquisa de Memon et al. (2019) corrobora com tal constatagcdo., aos autores afirmar que
quando a temperatura da superficie do concreto aumenta, surgem tensdes compressivas ao
longo da superficie aquecida e também surgem tensodes de tragdo derivadas e perpendiculares a
ela. Se essas tensoes diferenciais ultrapassam a capacidade de resisténcia a tragdo do concreto,

ele se rompe, formando fissuras (Memon et al., 2019).

Pode-se citar, que em 900°C, tanto para o concreto de REF, quanto para 0,02% CGO, a média
de resisténcia a tracdo foram menores que 2MPa. Essa reducdo ¢ justificada pelo
desenvolvimento de varias fissuras, tanto em escala micro quanto macro, devido as tensoes
térmicas e a maior suscetibilidade da resisténcia a tracao a essas fissuras (Mohammed et al.,

2017).

Figura 54 - Variagdo de Tracdo em relagdo a TA.
12% &% W
-20%
-30%
-40%
-50%

-47%

Afe t(MPa)
&
~
=

-60%
-70%
-80%
-90%

-100%

300°C 600°C 900°C
REF m0,02% CGO

Fonte: Autora (2024).

46  ENSAIO DE MODULO DE ELASTICIDADE ESTATICO E DINAMICO

O ensaio de modulo de elasticidade Estatico (Eci) foi conduzido nos corpos de prova de REF e
0,02% CGO, em TA e nos gradientes de 300°C, 600°C e 900°C, conforme apresenta Figura 55.

Salienta-se que quanto maior o mddulo de elasticidade do concreto, menor € sua capacidade de



deformagdo (Rosa, 2023). Bheel ¢ Mohammed (2024) explicam que a adicdo de GO ao
composito cimenticio resulta em aumento do modulo de elasticidade. Isto ¢ conseguido através
do processo de endurecimento composto facilitado pelo impacto do modelo GO. Os resultados
evidenciam um aumento no modulo de elasticidade estatico do concreto 0,02% CGO em relagao
ao de REF para todos os gradientes de temperatura, conforme o mesmo resultado apresentado
na determinagdo da resisténcia a compressao, ja que existe semelhangas na determinacao dessas
propriedades. Ou seja, entende-se que o CGO atuou aumentando o modulo de elasticidade

estatico, verificando assim, uma menor ¢ sua capacidade de deformagao.

Figura 55 - Comparag@o do médulo de elasticidade estatico para REF e 0,02% CGO.
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Fonte: Autora (2024).

A Figura 56 apresenta a variagdo do moddulo de elasticidade estatico dos gradientes de
temperatura em relagdo a TA. Observa-se que a 300°C, o concreto de REF obteve um aumento
no modulo de elasticidade estatico. Entende-se, dessa maneira, que a rigidez do concreto de

REF a 300°C, sob cargas aplicadas lentamente, ¢ 24% maior que o concreto de 0,02% CGO.



Figura 56 - Varia¢do do mddulo de elasticidade estatico em relagdo a TA.
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Fonte: Autora (2024).

O ensaio de mddulo de elasticidade dinamico (Ed) foi conduzido nos corpos de prova de REF
e 0,02% CGO, em TA e nos gradientes de 300°C, 600°C e 900°C, conforme apresenta Figura
57. Observa-se que tal indice acompanhou o mesmo crescimento que o estatico, uma vez que €
medida da capacidade do material de armazenar energia sob essas condi¢des dinamicas, como

vibragdes ou impactos rapidos.

Figura 57 - Comparag@o do modulo de elasticidade dindmico para REF e 0,02% CGO.
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Fonte: Autora (2024).

A Figura 58Figura 56 apresenta a variagdo do modulo de elasticidade dindmico dos gradientes

de temperatura em relacao a TA. O concreto de REF e 0,02% CGO em 900°C, tem a mesma



porcentagem, que pode ser justificada pelo CGO ndo estar mais presente na matriz cimenticia,
ou seja, nessa temperatura houve a decomposi¢ao do aditivo. Isso é confirmado pelos valores
menores de VPU para o concreto com 0,02% de CGO a 300°C e 600°C em comparagdo com o
concreto de REF. Ademais, a presenca de varios componentes na estrutura, incluindo

agregados, pasta de cimento e CGO, afeta negativamente esse valor (Han et al., 2022).

Figura 58 - Varia¢do do médulo de elasticidade dindmico em relacao a TA.
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47  ENSAIO DE MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

Os resultados da MEV das amostras em TA estao apresentados na Figura 59. Sao identificados,
na Figura 59 (A) e (B), do concreto de REF, fissuras, poro e particulas soltas na superficie do
composito. Os poros e as fissuras foram associados com base nas imagens da MEV de Zhang,
et al. (2024) em sua pesquisa utilizando GO e nanotubos em concretos. Ja as particulas soltas
verificadas, foram apresentadas na pesquisa de Ren, Bai, ef al. (2024), que utiliza concretos

aditivados com GO em altas temperaturas.

Nos resultados do concreto de 0,02% CGO, Figura 59 (C) e (D), presume-se a identificacao do
CGO, devido a presenca de uma estrutura distinta das ainda ndo descrita na literatura. Ainda
assim ensaios adicionais sdo necessarios para confirmar definitivamente a presenca e

caracterizar completamente o CGO, uma vez que nao existem literaturas para tal embasamento.



Sao identificados poros (Devi e Khan, 2019), microestrutura mais densa (Kudzma et al., 2019)
e Etringita, produto da reacdo de hidratacdo em conjunto com do CsS e do gesso (Peng et al.,

2019).

Figura 59 - MEV das Amostras em TA.
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Fonte: Autora (2024).

Os resultados da MEV das amostras a 300°C estdo apresentados na Figura 60. Segundo Yu et
al. (2024) a estrutura interna do concreto comega a mudar efetivamente somente quando a
temperatura ultrapassa 400 ° C. Nesse sentido, verifica-se de forma geral, o inicio do pico de
decomposi¢do do C-S-H (Ribeiro e Tutikian, 2018), na temperatura de 300°C. Os resultados do
concreto de REF, Figura 60 (A) e (B), revelam portlandita (Ren ef al., 2024), silicato de célcio
hidratado (C-S-H) (KudZma et al., 2019), particulas soltas (Ren et al., 2024) e microestrutura
densa (Krishna et al., 2023).



Os produtos da MEV do concreto de 0,02% CGO, Figura 60 (C) e (D), apresenta poros (Devi
e Khan, 2019), silicato de calcio hidratado (C-S-H) (Zhang et al., 2024) e microestrutura mais
densa (Krishna et al., 2023). Além disso, acredita-se possui a estrutura de CGO.

Figura 60 - MEV das Amostras a 300°C.
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Fonte: Autora (2024).

Os resultados da MEV das amostras a 600°C, estao apresentados na Figura 61. Conforme Yu
et al. (2024) apds a exposi¢do a 600 °C, ocorre a cimentagdo da interface entre o agregado e a
argamassa se solta e as fissuras na interface se expandem ainda mais. Segundo Ribeiro e
Tutikian (2018), até chegar na temperatura 600°C ocorrem transformagdes dos agregados e
dissociacdo do Ca(OH). em CaO e 4gua, liberagdo das aguas livres e transformagdes de

agregados.



Os resultados do concreto de REF, Figura 61 (A) e (B), revelam poros (Devi e Khan, 2019),
estrutura estrelada (Zhang et al., 2024), particulas soltas e distribui¢do desordenada de cristais
de hidrato (Ren et al., 2024). E nessa temperatura que evidencia-se o efeito spalling com o
aumento da pressao dos poros, também conhecido como mecanismo higrotérmico (Li et al.,
2021). Os resultados da MEV do concreto de 0,02% CGO, Figura 61 (C) e (D), apresenta poros
(Devi e Khan, 2019), CGO (Ren et al., 2024) e cristais agrupados (Zhang et al., 2024).

Figura 61 - MEV das Amostras a 600°C.
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Por fim, os resultados da MEV das amostras a 900°C estdo exibidos na Figura 62. Yu et al.
(2024) aborda que apo6s a exposicao a 800 °C, a matriz ¢ severamente danificada, isso deve-se
principalmente a grande diferenca na capacidade térmica especifica entre o agregado e a
argamassa dentro do concreto. Sob a influéncia da alta temperatura, a dilatagdo térmica do

agregado e da argamassa ¢ diferente, o que provoca a expansao de fissuras na interface entre o



agregado e a argamassa. A expansdo de fissuras na interface ¢ um dos principais fatores que

afetam o pico de tensdo do HPC

As imagens da MEV do concreto de REF, Figura 62 (A) e (B) apresenta poros (Devi e Khan,
2019), fissura (Zhang et al., 2024) e crescimento desordenado (Ren et al., 2024). Para o
concreto de 0,02% CGO, Figura 62 (C) e (D), também demonstram-se (Devi e Khan, 2019),
fissura (Zhang et al., 2024) e crescimento desordenado (Ren et al., 2024). Na amostra, ndo foi
possivel verificar a presenga de CGO. Serdo necessarios ensaios adicionais para constatar a

presenca efetiva do material.

Figura 62 - MEV das Amostras a 900°C.
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Nessa perspectiva, conforme Zhang et al. (2024) afirmam, ao incorporar GO a mistura de
concreto, os grupos funcionais com oxigénio na superficie tém a capacidade de adsorver os
componentes ativos do cimento, promovendo a formacdo de locais de nucleagdo. Como

resultado, aglomerados cristalinos de produtos de hidratagio CSH e CH sdo gerados,



apresentando formas semelhantes a pétalas e poliédricas (Zhang et al., 2024). Tal fendmeno
possivelmente ocorreu com mais intensidade na MEV dos concretos com 0,02%CGO, em TA.
Nesse sentido, corroborando o proposto de Zhang et al. (2024) a hidratacao efetiva do concreto,
com adicao de CGO, preenche os poros internos do concreto, diminui sua porosidade, aprimora
sua compactagdo e contribui para o aumento da resisténcia e durabilidade. Para que que essa
avaliagdo seja mais precisa para os concretos com 0,02% de CGO ¢é recomendado para estudos
futuros a utilizagao de um detector de energia dispersiva. Assim, a identificagdo das fases de
hidratacdo CSH e CH sera mais precisa por meio dos semiquantitativos quimicos identificados,

sendo esta uma limitagdo do presente estudo.

4.8  ENSAIO DE DIFRACAO DE RAIO X (DRX)

Os resultados de DRX sdo gerados em formatos de graficos, onde é possivel verificar a
caracterizacgao estrutural do concreto. As fases cristalinas encontradas estdo relacionadas com
as composi¢des quimicas do material. Em geral, nas amostras apresentadas, foram encontrados
0s materiais: quartzo, biotita, etringita, calcita, dolomita, portlandita e feldspato, identificadas
pelos picos cristalinos nos graficos. Ja as partes continuas dos graficos sdo identificadas pela
presenga de material halo amorfo, ou seja, apesar do indicativo de fase amorfa, o grafico

também pode apresentar fases cristalinas (Pauletto, Brehm e Gomes, 2020).

A Figura 63 mostra os resultados de DRX para as amostras do concreto de REF e de 0,02%
CGO a TA. Em TA, nao foi evidenciada a mudanca de fases ao adicionar 0,02% de CGO, ou
seja, o CGO nao alterou ou inibiu picos cristalinos e todas as fases quartzo, biotita, etringita,
calcita, dolomita, portlandita e feldspato foram identificadas. Isso também foi verificado na
pesquisa de KudZma et al. (2019), a modificagdo da pasta de cimento com GO ndo causou
quaisquer alteragdes observaveis na sua composi¢ao de fases. Demonstra-se que os principais
padrdes sdo atribuiveis a produtos cristalinos tipicos da hidratacdo do cimento Portland
(portlandita CH ou Ca(OH): e etringita C3ASsHs2), em consonéncia ao encontrado por (Lu et

al. (2023), Verma, Chowdhury e Chakrabarti (2023) e Hulagabali, Vesmawala e Patil (2023)



Figura 63 - DRX de amostras em TA.
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Fonte: Autora (2024).

Em 300°C observou-se alteragdes nas fases entre a amostra de REF e a amostra de 0,02% CGO.
Houve uma diminuic¢ao dos picos cristalinos em 0,02%CGO, indicando potencial aumento de
fase amorfa e possivelmente o aumento dos poros. No concreto de REF, a presenca de picos

proeminentes indica a presenca de uma fase cristalina dominante, que ¢ complementada por

uma fase amorfa menor presente no concreto (Rihan et al., 2024).



Figura 64 — DRX de amostras a 300°C.
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Na temperatura de 600°C, houve a diminui¢ao da quantidade dos picos cristalinos, ou seja, o
aumento da temperatura modificou a quantidade de estrutura cristalina da matéria. Ribeiro e
Tutikian (2018) afirmam que até essa temperatura, ha a transformacao dos agregados (quartzo
e areias), confirmando a diminuicdo do pico cristalino de etringita e portlandita, quando

comparados a TA. Segundo Cardoso (2020), a etringita sofre desidroxilagdo a 250°C e a

portlandita entre 400°C e 500°C.



Figura 65 - DRX de amostras a 600°C.
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Na temperatura de 900°C, ¢ observada a auséncia, além da etringita e portlandita, da calcita e
dolomita, apresentando a diminuicao desses picos cristalinos e da maior predominancia de fases
halo amorfas. Segundo Santos (2021), a calcita em 850°C se transforma em 6xido de célcio e

didéxido de carbono e a dolomita, em temperaturas acima de 800°C sofre o fenomeno de

descarbonizagdo, que gera 6xido e didxido de carbono.



Figura 66 - DRX de amostras a 900°C.
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Fonte: Autora (2024).
A partir dos resultados das andlises de DRX, ¢ evidente que o0 CGO ndo induziu a formacao de

qualquer fase cristalina, mas sim pode ter contribuido como um acelerador na hidratacdo do

cimento. Isso ocorreu devido a ligacao covalente entre os grupos funcionais oxigenados do GO

e os produtos resultantes da hidratagdo do cimento (Lin, Wei e Hu, 2016).



5 CONSIDERACOES FINAIS

A presente pesquisa teve o objetivo de avaliar a viabilidade técnica da adig¢do de 0,02% de CGO
ao concreto de 35Mpa, submetidos aos gradientes de temperatura (TA, 300°C, 600°C e 900°C).
Observou-se que o CGO apresenta caracteristicas promissoras tanto em termos de refor¢o
mecanico quanto microestrutural em altas temperaturas, atribuidas aos seus grupos funcionais
ativos, como os grupos carbonila. Essa substancia demonstra capacidade de impactar
positivamente o processo de hidratagao do cimento e aprimorar as propriedades mecanicas do
concreto. Nesse sentido, foi avaliada a condutividade térmica, o comportamento
termomecanico do concreto, seus aspectos fisicos diante da exposicao térmica, bem como a

analise de alteragdes cristalograficas desenvolvida nas diferentes temperaturas propostas.

e A condutividade térmica aumentou com a adi¢ao de CGO;

e Em altas temperaturas houve um aumento progressivo de indice de vazios e absor¢do
para concreto de REF ¢ 0,02% CGO, devido a criagdo de poros, vazios e transformagoes
quimicas;

e A presenca de grupos carbonila no CGO pode facilitar a dispersdo dos compdsitos;

e No concreto de 0,02% CGO, em altas temperaturas, ocorre uma otimizagao na matriz,
com a redugdo de poros e vazios em comparagao ao concreto de REF;

¢ Houve uma diminuicdo da VPU ao aumentar o gradiente de temperatura, indicando,
aumento de vazios ao aumentar temperaturas;

e Nas temperaturas de 600°C e 900°C a diminuicao da resisténcia € mais expressiva em
comparagdo com a TA;

e O CGO pode influenciar na retengdo de dgua através do fendmeno da nucleagdo e
também impedir a propagagao de fissuras, atuando como um refor¢o na estrutura;

e A resisténcia a compressao e tracdo a 300°C nos concretos de REF e 0,02% CGO
tiveram resultados proximos e pode ter ocorrido devido a similaridade da matriz de
concreto em ambos casos, motivado principalmente pela reacao tardia de hidratagdao dos
graos de cimento;

e Em 300°C foi observado alteragdes nas fases entre a amostra de REF e a amostra com
0,02% CGO, diminuindo os picos cristalinos, indicando potencial aumento de fase
amorfa;

e O CGO nao induziu a formagdo de qualquer fase cristalina, mas contribuiu como um

acelerador na hidratagao do cimento;



5.1

O CGO promoveu melhorias no concreto, oferecendo propriedades aditivas positivas

principalmente em concretos expostos a temperatura de 300°C.

SUGESTOES TRABALHOS FUTUROS

Estudar a aplicag@o de 0,02% CGO para concreto armado;

Verificar a concentragdo 6tima do concreto com outras derivagdes do 6xido de grafeno,
com a sintese especificada pelo grupo NANO, como o grupo epoxi (EGO);

Verificar a concentragao 6tima para concretos de alto desempenho com CGO;

Avaliar o custo de produgdo do concreto com 0,02%CGO;

Verificar a aplicagdo do CGO em compdsitos geopoliméricos.
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