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RESUMO

O grafeno € considerado um dos materiais mais versateis e promissores da
atualidade, apresentando caracteristicas como alta resisténcia, boa condutividade e
elevada impermeabilidade. Existem diversas técnicas para producdo do grafeno,
como a partir de biomassas, fator este que podera difundir ainda mais com a sua
utilizacdo a médio e longo prazo. A presente pesquisa objetivou produzir grafeno, a
partir da biomassa capim annoni (CA), abundante na regido de estudo - municipio de
Alegrete/ RS, para uso como aditivo de argamassas. O estudo analisou o efeito da
adicdo do grafeno obtido a partir da biomassa CA, nas propriedades mecéanicas de
argamassas, como resisténcia a compressao e tracdo na flexao, densidade de massa,
teor de ar incorporado e consisténcia no estado plastico. Para tanto, as analises foram
realizadas com propor¢des variadas do produto. A metodologia da pesquisa foi
delineada em quatro fases distintas. Na primeira fase foi produzida a cinza da
biomassa CA, posteriormente, para a producéo do grafeno, a cinza de capim annoni
(CCA) foi misturada com o reagente quimico hidroxido de potassio (KOH), na
proporcado 1:4, respectivamente, na temperatura e tempo de 850°C/60 min. Na
segunda fase foi realizada a caracterizacdo do grafeno usando as seguintes técnicas:
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV), RAMAN confocal, difracdo de raios X
(DRX), espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) e
Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDS), com a finalidade de analisar a
morfologia e a estrutura do material produzido. Na terceira fase foi feita a dispersao
do grafeno e definido a composicdo dos tracos de argamassa, sendo uma amostra de
referéncia sem adicdo de grafeno (AO), e outras cinco amostras com proporcdes
diferenciadas de grafeno em relacdo ao peso do cimento: 0,02% (A1), 0,03% (A2),
0,05% (A3), 0,07% (A4) e 0,1% (A5), moldando assim os corpos de prova. Na fase
qguatro foi determinado o indice de consisténcia, a resisténcia a compresséo e a
resisténcia a tracdo, nos estados fresco e endurecido. No ensaio de indice de
consisténcia observou-se que ao aumentar o teor de grafeno na mistura, ocorre uma
diminuicdo progressiva da consisténcia. Com relagdo a resisténcia a compressao
verificou-se que houve um pico maximo de resisténcia em 27,47 MPa na argamassa
A2, composta com o teor de 0,03% de grafeno. Com relagéo a resisténcia a tragéo na
flexdo, a amostra de argamassa A2 atingiu 6,10 MPa, representando um incremento

de 25,26%, em comparacdo a argamassa de referéncia A0, ou seja, a argamassa A2



apresentou melhor comportamento mecanico. Os resultados obtidos mostram que a
utilizacao de nanomateriais, como o grafeno obtido a partir da biomassa CA, contribui
com a eficiéencia e durabilidade dos materiais de construcdo, bem como com os

principios de sustentabilidade e responsabilidade ambiental.

Palavras-chave: Grafeno, Biomassa, Capim Annoni, Ensaio, Argamassa.



ABSTRACT

Graphene is considered to be one of the most versatile and promising materials today,
with characteristics such as high resistance, good conductivity and high
impermeability. There are various techniques for producing graphene, such as from
biomass, a factor which could become even more widespread with its use in the
medium and long term. A The aim of this research was to produce graphene from
annoni grass (AC) biomass, which is abundant in the region of the region of Alegrete,
RS, for use as a mortar additive. O study analyzed the effect of adding graphene
obtained from CA, on the mechanical properties of mortars, such as resistance to
compression and tensile strength, bulk density, incorporated air content and plastic
state consistency plastic stat. To this end, the analyses were carried out with varying
proportions of the product proportions of the product. The research methodology was
divided into four distinct phases. In the first phase, CA biomass ash was produced,
then, for the production of graphene, the annoni grass ash (CCA) was mixed with the
chemical reagent potassium hydroxide (KOH). potassium hydroxide (KOH), in a 1:4
ratio, respectively, at a temperature and time of 850°C/60 min. In the second phase,
the graphene was characterized using the following techniques the following
techniques: Scanning Electron Microscopy (SEM), confocal RAMAN, X-ray diffraction
(XRD), Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR), and Energy Dispersive
Spectroscopy (EDS), in order to analyze the morphology and structure of the material
produced. In the third phase, the graphene was dispersed and the composition of the
mortar mixes was defined, with a reference sample with no graphene added (A0), and
five other samples with different proportions of graphene in relation to the weight of the
cement: 0.02% (A1), 0.03% (A2), 0.05% (A3), 0.07% (A4) and 0.1% (A5), thus shaping
the specimens. In phase four, the consistency index, compressive strength and tensile
strength in the fresh and hardened states were determined. The consistency index test
showed that as the graphene content in the mixture increased, there was a progressive
decrease in consistency. With regard to compressive strength, it was found that there
was a maximum peak of strength at 27.47 MPa in mortar A2, composed with 0.03%
graphene. With regard to flexural tensile strength, the A2 mortar sample reached 6.10
MPa, representing an increase of 25.26% compared to the AO reference mortar, i.e.
the A2 mortar showed better mechanical behavior. The results obtained in this
research show that the use of nanomaterials, such as graphene obtained from CA



biomass, contributes to the efficiency and durability of building materials, as well as to
the principles of sustainability and environmental responsibility.

Keywords: Graphene, Biomass, Annoni Grass, Test, Mortar.
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CAPITULO 1

1 INTRODUCAO

Devido as excepcionais propriedades e a aplicabilidade potencial em diversos
setores, como o da construgdo civil, desde 2004 o grafeno vem ganhando
notoriedade, bem como interesse de pesquisas que otimizem o processo de
sintetizacdo a partir de biomassas. Por meio dele, é possivel obter uma producéo
eficiente, economicamente viavel e em conformidade com as normas.

Segundo Medeiros (2007), o Bioma Pampa conta com a infestacdo do capim
annoni (Eragrostis Plana Nees) ha aproximadamente 70 (setenta) anos, degradando
as terras e trazendo diversos prejuizos — outros biomas no pais ja possuem focos de
infestacdo, porém se desconhece os estagios. O autor afirma que essa planta tem a
capacidade de alterar a diversidade vegetal local, pois detém o poder de dominar onde
se instala devido as caracteristicas de germinacédo elevada. De acordo com Boldrini
(2010), o Bioma Pampa representa 62,20% do territério do Rio Grande do Sul (RS),
ou seja, 2/3 (dois tercos) do Estado, o que gera um alerta sobre a acdo devastadora
da planta capim annoni (CA) no ecossistema local.

Tendo em vista os fatores conferidos ao capim anonni, além da presenca
abundante no municipio de Alegrete - RS, esta foi a biomassa base escolhida para e
elaboracdo desta pesquisa, uma vez que apresenta muitas vantagens relacionadas a
morfologia e germinacédo, com producdo estimada 4.000 sementes por pé ou por
planta. Em suma, caracteriza-se como uma matéria prima de baixo custo e ciclo de
vida rapido.

Com o grafeno obtido a partir desta biomassa, foram moldados corpos de prova
de argamassas, com teores variados de grafeno, para verificar 0 incremento em
resisténcia conferido as amostras estudadas.

Esta Dissertacdo se dividida em cinco capitulos. No primeiro capitulo, sao
contempladas as consideracdes iniciais da pesquisa, a justificativa da importancia de
seu desenvolvimento e 0s objetivos geral e especificos. No segundo capitulo, é
apresentada a revisao bibliografica. No terceiro capitulo, € descrita a metodologia,
especificando todas as fases dos ensaios laboratoriais. No quarto capitulo, sé&o
sumarizados os resultados que foram analisados e que serviram de base para as

discussodes. Por fim, no quinto capitulo 5, sdo feitas as consideracdes finais.
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1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivo geral

O presente trabalho tem por objetivo geral avaliar o efeito do grafeno obtido a
partir da biomassa capim annoni, nas propriedades mecanicas de argamassas.

1.1.2 Objetivos especificos

Como obijetivos especificos, sdo elencados:
e produzir cinza da biomassa capim annoni (CA);
e produzir grafeno, a partir das cinzas da biomassa capim annoni (CCA);
e caracterizar o grafeno produzido a partir da CCA,;
e moldar corpos de prova de argamassas com Cimento Portland, tendo uma amostra
de referéncia sem grafeno e outras com diferentes teores; e
e analisar as propriedades fisicas (densidade de massa, teor de ar incorporado e

consisténcia) e as propriedades mecanicas (resisténcia a compressao axial e

tracdo a flexdo) das amostras de argamassa.
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CAPITULO 2

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Nanotecnologia

Segundo Barbosa (2015), a nanotecnologia tem sido muito estudada, pois,
através da manipulacéo e do desenvolvimento, é possivel produzir novos materiais de
interesse em varios setores, que promoverao avangos significativos para a indastria.
Na Figura 1, € possivel visualizar os produtos provenientes do carbono em escala
nanométrica, que pode ser definida como sendo 1 nm=1x10° e esta atrelada a
composicdo morfolégica e a direcao espacial, ou seja, podem apresentar:

e (OD) = como sendo particulas de dimenséo zero;
e (1D) = como sendo fibras de uma dimenséo; e

e (2D) = como sendo folhas bidimensionais.

Figura 1 - Produtos provenientes do carbono

Fonte: Mahmood (2010).

Para Martinez (2013), a nanotecnologia € de suma importancia tanto em
pesquisas quanto no desenvolvimento de varios de setores. Ainda segundo o autor,
as caracteristicas que definem o grafeno incluem flexibilidade, ao mesmo tempo em
que apresenta dureza excepcional, sendo inclusive mais resistente que o diamante.

Também detém a capacidade de absorver em torno de 2,3% de incidéncia solar,
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atributos esses que tornam o grafeno base para estudo com grande énfase e

interesse.

2.2 Grafeno

Segundo Novoselov (2004), o grafeno pode ser descrito como uma estrutura
bidimensional onde os atomos de carbono encontram-se organizados em camada
Unica, formando uma estrutura hexagonal planar. O autor comenta que o grafeno
recebeu essa denominacao devido ao fato de ser originario do grafite, basicamente
pela similaridade do arranjo atbmico e por apresentar caracteristicas Unicas, como sua
elevada resisténcia, entre outras que o destacam dos demais materiais. Na Figura 2,

€ possivel visualizar a representacdo estrutural e hexagonal do grafeno.

Figura 2 - Estrutura do grafeno

Fonte: Lima (2012).

Para Lima (2012),

[0] que diferencia o grafeno em relagéo aos demais materiais descobertos até
0 momento, € que o mesmo pode ser considerado tanto semicondutor como
condutor, pelo fato de que na sua estrutura de bandas eletrénicas, nos pontos
de Dirac (K e K"), o grafeno apresenta gap nulo, ou seja, a banda de conduc¢éo
e a de valéncia se tocam e, em outros pontos o gap varia linearmente
dependendo do momento k do elétron (LIMA, 2012).
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2.3 Propriedades do grafeno

O grafeno vem despertando inUmeras pesquisas, pois possui caracteristicas
Gnicas, que envolvem capacidade de absorcdo solar, resisténcia, condutividade
elétrica e relativa facilidade de produgdo. A médio e longo prazo, o grafeno podera
substituir alguns materiais ja utilizados nos setores. Na Figura 3, é possivel visualizar

as propriedades do grafeno, bem como as areas de aplicacao.

Figura 3: Propriedades do grafeno
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Fonte: Vieira (2019) apud Vilar (2017).

De acordo com Soldano (2010), existem estudos que visam comprovar as
propriedades vantajosas do grafeno, em especifico se atentam a possibilidade de
produzir um produto Unico, com capacidade de utilizagdo em setores industriais,

aspirando potencializar e difundir a utilizacdo do grafeno em larga escala.
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2.4 Métodos de producédo do grafeno

2.4.1 Método de esfoliacdo micromecanica
Segundo Mendoza (2018), o método de sintetizacdo do grafeno através da
esfoliagdo micromecéanica € reconhecido como sendo um dos primeiros. Esse
método de obtencao consiste na deposi¢ao do grafite sobre uma fita adesiva, sobre
a qual sera colocada outra fita. Esse processo continua até ficar a menor quantidade
de planos de grafite sobre a ultima fita, a qual € colocada sobre o substrato de SiO2

ou outros, conforme ilustrado na Figura 4.

Figura 4: Processo de esfoliacdo mecanica do grafeno

(a)

Fonte: Mendoza (2018).

2.4.2 Esfoliagdo em fase liquida

A esfoliagdo em fase liquida, método descrito por Nascimento (2013),
abrange, primeiramente, a exposicdo do grafite e a esfoliagdo em solvente. Na
sequéncia, a mistura recebe ondas ultrassdnicas que promoverao a ruptura das
forcas de Van Der Walls. Na Figura 5, € mostrada a forma como ocorre a esfoliacao
na fase liquida, em que se produz o grafeno por meio da sonicagdo com auxilio de

ultrassom. O processo ocorre em trés etapas, conforme mostra a Figura 5. Na etapa
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1, é feita a disperséo do grafite em meio a diversos solventes; na etapa 2, é possivel
visualizar a esfoliacdo necessaria para que, na etapa 3, haja a purificagcdo do
material que se da por meio da separacao dos flocos que receberam a esfoliacdo
dos que néo foram esfoliados. Cabe salientar que o grafite recebe essa separacéo

através da ultracentrifugacéo.

Figura 5: Método de esfoliacdo na fase liquida
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Fonte: Nascimento (2013).

Dispersdo com |

2.4.3 Método de deposicado quimica a vapor

Segundo Mendoza (2018), o método de deposi¢cdo quimica a vapor é descrito
como sendo um processo que modifica, através de reagdes quimicas, as moléculas
precursoras, as quais sdo depositadas no substrato. Na Figura 6, € possivel
visualizar que o substrato metéalico recebe a introducao de gases e, apoés, as
reacdes quimicas necessarias. Esses materiais que originariamente apresentavam-
se na forma fina e, a0 mesmo tempo, cristalina dado origem ao grafeno no final do

processo.
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Figura 6: Método de deposi¢do quimica a vapor
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Fonte: Mendoza (2018).

2.5 Producao de grafeno a partir de biomassa

Conforme citado no presente estudo, existem diversas técnicas para producao
de grafeno, sendo importante considerar para a escolha do método os seguintes
aspectos: o tempo de producdo, a quantidade produzida e, principalmente, o custo
envolvido no processo.

Uma alternativa que vem ganhando espaco e destague em pesquisas da
comunidade cientifica é a producao de grafeno a partir de biomassas. Dependendo
do tipo da biomassa, € possivel maximizar a quantidade de producéo aliada a um
baixo custo.

Existem pesquisas, ainda, que utilizam rejeitos de producdo, como residuos da
indUstria madeireira, porém tais técnicas necessitam de um processo produtivo para
que haja o residuo para a produc¢éo do grafeno.

Na presente pesquisa, a biomassa escolhida é a planta invasiva Capim Annoni,
a qual ndo necessita de implementacéo de um processo para producao do grafeno,
ou seja, esta disponivel em 62,5% do Bioma Pampa e se autoproduz devido a sua
morfologia, sendo classificada como Unica, visto que possui um banco de sementes
prépria, enquadrando-se como abundante.

E importante destacar que o grafeno pode ser obtido de varias fontes. Autores
como Yan et al. (2020) discutiram a producdo de grafeno a partir de grafite,
destacando a versatilidade desta matéria-prima. Essa diversificacdo de fontes &
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essencial para garantir a disponibilidade continua deste importante material. A
producao de grafeno a partir de biomassas (Safian et al., 2020), como o capim annoni,
emerge como uma alternativa sustentavel e eficaz, reduzindo a dependéncia de
solventes quimicos e aproveitando recursos naturais de maneira eficiente.

Adicionalmente, a visdo da economia circular, promovida por organizagdes
como a Circular Economy Foundation (Mochalova, 2021) e a Ellen MacArthur
Foundation Macarthur (2017), destaca a importancia de minimizar residuos e
maximizar a reutilizagdo de recursos. Neste sentido, utilizar o capim annoni como
biomassa para a producdo de grafeno alinha-se a esses principios, ndo apenas
oferecendo uma solugcdo avancada em termos de materiais, mas também
estabelecendo um paradigma para inovacdes futuras em conformidade com praticas
sustentaveis e, principalmente, contribuindo para que o bioma pampa ndo sofra com
a crescente infestacdo do capim annoni.

A colaboracdo entre setores é fundamental para uma transicdo eficaz da
pesquisa para a aplicacéo pratica. Autores, como Bheel, Mohammed and Liew (2023)
e Asim et al. (2022) oferecem perspectivas valiosas sobre os desafios e as
oportunidades associados a incorporacéo de grafeno em materiais de construcao.

Essa sinergia entre a pesquisa académica e a aplicacao industrial é vital para
a viabilidade e escalabilidade dessas inovagdes, garantindo que avangos significativos
na producdo de grafeno possam ser implementados de maneira eficaz em diversas
aplicacdes do mundo real.

E importante destacar que a producdo verde de grafeno vem sendo
amplamente pesquisada, com foco em uma fonte renovavel no processo de conversao
da biomassa em si para o grafeno, que pode ser tanto animal quanto vegetal,
envolvendo plantas, cascas de frutas, cascas de palmeira, entre outras possibilidades
(Safian, 2020). Devido ao fato da biomassa apresentar aproximadamente 55% de teor
em carbono, ainda assim contém impurezas em sua estrutura e, para potencializar o
aumento de carbono, é necessario agregar um processo de tratamento térmico. A
escolha do método para potencializar a carbonizacdo vai depender da biomassa
escolhida, segundo Xie e Goodell (2014).

A Tabela 1, a seguir, apresenta uma listagem de estudos realizados para a

obtencao de grafeno a partir de diversos tipos de biomassa.
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Tabela 1: Estudos realizados para obtencéo de grafeno a partir de biomassas

Autor (a) Ano Biomassa
Akhavan et. al. 2014 bagaco de cana
Muramatsu et. Al 2014 casca de arroz
Ye et. al. 2017 folhas de canfora
Kusuma et. al. 2018 casca de c6co
Santos, E. A.R 2018 negro de fumo
Silva, S,L. 2020 serragem de madeira
Fathy et al. 2019 folhas de dendezeiro
Fathy et al. 2017 palha de arroz
Chen et al. 2016 palha de trigo
Ding et al. 2020 residuos de lignina
Ayuma et al. 2017 fibra de palma
Nasir et al. 2017 casca de palmeira

Fonte: Autoria prépria.

2.6 Capim annoni (CA)

A infestacdo do capim annoni (Erogrotis Plana Ness) assola o Estado do RS,
interferindo diretamente no setor agropecuario. Essa planta invasiva, com
caracteristicas Unicas, foi inserida no Estado em meados da década de 1950.
Inicialmente, foi trazida como uma opc¢dao de forrageira para alimento bovino e, ap6s
sua instalacdo no Bioma Pampa, conseguiu rapidamente alastrar-se, trazendo
consigo prejuizos de ordem econdmicas e ambientais (REIS, 1993). Sabe-se que as
razdes pelas quais a planta ndo pdde ser utilizada como alimento animal devem-se
ao seu aspecto demasiado fibroso, além do baixo valor nutricional. Dessa forma, foi
descartada como opc¢éo de forrageira para trato animal, alastrando-se de maneira
descontrolada.

Essa infestacdo ndo apenas degradou o ecossistema local, como também se
espalhou para outros biomas no pais. Matei and Filippi (2012) complementam que o
Bioma Pampa representa uma parte significativa do territério do RS, tornando a
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infestacdo do capim annoni uma ameaca substancial a biodiversidade local e a
estabilidade do ecossistema.

A morfologia do capim annoni propicia muitas sementes, devido ao vigoroso e
alto poder de germinacdo (COELHO, 1983). Na Figura 7, € possivel visualizar

touceiras de capim annoni utilizadas nesta pesquisa.

Figura 7: Touceiras do capim annoni utilizado na pesquisa

Fonte: Autoria prépria.

Para Ziller (2011), o grau de infestacdo pela graminea exotica CA no Bioma
Pampa pode ser classificado como altamente critico, devido a ocorréncia,
classificando, assim, sua infestagdo como perigo eminente a biodiversidade local. Na
Figura 8, é possivel visualizar areas de infestacdo da espécie invasora capim anononi
no Estado do RS.

De acordo com a EMBRAPA (1993), a producdo de sementes da invasora € da
ordem de 232 kg/ha, conforme pode ser visualizado na Tabela 2. Devido a sua

morfologia, o CA apresenta-se com 6tima capacidade de germinacao.



Figura 8: Areas infestadas por capim annoni no Rio Grande do Sul
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Fonte: Medeiros et al. (2004b).

Tabela 2: Caracteristicas da planta invasiva capim annoni

Caracteristica Quantidade
Plantas/ m2 40
Plantas florescidas /m? 11
NUmero paniculas/ plantas 12
NUmero paniculas/ m2 132
NUmero espiguetas/ panicula 146
Tamanho da panicula (cm) 17,5
NUumero sementes / panicula 863
Producdo de sementes (kg/ha) 232
Numero de sementes/ kg 4.926.108
Peso 1000 sementes (Q) 0,203
Numero sementes/ ha 1.142.857.056

Fonte: Coelho (1993).
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O grafeno apresenta a caracteristica de ser hidrofébico. Dessa forma, para que

nao ocorra danos na trabalhabilidade da argamassa, a dispersdo deve ser bem

homogénea dentro dos corpos de prova.

Na Tabela 3, sdo apresentadas pesquisas realizadas com teores variados de

nanomaterial agregado, respectivo método de dispersdo em diferentes matrizes

cimenticias, bem como o efeito nas propriedades mecanicas. No presente estudo, a

disperséo seré feita mecanicamente, ou seja, direto na mistura seca dos agregados.

Tabela 3: Propriedades mecéanicas de compadsitos cimenticios com nanomateriais a

base de carbono

: Nanomaterial Método de .
Matriz Ac (%) dispersao Resultados
Pasta oG sonificagao *RF: 67% (com 0,04%)
cimenticia (0,04/ 0,06) ***RC: 59% (com
0,06%)
Pasta OG (0,08) sonificacédo RF: 30%
cimenticia com silica e RC: 12%
centrifugacao
Pasta OG (0,05) ultrasonificagcéo RC: 19%
cimenticia
Argamassa OG (0,05) ja disperso RF: 71%
RC: 24%
Argamassa OG (0,4) sonificacéo e RF: 6%
deposicao RC: 5%
eletroforética
Argamassa OG (0,03) Ultrasonificacao RF: 78,6%
Argamassa 0G (2,0) Ultrasonificacao RF: 24%

*comparados com um compésito de referéncia
** RC: Resisténcia a compressao

*** RF: Resisténcia a flexdo

Fonte: Corso (2020) adaptado de Faria et al. (2017).
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2.8 Argamassas

As argamassas sao caracterizadas como sendo materiais oriundos da
mistura de agua e aglomerantes, sendo utilizados na construcdo civil. Possuem a
finalidade de revestimento de paredes e tetos, interna e externamente,
apresentando como caracteristicas principais a aderéncia e o endurecimento
(PETRICI, 1975). Argamassas de revestimento apresentam-se como elemento
funcional para protecao externa da alvenaria e da estrutura como um todo, contra a
acdo de intempéries, fazendo a funcdo de vedacao, conferindo estanqueidade e
auxiliando na acustica (CARASEC, 2017).

Segundo Sabbatini et al. (1998), é necessario observar alguns itens no
tocante ao dimensionamento de argamassas de revestimento, pois alguns fatores,

como espessura e local de exposi¢cédo, podem promover avarias.

2.8.1 Argamassas de revestimento

De acordo com a NBR 13281-1/2023 (Argamassas inorganicas — Requisitos
e métodos de ensaios Parte 1. Argamassas para revestimento de paredes e tetos),
existem requisitos que sao requeridos para as argamassas, sendo eles

classificatorios e informativos. Na Figura 9, € possivel visualizar os requisitos:
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Figura 9: Requisitos classificatérios e informativos de argamassas NBR 13281-

1/2023
Argamassa para revestimento de paredes e tetos
ARV-l, ARV-ll, ARV-Ill e AET
Requisitos classificatérios Requisitos informativos
Retengao de agua (4.1.1)
§ Densidade de massa no estado fresco (4.1.2)
o
‘o | Teor de ar incorporado (4.1.2)
el
©
& | Tempo de uso (4.1.3)
Resisténcia potencial de aderéncia a Densidade de massa no estado endurecido
8 tragdo ao substrato (4.2.1.1) 8 (4.2.2.1)
§ Resisténcia potencial a tragao § Resisténcia a tracao na flexao (4.2.2.2)
-§ superficial (4.2.1.2) 'z
g Mddulo de elasticidade dinamico 2 Coeficiente de absorgdo de agua por
g (4.2.1.3) E, capilaridade (4.2.2.3)
2] (7]
W | Variagao dimensional (retragao ou W | Fator de resisténcia a difusao de vapor de agua
expansao linear) (4.2.1.4) (4.2.2.4)

Fonte: NBR 13281-1(2023).

Ainda, segundo requisitos normativos da NBR 13281-1/2023,

[a]s argamassas inorganicas para revestimento devem atender integralmente
a todos os requisitos classificatérios e informativos estabelecidos nesta Parte
da ABNT NBR 13281, independentemente da forma de producéo quer sejam
produzidas em canteiro, industrializadas, estabilizadas, usinadas, prontas
para uso ou outras, bem como da forma de aplicagdo (manual ou

mecanizada).

Sabbatini et al. (1998) citam que, entre as propriedades requeridas para

argamassas de revestimento, umas das principais é promover a protecao externa,

vedando e contribundo para que ndo ocorra a penetracdo da agua da chuva,

mantendo a estrutura estanque.

Na presente pesquisa, 0s corpos de prova das argamassas ensaiadas
ficaram dentro do molde dois dias e, apds o desmolde, passaram por cura fora do

molde pelo periodo de 28 dias, respeitando o tempo estabelecido na referida norma

(Figura 10).
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Figura 10: Tempo de cura para diferentes tipos de argamassa — NBR 13281-1/2023

Tempo de cura
(nas condicoes ambientais descritas em A.2)

Tipo de argamassa Dentro do molde 2 Tolerancia Fora do
para molde
desmoldagem
dias h dias

Argamassas de cal e argamassas mistas
(cal e cimento) em que a quantidade de cal 5 23
€ maior que 50 % da massa total de ligantes

Argamassas de cimento e outras

: 2 Até 4 26
argamassas mistas
Argamassas com outros ligantes hidraulicos 2 26
Argamassas estabilizadas 5 23

2 Em alguns casos, pode ser necessario um periodo de cura superior dentro do molde, desde que o tempo

total de cura ndo ultrapasse 28 dias.

Fonte: NBR 13281-1(2023).

As argamassas de revestimento, conforme Sabattini et al. (1998), possuem
propriedades distintas em cada estado (Tabela 4).

Tabela 4: Propriedades de argamassas nos estados: fresco e endurecido

ESTADO FRESCO ESTADO ENDURECIDO
Teor de ar e massa especifica adequada Aderéncia
Trabalhabilidade Capacidade de absorver deformacgdes
Aderéncia inicial Resisténcia mecanica
Retencao de agua Resisténcia ao desgaste
Retracdo na secagem Durabilidade

Fonte: Sabbati et al. (1998).

Cascudo et al. (2005) complementa que, além das propriedades acima
descritas, a qualidade das argamassas de revestimento estd diretamente

relacionada a técnica de aplicacdo e ao modo de aplicar.
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2.8.2 Propriedades das argamassas

Para Grochot (2012) apud Sabbatini (1990), as caracteristicas das
argamassas sdo: aderéncia, resisténcia mecanica, capacidade de absorver

deformacdes, durabilidade e permeabilidade a agua.

a) aderéncia: possibilita ao revestimento manter-se fixo ao substrato, e resulta
da combinagéo das resisténcias de aderéncia a tragdo e ao cisalhamento, e
da extensdo de aderéncia, que relaciona a area de contato efetivo e a area
total da base revestida. Depende da trabalhabilidade da argamassa, da
execucdo do revestimento, da porosidade da base, e das condi¢cGes de
limpeza da superficie de aplicacao;

b) resisténcia mecanica: permite aos revestimentos suportar agfes
mecénicas de diferentes naturezas devido a esfor¢os de abraséo, cargas de
impacto e movimentos de contracdo e expanséo por conta da umidade, que
geram tensdes internas e tendem a desagrega-los. Depende da técnica de
execucao e do tipo de agregado e aglomerante da argamassa empregada,
pois aumenta com a reducdo dos agregados e diminua com o aumento da
relagdo agua cimento;

¢) capacidade de absorver deformacdes: permite que o revestimento absorva
retracbes e expansfes térmicas e higroscopicas, além de deformacgfes
pequenas da base, sem apresentar fissuracdo visivel e desagregacéo.
Depende da resisténcia a tracdo e do modulo de deformacdo do
revestimento, que auxilia na movimentacéo deste sem ruptura, ou através de
microfissuras imperceptiveis. Quando as for¢as atuantes ultrapassam o limite
de resisténcia a tracao;

d) durabilidade: capacidade dos revestimentos de argamassa de manter a
desempenho de suas fun¢des ao longo do tempo. Depende de todas as
etapas da construcdo, desde o projeto (especificacdo os materiais e as
composicdes de dosagem, compatibilizando o revestimento com as
condi¢des a que estara exposto durante sua vida (til), até o uso, quando deve
ser submetido a manutenc¢des periodicamente;

e) permeabilidade a agua: propriedade dos revestimentos relacionada com
absorcdo capilar da estrutura porosa. Depende de fatores como o traco
natureza dos materiais constituintes da argamassa, a técnica de execugdo
espessura da camada, a natureza da base e as fissuras existentes

(GROCHOT, 2012, p. 29).

O desempenho das argamassas esta diretamente relacionado as suas
caracteristicas tanto no estado fresco (plastico) quanto no endurecido.

Tais informagbes sdo de suma importancia para poder correlacionar 0s
resultados obtidos em laboratério apos a moldagem dos corpos de prova, incluindo os
de referéncia e os corpos de prova com teores variados e, assim, verificar como sera

o efeito dessa insergédo de nanomaterial nas argamassas da presente pesquisa.
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De acordo com Sabbatini et al (1998), as argamassas podem ser
classificadas quanto aos tipos e funcdes, conforme mostra a Tabela 5. As
propriedades das argamassas apresentadas sao importantes para correlacionar 0s
resultados obtidos em laboratério apés a moldagem dos corpos de prova,
verificando, assim, o efeito da inser¢cao de nanomaterial nas argamassas, objeto da

presente pesquisa.

Tabela 5: Classificacdo de argamassas

Funcao Tipos

Para construcdo de argamassa de assentamento (elevacao de alvenaria)

Ivenari o :
alvenarias argamassa de fixacdo (ou encunhamento) - alvenaria de

vedacéo

Para revestimento argamassa de chapisco
de paredes e tetos argamassa de emboco
argamassa de reboco
argamassa de camada Unica

argamassa para revestimento decorativo monocamada

Para revestimentos argamassa de contrapiso

de pisos argamassa de alta resisténcia para piso

Para revestimentos argamassa de assentamento de pecas ceramicas -
ceramicos colante
(paredes/ pisos) argamassa de rejuntamento

Para recuperacao argamassa de reparo
de estruturas

Fonte: Sabbatini et al. (1998).
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A Figura 11 mostra o0 esquema completo das etapas experimentais

realizadas nesta pesquisa.

Figura 11: Etapas realizadas para o desenvolvimento da pesquisa

Coleta da Campim

Annoni

L.

Lavager em agua Lavagem em agua

.| Secagem em estufa Queima em 400 °C

Agitagdo magnética Queima em 850 °C

potavel 2x destilada 2x a 100°C par 24h por B0 minutos
A S vy A \
Adicdo de cinza do v
PEENEEE.

capim annoni {14)
+

par 4h N par G0 minutos

. / A

L.

Moagem manual

Hidrdxido de
potassio KOH

&I J

Filtragem com dgua Secagem em estufa

Deposigdo do

A

destilada 100 °C por 24h

grafeno

RAMAN MEY

DR H FTIR

Caracterizagéo da
\raia pelo método de
Chapman

Engain
granulométrico

N\

Engainde Le
Chatelier do cimenta Dosagem dotrago

Arnostra de referéncia;

Moldagem dos
corpos de prova de
argarmassas

AmostraAD: 0% de grafeno
ArmostraAl: 0,02% de grafeno
AmostraAZ: 0,03% de grafeno
Amostra A3 0,09% de grafeno
AmostraAd: 0,07% de grafeno

Dispersdn do
grafeno

Amostra A5 0,1% de grafeno

v

S

~

Desmolde dog
COrpos de prova erm
48h

Ensaios no estado
fresco

-

Cura em ternperatura
ambiente por 28 dias

Ensaios no estadn
endurecido

.

Analise dos
resultados e

discussies

Fonte: Autoria prépria.
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3.1 Materiais

3.1.1 Producéao das cinzas de CA

A coleta do capim annoni ocorreu especificamente no periodo de outubro a
novembro de 2022, na cidade de Alegrete - RS. Apds as touceiras da biomassa terem
sido coletadas com raizes, foi realizada a primeira lavagem com agua potavel, com o
objetivo de higienizar o material. Posteriormente, foram cortadas e descartadas as
raizes, pois nesta pesquisa foram utilizadas somente as folhas da biomassa.

Na sequéncia, foi realizada a segunda lavagem das folhas em agua potavel.
Em seguida, no Laboratério de Quimica da Universidade Federal do Pampa, a
biomassa recebeu duas lavagens com agua destilada e, entdo, a amostra foi levada
para a estufa por um periodo de 24 horas, em temperatura de 100 °C, com a finalidade
de retirar a agua presente no interior das folhas. Esse procedimento é ilustrado na
Figura 12, na qual pode ser visualizada a matéria prima para desenvolvimento desta

pesquisa.

Figura 12: Producao das cinzas do capim annoni: (a) Coleta; (b) Corte; (c) Lavagem,;
(d) estufa

Fonte: Autoria propria.
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Na Figura 13, é possivel visualizar a obtencdo da cinza do capim annoni.
Posteriormente a retirada da biomassa da estufa, a amostra foi cortada e colocada
em formas para que fosse realizada a primeira queima em forno mufla, na
temperatura e no tempo de 400 °C/ 60 min, no Laboratério de Metalografia da
Universidade Federal do Pampa. Apés a primeira queima, a amostra foi retirada e
levada para realizacdo do procedimento de moagem manual. Esse processo €
primoridal para a garantia da padronizacado granulométrica. Para essa finalidade, foi

utilizada a peneira de 1,2 mm.

Figura 13: Obtencao da CCA a 400 °C/ 60 min. a) escolha da folha seca; b) folhas
secas dentro das forminhas; c) CCA apés a queima; d) moagem da CCA

<P, o708 AT

Fonte: Autoria prépria.

Na Figura 14, as cinzas provenientes da biomassa capim annoni foram
devidamente etiqguetadas e armazenadas em recipientes transparentes e
herméticos, para posterior dosagem e ativagdo quimica. Foram preparadas um total
de 26 amostras de CCA.
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Fonte: Autoria propria.

Na Figura 15, € possivel visualizar o reagente quimico (Hidroxido de potassio
(KOH)) para ativar o grafeno a partir da CCA. O reagente apresenta-se em forma
de lentilhas, as quais foram rigorosamente moidas com o auxilio de um pistilo de

ceramica para que fossem totalmente dissolvidas.

Figura 15: Reagente quimico KOH para ativar o grafeno

Fonte: Autoria prépria.
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3.1.2 Sintetizacdo do grafeno a partir da Cinza de capim annoni (CCA)

Apés a moagem manual e peneiramento das CCA (cinzas do capim annoni),
procedeu-se a sintetizacdo do grafeno (Figura 16 (a)). Com o apoio de uma balanca
de precisdo, a CCA e o KOH foram pesados. Depois, 1 g de CCA foi misturada com 4
g de KOH (Figura 16 (b)). As pastilhas de KOH foram trituradas com o auxilio de
almofariz e do pistilo para que ficasse na forma de p6 (Figura 16(b)).

Posteriormente, foi realizada a mistura da cinza e o reagente em po, colocando-
se em um cadinho de porcelana. Esse cadinho foi posto em outro cadinho de aluminio
com tampa, que recebeu envoltura de |a de vidro. Para que a vedacao fosse garantida,
adicionou-se ainda areia na parte superior (Figura 16 (c)), evitando, desta maneira, a
entrada de oxigénio no interior do cadinho. Em seguida, o cadinho foi dentro do forno
mufla, previamente programado, na temperatura e no tempo de 850 °C/ 60 min para
realizar a ativacdo quimica.

Completado o tempo de queima, a mufla foi desligada, esperando o processo
de resfriamento até a temperatura ambiente. Quando a amostra estava fria, foi retirada
do cadinho e colocada para lavagem com agua destilada na quantidade de 150 ml e
levada para agitacdo magnética no periodo de quatro a cinco horas. A Figura 16 (d)

ilustra o procedimento.
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Figura 16: Sintetizacdo do grafeno a partir da CCA. a) cinza da biomassa, b)
dosagem aditivo, c) cadinho preparado para ser levar ao forno, d) agitacédo
magnética

Fonte: Autoria prépria.

Apobs ocorrer a agitacdo magnética por cinco horas, a amostra foi filtrada para
realizacdo de ajuste do pH. Inicialmente, o valor medido foi de pH=14 e, apés o
processo de filtragem a vacuo por sete vezes (Figuras 17 (a, b)), mediu-se pH=5.
Posteriormente, o material foi levado para secagem em estufa na temperatura e tempo
de 100°C/ 24 h.

Na sequéncia, obteve-se o grafeno a partir da biomassa CA, que apresentou
caracteristicas finais, material negro e sélido. Todas as amostras foram depositadas
em potes plasticos e herméticos devidamente etiquetados e datados e, depois,
colocadas sobre a superficie de substratos de SiO2 (Figura 17 d) para serem

caracterizados por espectroscopia Raman e MEV.
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Figura 17: Processo de lavagem da mistura da CCA + KOH ap0s a queima a 850
°C/ 60 min (a, b) para a obtencdo do grafeno; c) deposicdo do grafeno sobre
substrato de SiOz e (d) caracterizagdo Raman

Fonte: Autoria prépria.

3.2 Técnicas de caracterizacao do grafeno

3.2.1 Espectroscopia RAMAM

Quando se faz incidir luz monocromatica sobre um material, varios
fendmenos podem ocorrer. A luz causa uma perturbacdo em todos os estados do
sistema, podendo acarretar transi¢cdes eletronicas e, por conseguinte, emissao de
luz. Esta pode possuir a mesma ou diferente frequéncia da luz incidente. Do ponto
de vista classico, a luz é gerada por meio de cargas elétricas aceleradas. Se houver
um conjunto de atomos parados e se fizer incidir luz de frequéncia wo sobre eles,
estes irdo emitir luz (fétons espalhados) com diferentes frequéncias (wes): a) com a
mesma frequéncia que a luz incidente (wes = mo), onde wes € a frequéncia do féton
espalhado. A esse fenbmeno damos o0 nome de espalhamento Rayleigh. b) Quando
o féton espalhado tem frequéncia menor do que o fo6ton incidente (wes =wo — ),

diz-se que ocorreu espalhamento Raman Stokes. wv € a frequéncia de vibracao da
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molécula. ¢) Quando o féton espalhado tem frequéncia maior que a do foton
incidente (wes =wo + @v), diz-se que ocorreu espalhamento Raman Anti-Stokes.

As principais bandas ou picos observados no grafeno por espectroscopia
Raman s&o as bandas D, G e 2D. A banda D é resultado de dupla ressonancia com
emissado de um fénon, possivel apenas com a presenca de defeitos e quebras de
simetria, sendo importante, portanto, para a sua identificacdo. A banda G, muito
importante na identificacdo da dopagem dos materiais grafiticos, esta presente em
materiais carbonosos de hibridizacdo sp?. A Banda 2D é resultado de uma dupla
ressonancia com dois fénons espalhados e tem relacao intrinseca com o numero
de camadas de grafeno em um empilhamento. Na Figura 18, € possivel visualizar
uma espectroscopia RAMAM do grafite para ter a compressao do comportamento

de um material grafitico.

Figura 18: Espectroscopia RAMAN de matéria grafitico (grafite)
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Fonte: Heckley et al. (2014).

3.2.2 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Com o objetivo de analisar a morfologia do grafeno produzido na presente
pesquisa, utilizou-se a técnica de Espectroscopia Eletrénica de Varredura (MEV),
no qual o principio de funcionamento esta relacionado a interagédo entre os elétrons
e a matéria. O MEV contém uma fonte geradora de um feixe de elétrons que &

disparado continuamente na amostra durante o ensaio, realizando uma varredura
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em sua superficie. Assim, através de um detector presente no equipamento, &
possivel analisar as energias dos elétrons durante sua interagdo com a superficie,
qgue séao interpretadas pelo equipamento e geram imagens com alta definicdo. As
amostras foram analisadas no formato de po.

Nas Figuras 19 (a, b), é possivel visualizar um ensaio MEV caracteristico
para amostras de grafeno sintetizadas quimicamente. Ainda, é perceptivel a

visualizacao das folhas do grafeno, da pesquisadora Lopes (2018).

Figura 19: Espectroscopia MEV da amostra de grafeno sintetizada (A) GR1-120
(MAG. 50 kx) e (B) GR2-6

-

Fonte: Lopes (2018).

3.2.3 Espectroscopia de Difracdo de Raios X (DRX)

A Difracdo de Raios X (DRX) € um fendmeno no qual os &tomos de um cristal,
em virtude de seu espacamento uniforme, causam um padréo de interferéncia das
ondas presentes em um feixe incidente de raios X. E uma técnica usada para
determinar a estrutura atbmica e molecular de um cristal, na qual os atomos
cristalinos fazem com que um feixe de raios X incidentes se difratem em muitas
direcdes especificas. Medindo os angulos e as intensidades dos feixes difratados,
um cristaloégrafo pode produzir uma imagem tridimensional da densidade de
elétrons dentro do cristal. A partir dessa densidade de elétrons, as posi¢coes médias
dos atomos no cristal podem ser determinadas, bem como suas liga¢cdes quimicas,

sua desordem e varias outras informacdes.
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Através da espectroscopia DRX, € possivel analisar o pico de difracdo 26,
em que, a depender da diferenca da largura e intensidade, € possivel compreender
a configuracdo dos cristalinos que constituem a micro estrutura do material
estudado. Na Figura 20, pode-se visualizar os ensaio DRX para diferentes
biomassas ao ser analisada a intensidade 26.

Para Kusuma (2018), esta técnica € relevante, porque é através dela que
pode-se caracterizar e qualificar o grafeno quando sintetizado a partir de diferentes
biomassas. Na Figura 20, para o pesquisador citado, foi apresentado o
comportamento dos padrées DRX para as biomassas estudas, fazendo um
comparativo entre a de referéncia (grafite) e a amostra (a). O ensaio de DRX, neste
trabalho, foi realizado no Centro de Desenvolvimento de Tecnologia Nuclear
(CDTN) da Universidade Federal de Minas Gerais, em que a amostra foi analisada

na forma de po.

Figura 20: Padrdes de DRX do grafite: (a) casca de coco; (b) casca de arroz; (c)
bagaco antes da dessilicacao; e os padroes XRD do GO: (d) casca de coco; (e)
casca de arroz e (f) bagaco antes da dessilicacao

Intensidade

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
20

Fonte: Adaptado de Kusuma (2018).
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3.2.4 Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

Com a finalidade de promover a funcionalizacdo das amostras de grafeno
produzidas a partir da biomassa capim annoni, caracterizou-se por FITR. A anélise
utilizou um espectrometro do modelo FT-IT Vertex 70v. Os espectros de
infravermelhos com transformada de Fourier (FT-IR), equipado com um maodulo de
reflexdo total atenuada (ATR) com cristal de diamante. A gama de numeros de onda
foi definida de 4500 a 60 cm™ com uma resolucdo de aproximadamente + 4 cm™.

Nesta andlise, os espectros foram obtidos em temperatura ambiente.

3.2.5 Espectroscopia de raios X por dispersdo em energia (EDS)

A espectroscopia EDS é uma técnica analitica usada para a analise elementar
ou caracterizagdo quimica de uma amostra. E uma das variantes da espectroscopia
por fluorescéncia de raios X que se baseia na investigacdo de uma amostra através
de interacBes entre particulas ou radiacdo eletromagnética e matéria, analisando os
raios X emitidos pela matéria em resposta a incidéncia de particulas carregadas. Sua
capacidade de caracterizacao decorre, em grande parte, do principio fundamental que
cada elemento tem uma estrutura atdmica Unica, de modo que os raios X emitidos sao

caracteristicos desta estrutura, que identificam o elemento.

3.3 Producao das argamassas

Para a producéo das argamassas, foram utilizados os materiais citados nos

topicos a seguir.

3.3.1 Areia

A areia (agregado miudo) utilizada no presente estudo para a producdo dos
corpos de prova é proveniente de jazida de extracao da regido, especificamente do
Rio Ibicui. Inicialmente, foi realizado o ensaio de granulometria para caracterizar o
material, seguindo as recomendacdes da NBR NM 248 (Agregados - determinacéo da
composicdo granulométrica). O material retido em cada peneira foi pesado em uma
balanca digital de precisdo, sendo realizada a caracterizacéo na qual resultou em uma

granulometria com um moédulo de finura em 1,57, caracteristicas requeridas para o


https://pt.wikipedia.org/wiki/Elemento_qu%C3%ADmico
https://pt.wikipedia.org/w/index.php?title=Caracteriza%C3%A7%C3%A3o_(ci%C3%AAncia_dos_materiais)&action=edit&redlink=1
https://pt.wikipedia.org/wiki/Espectroscopia
https://pt.wikipedia.org/wiki/Fluoresc%C3%AAncia_de_raio_X
https://pt.wikipedia.org/wiki/Part%C3%ADculas
https://pt.wikipedia.org/wiki/Radia%C3%A7%C3%A3o_eletromagn%C3%A9tica
https://pt.wikipedia.org/wiki/Raios_X
https://pt.wikipedia.org/wiki/%C3%81tomo
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traco de argamassa de revestimento. O referido ensaio foi realizado no Laboratoério de
Materiais da Unipampa. A Figura 21 ilustra as peneiras utilizadas no ensaio

granulométrico.

Figura 21: Caracterizacdo do agregado miudo: (a) série de peneiras; (b): realizacdo
do ensaio

“egy—

Fonte: Autoria prépria.

ApGs o ensaio das peneiras, foi possivel elaborar a curva granulométrica do

agregado miudo, conforme mostra a Figura 22.
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Figura 22: Curva granulométrica do agregado miudo
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Fonte: Autoria propria.

Na Figura 23, € possivel visualizar a sequéncia do ensaio para a
determinacdo da massa especifica. Seguindo os requisitos da NBR 9776/ 2003
(Agregados - Determinacao da massa especifica de agregados miados por meio do
frasco Chapman), foi realizada a pesagem do agregado mitdo e com o auxilio do
frasco de Chapmam, seguindo as recomendacdes normativas para determinagao
da massa especifica do agregado miudo.

Apos a realizacdo do ensaio de Chapman, obteve-se os seguintes resultados
para o agregado miudo:

- massa especifica: 2,64 (g/cm3);
- massa especifica aparente seca: 2,63 (g/cm3); e

- massa unitaria: 1,49 (g/cm3).



49

Figura 23: Ensaio de Chapman: (a) pesagem material; (b) Frasco de Chapmam; (c)
realizacdo do ensaio

R, LI
Fonte: Autoria prépria.

3.3.2 Cimento Portland

Segundo Neville (1997), a hidratacdo do cimento é proporcionada por
diversas reac¢des quimicas que ocorrem desde o inicio do contato do cimento com
a dgua desde a fase da pega até a fase do endurecimento do mesmo. Tais reacdes
dependem da composicdo quimica do cimento escolhido. Na presente pesquisa, foi
adotado o cimento CPV ARI, pois em sua composicao apresenta clinquer e sulfatos
de calcio. Na Tabela 6, observa-se as classes de cimento comercialmente

disponiveis.
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Tabela 6: Classes de cimento comercialmente disponiveis

Tipo Adicdes Utilizagéo
CPI Gesso Industrial
CPI-S Pozolana Industrial
CPII-E Escoria Li. Calor Lento
CPII-Z Pozolana + Obras Subterraneas
CPII-F Carg’(')?]té oo Meio Agressivo
CPIHI Escoria ++ Maior Durabilidade
CPIV Pozolana ++ Obras Submersas
CPV-ARI Sem Adig¢oes Alta Resisténcia
CP-RS - Res. A Sulfatos
CP-BC - Lib. Calor Lento
CP-B Caulim Arquitetura

Fonte: BOTELHO (2019).

Para a presente pesquisa, foi definido um aglomerante de alta resisténcia
inicial, especificamente o Cimento CP-V ARI, o qual foi cedido pela empresa Pdrtico

Engenharia. A Tabela 7 apresenta os limites de composicéo do cimento Portland em
relacdo ao percentual de massa.

Tabela 7: Limites de composicédo do cimento Portland (porcentagem de massa)

Clinquer +
Designacéo Sigla Classe de  gylfatos Material Material

Normatizada resisténcia  Je calcio Pozolanico Carbonatico

Cimento Portland de
alta resisténcia inicial ~p \/a ARI 90% -

100% 0 0-10

Fonte: Adaptado de NBR 16697 (ABNT, 2018)

Para utilizacdo do Cimento CP-V ARI na presente pesquisa, foi necessario
determinar a massa especifica, o qual foi realizado o ensaio Le Chatelier no
Laboratério de Materiais da Unipampa. Na Figura 24, é possivel visualizar o ensaio
gue seguiu as recomendacdes normativas, utilizando 60 gramas de cimento AR,
juntamente com o frasco de vidro com capacidade de 250 ml, um funil de colo longo

para introduzir o querosene no frasco, e a balanca de preciséo para efetuar as
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pesagens do cimento e do frasco contendo cimento. Através do ensaio Le Chatelier,
obteve-se a massa especifica do cimento: 3,12 g/cms3.

Figura 24: Ensaio de Le Chatelier: (a) pesagem do cimento no frasco com
querosene; (b) analise do resultado devido a diferenca na graduacao do frasco

3 §

Fonte: Autoria prépria.

A seguir, aborda-se a curva granulométrica do cimento CP-V ARI,
apresentado por Borges (2016), escolhido para uso nesta pesquisa devido a
granulometria fina e a alta resisténcia inicial.
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Figura 25: Curva granulométrica do cimento CP-V ARI
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Fonte: Borges (2016).

3.3.3 Agua

Para a producdo das amostras de argamassa, utilizou-se agua potavel
proveniente da rede publica de abastecimento de 4gua de Alegrete/RS, fornecida pela

concessionaria de servicos CORSAN (Companhia Riograndense de Saneamento).

3.3.4 Moldagens das argamassas

Previamente a moldagem das argamassas na presente pesquisa, foram
ensaiadas quatro relacdes de a/c (agua/cimento), objetivando definir & proporcéo
gue propiciasse a argamassa a melhor trabalhabilidade.

Para o primeiro ensaio realizado, adotou-se a relacdo a/c=0,48, obtendo-se
pouca trabalhabilidade a argamassa, razdo pela qual gradativamente foi aumentado
para: 0,53, 0,60 e 0,74. Definiu-se a utilizagao da relagéo a/c=0,74 para as moldagens,

uma vez que foi a que apresentou melhores resultados.
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Tendo em vista essa definicdo, procedeu-se as moldagens das argamassas,
sendo definido 6 (seis) tracos de argamassa. A proporc¢éo de agregado miudo, cimento
e relacdo a/c foi a mesma para todas as amostras, variando apenas o percentual de
grafeno, obtido a partir da biomassa CA. A Figura 26 apresenta 0os corpos de prova

com os fatores de a/c analisados.

Figura 26: Corpos de prova de argamassa de referéncia AO com as relagbes do
fator a/c testadas na pesquisa

Fonte: Autoria propria.

ApoOs a fase da producdo da CCA e caracterizacdo do grafeno, procedeu-se
para o desenvolvimento dos tracos. Para tanto, foi definida a utilizacdo de traco
volumétrico de argamassa 1:3 (cimento:areia) e relacdo a/c: 0,74, denominando-se
esta amostra de referéncia como AO. As demais amostras — A1 a A5 incluem a adi¢ao
de grafeno, conforme mostra a Tabela 8. A Figura 27 apresenta as proporcdes de

grafeno adicionadas as argamassas.

Tabela 8: Tragos de argamassas para dosagem com relagao a/c=0,74

Trago de Cimento Agua Areia Grafeno Grafeno
argamassa (9) (9) (9) (%) (9)

AO 808,48 598,27 2.425,44 0 0

Al 808,48 598,27 2.425,44 0,02 0,16
A2 808,48 598,27 2.425,44 0,03 0,24
A3 808,48 598,27 2.425,44 0,05 0,40
A4 808,48 598,27 2.425,44 0,07 0,56
A5 808,48 598,27 2.425,44 0,1 0,80

Fonte: Autoria propria.
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Figura 27: Proporgdes de grafeno utilizadas na pesquisa
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Fonte: Autoria prépria.

Para a realizacdo do experimento, foram utilizados seis corpos de prova
prismaticos, com dimensdes de 4x4x16cm. Previamente a moldagem dos corpos de
prova, 0os materiais foram colocados em uma cuba de argamassadeira para a
realizacdo da mistura, conforme orientacées da NBR 13276/ 2016 (Argamassa para
assentamento e revestimento de paredes e tetos - Determinacdo do indice de
consisténcia).

As Figuras 28 (a, b, c, d) ilustram os materiais devidamente separados (areia,
cimento e agua), 0 amassamento em argamassadeira padrdo para 0 ensaio, a
realizagdo do ensaio de consisténcia e, por fim, a moldagem.

Logo em seguida, o material foi retirado da argamassadeira e procedeu-se a
realizagcdo dos ensaios de densidade e de Flow Table, objetivando verificar o
espalhamento e a trabalhabilidade, respectivamente, para cada amostra. As Figuras
28 (e, f) mostram o processo de moldagem das amostras, comeg¢ando com a
argamassa de referéncia A0 sem grafeno e os demais tragos com adicao de grafeno

em diferentes percentuais.
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Figura 28: Moldagem da argamassa de referéncia Ao: (a) areia, (b) cimento, (c)
agua, (d) amassamento, (e) medicao do espalhamento em trés dire¢des moldagem
do traco AO

Fonte: Autoria prépria
Para esclarecer, a Figura 29 (a) mostra o grafeno disperso diretamente na
mistura seca. As Figuras 29 (b, ¢) ilustram o amassamento da argamassa. A Figura
28 (d) demonstra o selamento do externo da forma com parafina para ndo ocorrer
perda de material. A Figura 29 (e), por sua vez, evidencia a aplicacdo do desmoldante
internamente na forma. Por fim, a Figura 29 (f) representa a moldagem do traco de

argamassa.
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Figura 29: Moldagem dos corpos de prova: (a) dispersao mecéanica do grafeno na
mistura seca; (b) amassamento na argamassadeira; (c) argamassadeira, (d)
aplicacdo de desmoldante na forma prismatica; (e) selando a forma; (f), formas
moldadas

Fonte: Autoria propria.

Apb6s aguardar o periodo de 48 horas para desmolde dos corpos de prova,
conforme periodo estabelecido na NBR 13281-1/2023, os moldes foram
encaminhados para a camara de cura. A Figura 30 (a) ilustra os moldes A0, Al e A2

das argamassas na camara de cura, e a Figura 30 (b), os moldes A3, A4 e Ab.
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Figura 30: Argamassas na camara de cura: (a) argamassas A0, Al e A2; (b)
argamassas A3, Ad e AS

e

T
Fonte: Autoria prépria.

3.4 Medidas de Consisténcia

Segundo a NBR 13276 /2016 (argamassa para assentamento e revestimento
de paredes e tetos — Determinacdo do indice de consisténcia), a determinacdo da
consisténcia das argamassas no estado fresco pode ser medida pela mesa de
consisténcia (Flow table). Para o desenvolvimento deste teste, € necessario fazer a
medicdo do espalhamento horizontal da amostra. Este ensaio seguiu as
recomendacdes normativas, em que, com auxilio de um cone, foi adicionada a
argamassa em trés camadas de igual altura e procedeu-se aos golpes com soquete
metalico.

Na primeira camada, foram 15 golpes, na segunda 10 e, por fim, cinco.
Posteriormente, foi necessario rasar o tronco cbnico e retira-lo verticalmente,
aplicando-se 30 golpes, na proporcao de 1 golpe/segundo na mesa de espalhamento.
Depois, com o auxilio de um paquimetro, foram coletadas trés medidas de diametro e
efetuada a média para determinar o espalhamento da argamassa. ApGs esse ensaio,
executou-se, respectivamente, os ensaios de densidade de massa e teor de ar
incorporado.

A Figura 31 mostra o ensaio de espalhamento para o traco de argamassa de
referéncia AO. Apds a argamassa ser devidamente produzida, seguindo os padrdes
estipulados na NBR citada, na mesa flow table, foi executado o ensaio de
espalhamento, através de cone especifico, procedendo-se aos golpes nas trés

camadas respectivamente.
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Figura 31: Ensaio de espalhamento das argamassas: (a) referéncia Ao: (0% de
grafeno); (b) Al: 0,02% de grafeno; (c) A2: 0,03% de grafeno; (d) A3: 0,05% de
grafeno, (e) A4: 0,07% de grafeno e (f) A5 0,1% de grafeno

Fonte: Autoria prépria.

3.5 Densidade de massa e teor de ar incorporado

Seguindo as recomendagbes da NBR 13278/2005 (Argamassa para
assentamento e revestimento de paredes e tetos - Determinagédo da densidade de
massa e do teor de ar incorporado), efetuou-se o ensaio no Laboratério de Materiais
de Construcéo Civil da Universidade Federal do Pampa, campus Alegrete.

Para determinagédo da densidade de massa, 0 ensaio deve ser executado
com equipamentos especificos, com o apoio de uma balanca de preciséo, a
argamassa vai sendo adicionada a um recipiente cilindrico. A férmula que rege esse

ensaio é dada pela seguinte equacéo:

__ Mc-Mv
= = 1)
Onde,

D= densidade em massa kg/m?3;

Mc= corresponde a massa do recipiente com argamassa utilizado para a realizacéo

do ensaio medido com a unidade de medida em gramas;
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Mv= corresponde a massa do recipiente vazio utilizado para realizar o ensaio, com
a unidade de medidas em gramas; e
Vr= corresponde ao volume do recipiente cilindrico, com unidades de medidas em
cm3.

Ainda, seguindo os requisitos da Norma, de posse da densidade de massa,
foi determinado o teor de ar incorporado, utilizando a equagéao 2:

A =100 x =
2)
Onde,
A= Teor de ar incorporado na argamassa, sendo expresso em %;
D= E a densidade de massa em gramas por centimetro ctbico (g/cm?3); e

Dt= E a densidade de massa tedrica em gramas por centimetro cubico (g/cm3).

Para calcular a densidade de massa tedrica da argamassa, € necessario

utilizar a equagéao 3:

Dt = =L

yi

3)

Onde,
Dt= E a densidade de massa tedrica em gramas por centimetro cibico (g/cm3);
Mi= E a massa seca de cada um dos materiais que constituem a argamassa, em
gramas (g); e
yi= E a densidade de massa de cada um dos materiais que constituem a argamassa,
em gramas por centimetro ctbico (g/cm?).

Na Figura 32, é possivel visualizar a execucéo do ensaio. Enquanto na Fig.
32 (a), ilustra-se a calibracdo do recipiente para execuc¢ao do ensaio de densidade
de massa, na Fig 32 (b), a argamassa AO sendo ensaiada para determinacdo do

teor de ar incorporado.
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Figura 32: ensaio de determinacéo da densidade de massa e teor de ar incorporado.
(a) Calibracdo do recipiente, (b) preenchimento com o material a ser ensaiado,
argamassa (A0)

Fonte: Autoria prépria.

3.6 Ensaio de resisténcia a compresséao axial

O presente ensaio seguiu as recomendagdes da NBR 13279/2005 e utilizou
0 equipamento Emic com capacidade de carga de 200 KN. Na Figura 33, é possivel
perceber o primeiro trago rompido por compressao axial. A NBR estipula que devem
ser feitos, no minimo, trés corpos de prova, porém na presente pesquisa foram
produzidos seis corpos de prova para cada trago de argamassa, totalizando 36

amostras, com um tempo de cura em 28 dias.
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Figura 33: ensaio compressao axial - amostra da argamassa A5
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Fonte: Autorio propria.

Em conformidade com a NBR 13279 (Argamassa para assentamento de
paredes e tetos - Determinacao da resisténcia a tracao na flexdo e a compresséao),
a resisténcia a compresséao axial sera calculada em fungéo desta equacao:

Fc
Rc = 1600 ()

Onde:

Rc = Resisténcia a compressao axial, em megapascals (MPa);
Fc = Carga maxima aplicada, em newtons (N); e
1600 = Area da secéo considerada quadrada do dispositivo de carga em (mm?).
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Na figura 34, é possivel visualizar a configuracdo do dispositivo de carga
tipico, para realizacdo dos ensaios de resisténcia a compressdo de corpos

prismaticos de argamassas:

Figura 34: dispositivo de carga tipico para realizacdo de ensaios de resisténcia a
compresséo axial
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Fonte: NBR 13279/2005.

3.7 Ensaio de resisténcia a tracdo na flexdo

O presente ensaio seguiu as recomendacdes da NBR 13279/2005 (Argamassa
para Assentamento e Revestimento - Determinacdo Da Resisténcia a Tracdo Na
Flexdo e Compresséao), no qual foi utilizado o equipamento Emic com capacidade de
carga de 200 KN. Na Figura 35, demonstra-se o primeiro traco rompido por tracéo a
flexao.

A referida NBR estipula que devem ser realizadas, no minimo, trés corpos de
prova para cada traco de argamassa, porém na presente pesquisa foram produzidos
seis para cada traco, totalizando 72 corpos de prova, estipulando-se o tempo de cura
em 28 dias em camara de cura em temperatura ambiente. O ensaio foi realizado no
Laboratério de Materiais de Construcdo Civil da Universidade Federal do Pampa,
campus Alegrete.
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Figura 35: Ensaio de resisténcia a tragdo na flexdo - amostra de argamassa A2

Fonte: Autoria propria.

Basicamente neste ensaio € analisada a resisténcia da argamassa

durante seu rompimento. Para a analise dos resultados, sera utilizada a seguinte

15x=Ff=L

Rf = 3

40

equacao: (4)
Onde:
Rf= Resisténcia a tracdo na flexdo, em megapascal (MPa);
Ff= Carga aplicada verticalmente no centro, em newtons (N); e

L= = Distancia entre os suportes, em milimetros (mm).

A seguir, a figura 36 mostra a configuracéo do dispositivo de carga tipico para
realizacdo dos ensaios de resisténcia a tracédo na flexdo de corpos prismaticos de
argamassas.
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Figura 36: dispositivo de carga tipico para realizacdo de ensaios de resisténcia a

tracdo na flexao
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Fonte: NBR 13279/ 2005.
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CAPITULO 4

4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Caracterizacfes

4.1.2 Caracterizagéo por espectroscopia Raman

Os resultados obtidos na caracterizacdo por espectroscopia Raman sao
ilustrados nas Figuras 37 (a) CCA e (b) grafeno, obtido a partir da CCA, observando-
se uma nitida diferenca morfolégica entre eles, com o grafeno apresentando aspecto

meio corrugado.

Figura 37: Imagem Optica da CCA (a) e do grafeno produzido a partir da CCA (b)

r’

Fonte: Autoria prépria.

Na Figura 38, mostra-se os espectros Raman da CCA (a) e do grafeno (b)
produzido a partir desta cinza. Na CCA, nota-se a presenca das bandas
caracteristicas de carbono amorfo. A banda D, localizada em ~1338 cm™, surge
devido a desordem dos atomos de carbono na estrutura cristalina do material, e a
banda G, localizada em ~ 1567 cm, esta presente em materiais carbonosos de
hibridizac&o sp? e surge devido a vibracédo dos &tomos de carbono (ligacdo carbono-
carbono). Esta banda € muito importante na identificacdo da dopagem de materiais
grafiticos. Por outro lado, a desordem da estrutura cristalina da CCA diminui apos a
ativacdo quimica com KOH, dando lugar a formagé&o do grafeno, tal como mostrado

na Fig. 38 (b). Nesta Fig., nota-se que tanto a intensidade como a largura da banda
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D diminui, em tanto que, sua largura diminui, indicando que o sistema passou a ser
altamente ordenado. Outro indicativo que o material produzido € grafeno é a
presenca da banda 2D, localizada em ~2682 cm?, resultado de um processo de
dupla ressonancia com dois fonons espalhados e relacionada intrinsecamente com
0 numero de camadas de grafeno em um empilhamento.

Com a finalidade de obter informacdo sobre a desordem e o numero de
camadas do grafeno produzido a partir da CCA, foi determinada a razao entre as
intensidades integradas das bandas D, G e 2D (Io/lc para desordem e l2p/lc para o
namero de camadas do grafeno). Foi encontrado Ip/lc ~ 0,5 e l2o/lc ~ 0,7. Esses
resultados estdo de acordo com resultados relatados na literatura. Por exemplo,
Severo et al. relataram Io/lc ~ 1,0 e I2n/lc ~ 0,6 para o grafeno produzido a partir de
cinza de serragem de madeira queimada a temperatura e tempo de 850 °C/ 60 min,

tal como reportado neste trabalho.

Figura 38: Valores médios dos espectros Raman da CCA (a) e do grafeno (b)
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Fonte: Autoria propria.

4.1.2 Caracterizagao por MEV

As amostras de grafeno produzidas a partir da biomassa capim annoni foram
submetidas a caracterizagdo por microscopia de varredura eletrénica (MEV), na
seguinte sequéncia: o material foi cuidadosamente depositado em substrato de
SiO2, pelo método de esfoliagdo micromecanica. Na Figura 39 (a), demonstra-se o

equipamento no qual as amostras foram analisadas e, na Figura 39 (b), as amostras
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sendo preparadas para passar por analise no feixe de elétrons do equipamento
EVO MA10. O ensaio foi realizado no Laboratério de Metalografia da Universidade

Federal do Pampa Unipampa, campus Alegrete/RS.

Figura 39: Caracterizacdo MEV das amostras: (a) equipamento e (b) amostras

E H -

Fonte: Autoria propria.

Com a finalidade de obter informac&o da morfologia das amostras de CCA e
do grafeno produzido, imagens MEV foram realizadas em ambas amostras. A
Figura 40 mostra imagens MEV da CCA (a) e do grafeno (b). Nota-se que, apoés a
ativacdo quimica com KOH, a CCA transformou-se em folhas de grafeno, tal como
mostrado pelo circulo vermelho na Figura 40 (b). A resolu¢cdo de ambas imagens é
de 5.000 K vezes, e a voltagem usada durante a medida é de 10 KV.
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Figura 40: Imagens MEV da CCA (a) e do grafeno produzido a partir da CCA (b)
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Fonte: Autoria prépria.

Pela caracterizacdo MEV, pode-se corroborar com outros autores que
denotam a sintetizacdo de grafeno obtido a partir de biomassas como sendo uma
técnica eficiente e eficaz, que consegue produzir um grafeno de boa qualidade, com
baixo custo, bem como uma técnica produtiva sem emissdo de poluentes, logo

classificando-se como producao limpa e economicamente viavel.

4.1.3 Caracterizacdo por DRX

Neste trabalho, as medidas de DRX foram realizadas usando o difratrometro
da marca Rigatu, o qual tem uma fonte de radiagao com A =1,54 nm, tensao de 40 KV.
Cada medida foi realizada com um tempo de interacdo de 18 s, e foram realizadas
cinco medidas para cada amostra. Na Figura 41, mostra-se o valor médio das medidas
de DRX, em que é possivel observar a presenca de varios picos, sendo 0 pico
localizado em 26= 26°, correspondente ao plano cristalino (002). Os picos localizados
a 26° e ~ 29° fazem parte de um pico largo e caracteristico do grafeno e grafite, tal
como reportado por Asif, et al. (2023). Esses autores reportaram a presenca de Varios
picos em grafeno produzido a partir de biomassas e depois tratado quimicamente. De
forma semelhante, picos adicionais aparecem em 29.2°, 43°, 44,5°, 52°, 57°, 64°, 77°,
81°, mostrando a formacédo de fases cristalinas, assim como também a estrutura
amorfa (29.2°, 43°). Isso sugere uma mistura de fases com diferentes tamanhos de

particulas (Pereira, 2023).
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Figura 41: Valor médio do espectro DRX do grafeno obtido a partir da biomassa
CA
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Fonte: Autoria propria.

4.1.4 Caracterizagao por FTIR

Na Figura 42, mostra-se o valor médio (de um total de cinco medidas de uma
mesma amostra) do espectro FTIR da amostra do grafeno produzido a partir da CCA,
onde é possivel observar picos bem resolvidos em 975, 2097, 2330 e 2664 cm™.
Também é possivel perceber picos largos ligeiramente resolvidos a 1560 e 3370 cm-
1, O pico em 975 cm™ é atribuido a grupos Si-O-Si simétricos e assimétricos.
Entretanto, Ariyanti et al. (2023) mostraram esse pico a 1099 cm™ na sintese de
grafeno derivado da cinza de casca de arroz. Ao contrario do grafeno obtido de outros
tipos de biomassa, trés novas bandas aparecem em 2097, 2330 e 2664 cm™. O pico
em 2330 cm™ é atribuido as vibracdes de estiramento C-C, semelhante aos resultados
relatados por Yang et al. (2010), enquanto os picos a 2097 e 2664 cm* sdo atribuidos
a vibragdes de estiramento C-O, como nos grupos carboxilato, segundo Yang (2010).

A banda em ~ 1560 cm é atribuida ao modo de estiramento C=C. De acordo
com Khalil et al. (2022), as bandas observadas na regido 1500-1700 cm* s&o
atribuidas ao modo de estiramento de alguns grupos C=C e C=0 diferentes.
Finalmente, a banda larga em torno de 3370 cm™ corresponde a vibragédo de

estiramento do grupo funcional O-H. Essas bandas estdo de acordo com o grafeno
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preparado a partir de nanoparticulas de lignina através da combinacdo de
carbonizacéo e pirélise (Dong, 2020).

Figura 42: Valor médio do espectro FTIR do grafeno produzido a partir da CCA
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Fonte: Autoria propria.

4.1.5 Caracterizacéo por EDS

Na Figura 43 (a), mostra-se o valor médio (de trés medidas da mesma amostra
em posicdes diferentes) do espectro EDS da amostra do grafeno produzido, onde
nota-se a presenca, em maior quantidade, dos elementos Carbono (C), Oxigénio (O),
e, em menor quantidade, dos elementos Aluminio (Al), Silicio (Si), Potasio (K) e Calcio
(Ca) O. Na Figura 43 (b), mostra-se a imagem MEV de uma das regides onde foi tirada
a medida EDS. Deve-se ressaltar que a regiao registrada na imagem néao corresponde
a mesma da amostra da Figura 37 (b), mas sim ao material da mesma amostra, razao
pela qual as imagens MEV néo sdo as mesmas.
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Figura 43: (a) Valor médio das medidas de EDS do grafeno produzido, mostrando os
elementos presentes na amostra; (b) imagem MEV de uma das regides onde foi tirada
a medida EDS
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Fonte: Autoria propria.
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4.2 Consisténcia por Espalhamento

A trabalhabilidade foi analisada seguindo as recomendagdes da NBR 13276
(argamassa para assentamento e revestimento de paredes e tetos — Determinagdo
do indice de consisténcia). Como pode ser visualizado na Tabela 9, houve uma
pequena diminui¢do por espalhamento na consisténcia das argamassas estudadas,
sendo que a amostra A5 com teor 0,1% de grafeno foi a que apresentou a maior
diferenca, em relacdo as demais amostras. As medidas de espalhamento ficaram
acima da estipulada pela norma NBR, devido ao fato de que a relacdo agua cimento
(a/c) usada nos ensaios é diferente daquela estipulada pela norma. Esta medida foi
escolhida, considerando que o grafeno tem a capacidade de deter parte da 4gua da
mistura, ou seja, nesta pesquisa foi fixada a relacdo a/c em funcdo da
trabalhabilidade para todas as amostras. O teor de grafeno produzido a partir da
biomassa capim annoni foi gradativamente adicionado a cada trago, observando-se
gue houve como consequéncia um menor espalhamento, sendo possivel visualizar
a retracdo na argamassa.

Esse comportamento é o esperado quando se compara este resultado com
valores da literatura, como Nascimento (2022) que pesquisou diferentes teores de
grafeno para tracos de argamassa. O resultado da consisténcia ratifica esse
comportamento de retragcdo do material cimenticio, quando incrementado com

nanomateriais.
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Considerando que se objetiva investigar o efeito do grafeno obtido através
da biomassa capim annoni nas propriedades dos seis tracos estudados, manteve-
se esta relacdo a/c em 0,74. Fazendo um comparativo com o0s resultados
alcancados, comprova-se que, quando € aumentado o teor em % de grafeno, a
trabalhabilidade se reduz em torno de 2,88% da amostra A5 com 0,1 % de grafeno,
quando comparada a argamassa de referéncia (sem adicdo de grafeno). Essa
tendéncia € demonstrada na Tabela 9, o que denota que houve uma adequada

dispersédo do grafeno nas amostras estudadas.

Tabela 9: Resultado das consisténcias por espalhamento das argamassas

estudadas
Trago alc Teor Grafeno indice de consisténcia
(mm)
AQ 0,74 0% 312
Al 0,74 0,02% 311
A2 0,74 0,03% 309
A3 0,74 0,05% 308
Ad 0,74 0,07% 305
AS 0,74 0,1% 303

Fonte: Autoria propria.

4.3 Densidade de massa e teor de ar incorporado

Para determinar a densidade de massa foram seguidos os procedimentos
normativos da NBR 13278 (ABNT, 2005). Para determinar o teor de ar incorporado
procedeu-se com a medi¢cdo da massa do recipiente metélico vazio com a placa de
vidro; posteriormente, colocou-se o recipiente com agua destilada juntamente com
a placa de vidro; e por fim, o recipiente metalico preenchido com a argamassa.
Esses ensaios foram realizados em todos os tracos desta pesquisa.

Na Tabela 10, é possivel visualizar os resultados das densidades de massas
das amostras de argamassas. Observa-se que a argamassa A2 com 0,03% de
grafeno apresentou maior densidade de massa.

Segundo Nascimento (2022), um empacotamento mais eficiente das
particulas induz a um significativo aumento na densidade de massa. Esse fendmeno

decorre do incremento no teor de material pulverulento, ao passo que observa-se
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uma correspondente reducdo no teor de 4gua. Essa interacdo entre o aumento do
empacotamento das particulas e a otimizacdo da relagcéo entre material pulverulento
e teor de agua resulta em uma notavel densificacdo do produto, proporcionando
vantagens substanciais nas propriedades fisicas do material. Essa sinergia entre
fatores propicia um material mais compacto e coeso, impactando positivamente na

eficiéncia e no desempenho.

Tabela 10: Resultado da densidade de massa e do teor de ar incorporado nas
amostras estudadas nesta pesquisa

Traco Densidade de massa (g/cm3) Teor de Ar Incorporado (%)

AO 1,62 24,29
Al 2,09 6,07
A2 2,27 3,27
A3 2,24 2,33
A4 2,21 4,67
A5 2,14 0,46

Fonte: Autoria propria.

No tocante ao teor de ar incorporado, apds 0s ensaios é possivel verificar
que, quanto menor a densidade de massa, maior serd o teor de ar incorporado.
Porém, na argamassa A5, a amostra ndo seguiu a tendéncia esperada. Esse
parametro é influenciado por alguns fatores, como: condi¢cdes de execucdo do
ensaio, tempo de execucao e de mistura, entre outros. A amostra A2 apresentou
um aumento de 41% na densidade de massa em relacdo a argamassa de referéncia
A0 (sem adicdo de grafeno). Nos estudos conduzidos por Corso (2018), no que se
refere ao teor de ar incorporado, o aumento esta relacionado ao teor de grafeno na

mistura.

4.4 Resisténcia a compressao axial

Para o ensaio de compresséo axial foram seguidas as recomendacdes
da NBR 13279/2005 (argamassa para assentamento e revestimento de paredes e
tetos - Determinacao da resisténcia a tracdo na flexdo e a compressao), utilizando-

se o equipamento Emic DL 20000-BR, com capacidade de carga de 200 kN.
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Na Figura 44, observa-se o traco da argamassa A5 rompido por compressao
axial. A NBR citada anteriormente especifica que devem ser preparados, no minimo,
trés corpos de prova. Nesta pesquisa, foram produzidos seis modelos para cada

mistura de argamassa, com um tempo de cura estabelecido de 28 dias.

Figura 44: Ensaio de compresséo axial da amostra A5 com 0,1% de grafeno

Fonte: Autoria prépria.

Com relacéo a resisténcia a compresséo axial, conforme pode ser visualizado
na Tabela 11, embora tenham havido algumas médias significativas diferentes, o
maior valor em média (27,47 MPa) foi observado na argamassa A2, acrescida de
0,03% de grafeno, e a menor média da resisténcia a compressao (21,48 MPa) foi na
argamassa A5, acrescida de 0,1% de grafeno.

Wang et al. (2013) e Song e Li (2021) observaram um aumento na resisténcia
a flexdo e a compressdo em pastas de cimento contendo 6xido de grafeno, mesmo
com a reducao da fluidez. Isto pode ser atribuido a capacidade do 6xido de grafeno
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de promover uma forte interacdo interfacial nos grupos carboxilicos e na hidratagéo
da argamassa, como indicado por Silva et al. (2021).

Além disto, devido a natureza ultrafina dos nanomateriais, estes atuam
preenchendo os poros entre os gréos de cimento, resultando em uma microestrutura
mais densa. Essa caracteristica contribui para uma maior resisténcia a penetracao de
substancias nocivas, permitindo, assim, a resisténcia as forcas adversas do ambiente
(Song; Li, 2021).

Tabela 11: Médias e desvios padres dos ensaios mecanicos realizados nas
argamassas com diferentes porcentagens de grafeno: AO (0,00%); Al (0,02%); A2
(0,03%); A3 (0,05%); A4 (0,07%); A5 (0,1%)

Tratamentos
Resisténcia a Compresséao Axial
(MPa)
A0 24,95%+2 19
Al 26,472+1,26
A2 27,472+2,46
A3 24,40°+2,34
A4 24,15%+2 37
A5 22,75+1,91

*Sobrescritos iguais na mesma coluna, para a mesma variavel resposta, indicam médias sem diferenga
estatisticamente significativa com 5% no Teste de Tukey.
Fonte: Autoria propria.

Foram conduzidas analises estatisticas nos parametros de resisténcia a tracao
na flexdo e resisténcia a compressao, utilizando ANOVA com o teste de Tukey a um
nivel de significancia de 5%. O propdésito foi de avaliar se os tratamentos adicionados
de grafeno apresentavam diferencas significativas em relacdo a média da argamassa
de referéncia (sem grafeno) ou se mantinham constantes.

Essa abordagem permite também avaliar a viabilidade das misturas realizadas
e compara-las com as pesquisas de argamassas cimenticias destinadas a
sustentabilidade no contexto da construgao civil.

As analises estatisticas foram conduzidas por meio dos softwares Statistica
12.0 e OriginPro 2023b.

Com o intuito de analisar a influéncia do teor de grafeno obtido a partir da
biomassa capim annoni nas propriedades mecanicas da argamassa, foram realizados

0s testes de resisténcia a tracao na flexao e, logo em seguida, o teste de resisténcia
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a compressdo. As amostras de argamassas foram ensaiadas quanto aos parametros
mecanicos apos 28 dias de cura.

Em relacdo a média, o melhor resultado foi identificado para a argamassa A2
com 0,03% de grafeno (6,10 MPa), como ilustra a Figura 45.

Figura 45: Analise de variancia e grafico de barras para a resisténcia a compressao
axial
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Fonte: Autoria prépria.

4.5 Resisténcia a tragdo na flexao

O ensaio de tracdo na flexado foi executado com base nos requisitos
normativos da NBR 13279 (ABNT, 2005). A referida norma exige que sejam
moldados trés corpos de prova para cada traco. Entretanto, nesta pesquisa foram
moldados seis corpos de prova, dos quais um tragco néo tinha a presenca de grafeno
e outros cinco teores variados de grafeno obtidos a partir da biomassa capim
annoni, para ensaio aos 28 dias. Na Figura 46, demonstra-se a realiza¢ao do ensaio
de tracdo na flexdo para a amostra de argamassa A5.
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Figura 46: Argamassa A5 sob ensaio de tragéo a flexdo

pacidado Maxima: 200 kN
[

Vorimum Capacity: 200 kN

Fonte: Autoria prépria.

Pelos resultados apresentados na Tabela 12, em que foi analisada a
significancia para teste de resisténcia a tracao na flexao, é possivel verificar que ndo
houve diferencas significativas entre as argamassas acrescidas de grafeno nas
proporcdes 0,05%, 0,07% e 0,1%, respectivamente, assim como em relacdo a

argamassa de referéncia.
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Tabela 12: Médias e desvios padres dos ensaios mecanicos realizados nas
argamassas com diferentes porcentagens de grafeno (%): AO (0,00%); Al (0,02%);
A2 (0,03%); A3 (0,05%); A4 (0,07%); A5 (0,1%)

Tratamentos Resisténcia a tracdo na flexao
(MPa)

AO 4,8730+0,28
Al 4,91b+0,72
A2 6,103+1,2

A3 5,302%0+1,02
A4 5,36%0+0,77
A5 5,2130+0,43

*Sobrescritos iguais na mesma coluna, para a mesma variavel resposta, indicam médias sem diferenca
estatisticamente significativa com 5% no Teste de Tukey.
Fonte: Autoria propria.

Objetivando verificar a influéncia do teor de grafeno obtido a partir da
biomassa capim annoni nas propriedades mecéanicas de tracdo na flexdo dos corpos
de prova de argamassa aditivada, os parametros mecanicos foram analisados apés
28 dias de cura. Na Figura 47, visualiza-se 0 ANOVA para os resultados mecéanicos

de resisténcia a tracdo na flexao.

Figura 47: Andlise de variancia e grafico de barras para a resisténcia a tracédo na flexao
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O aumento naresisténcia a tracdo na flexdo com a adi¢édo de grafeno, conforme
a Figura 47 acima, esta atribuido aos efeitos sinérgicos deste material com a pasta
cimenticia. Por sua vez, a reducao na flexdo pode estar ligada a aglomeracédo das
placas, pois 0s nanomateriais com altas areas especificas estdo sujeitas a
aglomeracao por interagdes secundarias, podendo ocasionar dispersao ineficaz das
particulas e, consequentemente, provocar 0 aumento dos poros internos e da
porosidade (TUFAIL et al. 2022).

Fazendo-se uso agora dos resultados obtidos por meio da analise mecénica e
objetivando verificar matematicamente a viabilidade de todos os resultados, bem
como qual seria a melhor porcentagem do grafeno em relagdo a argamassa de
referéncia, aplicou-se a funcao desejabilidade (Figura 48). Nesta analise, verifica-se
gue, com cerca de 89% de probabilidade de se ter resultados 6timos, a argamassa
com 0,03% de grafeno em relagéo ao peso de cimento foi a amostra que apresentou
os melhores resultados no teste de tracado a flexdo e compressao.

A aplicacdo de funcdo de desejabilidade na otimizacdo de métodos analiticos
traz inUmeras vantagens, como: eficiéncia, economia e objetividade na otimizacéo de
procedimentos com multiplas respostas (Candioti et al., 2014), sendo possivel analisar

a viabilidade de aplicacdo das misturas realizadas.

Figura 48: Resultado da analise da funcéo desejabilidade e viabilidade dos resultados
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Na Figura 49 (a), € possivel visualizar a amostra de argamassa A5, com a
presenca de vazios com maior teor de grafeno, devendo-se ao fato de que, quanto
maior a concentracdo de nanomateriais na mistura, menores os resultados da tracao
na flexdo. Esse resultado pode ser corroborado por Batis et al. (2022) que, em sua
pesquisa, ao aumentar o teor de nanomaterial, demonstra o surgimento de pontes de
fissuras na microestrutura da argamassa aditivada com nanomateriais, ocasionado

queda de resisténcia.

Figura 49: (a) Vazios na amostra A5 com 0,1% de grafeno, (b) Pontes de fissuras
na microestrutura da argamassa com maior teor de hanomaterial - referéncia na
literatura

[+]

Fonte: Autoria propria.

Pesquisas precursoras em que autores analisaram a resisténcia a tragédo na
flexdo e a compressao axial de materiais, contendo adicédo de diferentes teores de
grafeno e relacdo dgua cimento, podem ser consideradas de extrema importancia
para correlacionar resultados.

A presente pesquisa obteve valores divergentes de incremento de resisténcia
para a compressao axial qguando comparado a literatura. Para o valor da resisténcia
da tracdo a flexdo, observou-se 25,26% de incremento, quando comparada ao traco
de argamassa A0 (sem adic&o de grafeno). Isso pode ser atribuido ao fato de termos
utilizado na presente pesquisa uma relacdo agua/cimento maior que a literatura.
Esse resultado demonstra melhoria nas propriedades mecéanicas, sendo que nao
foram utilizados quaisquer aditivos plastificantes para auxiliar na dispersao do
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grafeno, porque se teve o intuito de observar o comportamento real do efeito do
grafeno da biomassa capim annoni quando incorporada a argamassa.

Os resultados obtidos no presente estudo referentes a resisténcia a tracao
na flexdo de 25,26% aproximam-se aos alcancados por Sun et al. (2020), que
usaram aditivo plastificante, resultando em 23,04%.

Nas pesquisas conduzidas por Lv et al. (2013), ao acrescentar um teor
de 0,03% de grafeno em base cimenticia em argamassas, 0s autores observaram
um incremento de 70,7% na resisténcia a tracdo na flexdo, ao passo que, ao
aumentar o teor de nanotecnologia para 0,04%, houve uma queda na resisténcia
para 28,4%.

Segundo Yang et al. (2017), incorporando grafeno a bases cimenticias,
€ possivel uma construcdo altamente sustentavel, apresentando as seguintes
vantagens:

menor consumo de cimento, com garantia de melhoria nas propriedades
mecanicas de argamassas;

favorece um design arrojado e projetos tanto estruturais quanto arquitetdnicos
inovadores, devido ao menor peso préprio da estrutura;

expressa excelente resisténcia a permeabilidade, gracas a baixa porosidade;
apresenta elevada resisténcia inicial, fazendo com que os tempos de ciclo de
construcdo sejam reduzidos;

confere boa capacidade de resisténcia ao fogo, oriundo de sua alta condutividade
térmica.

Somado a isso, ao sintetizar grafeno a partir de biomassas denominado
bio-grafeno, Safian (2020) afirma que € possivel produzir grafeno com todas as
caracteristicas semelhantes ao derivado do grafite, por exemplo, pelo fato de utilizar
uma fonte natural renovavel e ainda com alto teor de carbono, tornando, assim, o

processo sustentavel.
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CAPITULO 5

5 CONSIDERACOES FINAIS

Neste capitulo, apresenta-se as conclusfes e sugestdes para trabalhos

futuros.

5.1 Conclusdes

Apesar de ser um tema relativamente novo, as pesquisas precursoras com a
tematica de inserir grafeno em compadsitos cimenticios como argamassas, datam da
tltima década. Ainda existem desafios a serem vencidos tanto na questdo da
dosagem do nanomaterial, quanto ao método de dispersdo do mesmo a mistura.

As propriedades mecéanicas de argamassas aditivadas com
nanotecnologia estardo relacionadas diretamente aos seguintes aspectos: a) tipo
de biomassa escolhida para a sintetizac&o do grafeno; b) dosagem do nanomaterial
a mistura; ¢) método de dispersdo do nanomaterial a mistura; d) escolha dos
agregados constituintes do traco da argamassa.

E fundamental destacar a importancia do grafeno para a melhoria das
propriedades fisicas e quimicas dos materiais. Os autores Li et al. (2017)
exploraram a incorporacdo de grafeno em polimeros, revelando melhorias
significativas na resisténcia mecanica e condutividade térmica. A aplicacdo do
grafeno em compdsitos ceramicos, como discutido por Ramirez et al. (2021),
também mostrou melhorias nas propriedades estruturais e elétricas, abrindo
caminho para avancos em Varios campos, desde eletrbnica a materiais de
construgao.

O futuro do grafeno derivado de biomassa sustentavel promete
revolucionar a industria de materiais avancados e abrir caminho para uma era de
inovagao sustentavel e consciente.

A partir da andlise dos resultados obtidos, conclui-se que:

a) atemperatura e o tempo de queima de 850 °C/ 60 min, adotados neste trabalho,
apresentaram-se adequados para a produgédo do grafeno a partir da biomassa

capim annoni;
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b) utilizando o reagente quimico KOH na propor¢édo de 1:4, foi possivel produzir
grafeno de boa qualidade a partir da biomassa CA, alcancando resultados
satisfatorios com baixo custo de producéo;

c) usando as cinco técnicas de caracterizacdo (MEV, Raman, FTIR, DRX e EDS), é
possivel afirmar que o grafeno, obtido através da biomassa capim annoni, € de
boa qualidade e uma forte opgéo para o mercado;

d) a relacdo agua/cimento foi testada e fixada em funcdo da trabalhabilidade da
argamassa, na qual foi possivel moldar com éxito todas os seis tracos de
argamassas estipuladas, com teores variados de grafeno, obtido a partir da
biomassa capim annoni;

e) aargamassa A2 com teor de 0,03% de grafeno, obtido a partir da biomasa capim
annoni, apresentou uma resisténcia media a compressao axial de 27,47 MPa, que
representa um incremento de 10,0% em comparacao a argamassa de referéncia
AO;

f) apos ensaio de tracdo na flexdo, na amostra de argamassa A2 com teor de 0,03%,
verificou-se um pico de resisténcia de 6,10 MPa, representando um incremento
de 25,26%, em comparacdo a argamassa de referéncia A0 (sem adicdo de
grafeno) e, ap0s teste de desejabilidade, o valor obtido para o incremento de

resisténcia apresentou-se como ideal entre os valores estudados.

5.2 Sugestdes para trabalhos futuros

Apbs a realizacdo deste trabalho, seguem as sugestdes para trabalhos
futuros:
a) utilizar outro aditivo para ativacdo de grafeno na biomassa capim annoni;
b) verificar a sintetizacdo em outras temperaturas, sugerindo: 900°C e 950°C;
c) avaliar a resisténcia ao fogo de argamassa com adi¢ao de grafeno obtido atraves
de capim annoni; e
d) avaliar a aderéncia de argamassa com adicdo de grafeno obtido através de capim

annoni.
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