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Streszczenie

Tlenek grafenu [GO] stat sie obiecujgcym nanododatkiem stuzgcym
do poprawy wtasciwosci materiatdbw cementowych. W niniejszym
artykule przygotowano pie¢ receptur zapraw tynkarskich o réznej
zawartosci GO [0%o, 2%o, 4%o, 6%o i 8%0 W stosunku do masy ce-
mentu portlandzkiego] w celu zbadania wptywu GO na wtasciwosci
mechaniczne, trwato$¢ oraz zmiany mikrostruktury. Wyniki wskazu-
ja, ze chociaz GO przyczynia sie jedynie do ograniczonej poprawy
wytrzymatosci na Sciskanie, to znacznie zwieksza przyczepnosé
nawet 0 200% w réznych warunkach dojrzewania. Umiarkowane
ilosci GO [np. 4%o] poprawiajg rowniez retencje wody i odpornosc
na $cieranie, podczas gdy wyzsze udziaty zaktocajg wewnetrzng
mikrostrukture, co prowadzi do pogorszenia wtasciwosci. Dodatek
GO zwieksza udziat poréw o wielkosci < 30 nm i poprawia stabil-
nosc¢ termiczng. Ponadto nastepuje preferencyjne tworzenie sie
uwodnionych krzemianéw wapnia kosztem wodorotlenku wapnia,
co skutkuje gestszg mikrostrukturg. Wyniki te podkreslajg zna-
czenie optymalizacji sktadu w wykorzystaniu potencjatu GO do
poprawy kluczowych wiasciwosci uzytkowych zapraw tynkarskich,
dostarczajgc wskazoéwek do opracowywania wysokowydajnych
zapraw cementowych do zastosowan budowlanych.

Stowa kluczowe: GO, zaprawa tynkarska, materiaty cementowe,
przyczepnos¢, odpornosé na Scieranie

Summary

Graphene Oxide [GO] has emerged as a promising nano-additive
for enhancing the properties of cement-based materials. In this
paper, five plastering mortar formulations with varying GO dosages
[0 %o, 2 %o, 4 %o, 6%0, and 8 %o of the mass of Portland cement]
were prepared to investigate the effects of GO on mechanical
performance, durability, and microstructural evolution. The results
indicate that, although GO contributes only a limited improvement
to compressive strength, it significantly enhances bond strength
by up to 200 % under diverse curing conditions. Moderate GO
dosages [e.g., 4 %o] also improve water retention and abrasion re-
sistance, while higher dosages disrupt the internal microstructure,
leading to reduced performance. GO incorporation increases the
proportion of <30 nm pores and improves thermal stability. Addi-
tionally, a preferential formation of calcium silicate hydrate at the
expense of calcium hydroxide, yielding a denser microstructure.
These findings highlight the importance of dosage optimization in
leveraging GO’s potential to enhance key performance attributes of
plastering mortars, providing insights for the development of high-
-performance cementitious coatings in construction applications.

Keywords: GO, plastering mortar, cement-based materials, bond
strength, abrasion resistance

1. Wprowadzenie

Zaprawa tynkarska jest rodzajem materiatu cementowego, spe-
cjalnie zaprojektowanego do wykonywania powtok powierzch-
niowych na $cianach, sufitach i innych powierzchniach, w celu
uzyskania gtadkiego, trwatego i estetycznego wykonczenia (1).
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1. Introduction

Plastering mortar is a type of cementitious material specifically
designed for the application for surface coating in walls, ceilings,
and other surfaces, to provide a smooth, durable, and aestheti-
cally pleasing finish (1). It is commonly used in the construction



Jest powszechnie stosowana w budowie i renowacji budynkow
do pokrywania nieréwnych powierzchni, wypetniania ubytkow
oraz nadawania jednolitego wygladu (2). Pomimo szerokiego
zastosowania, tradycyjne zaprawy tynkarskie majg ograniczenia
pod wzgledem wytrzymatosci mechanicznej, trwatosci oraz od-
pornosci na pekanie. Duza porowatos¢ i przepuszczalno$¢ tych
zapraw dodatkowo pogarszajg ich trwatos$¢, czynigc je podatnymi
na dziatanie czynnikéw srodowiskowych, takich jak wilgo¢ oraz
cykle zamrazania i rozmrazania (3). Aby sprostac¢ tym wyzwaniom,
badacze analizujg mozliwo$¢ wprowadzania zaawansowanych
materiatdw, takich jak nanomateriaty, w celu poprawy wtasciwosci
zapraw tynkarskich.

Tlenek grafenu [GO], charakteryzuje sie duzg powierzchnig
wiasciwg, wysokim wspoétczynnikiem ksztattu oraz obecnoscig
licznych grup funkcyjnych na swojej powierzchni, co umozliwia
jego skuteczne oddziatywanie z czgstkami cementu. Ta unikalna
kombinacja wtasciwosci moze znaczgco wptywac na wytrzymatosc
mechaniczng i trwatos$¢ zapraw. Yang (4) wykazat, ze kompozyty
cementowe zawierajgce 0,2% masowych GO osiggaty znaczny
wzrost wytrzymatosci na sciskanie po 3 i 7 dniach, odpowiednio
0 35,7% i 42,3% w poréwnaniu z probkami kontrolnymi. Popra-
wa ta byla zwigzana ze zwiekszong zawartosciag Ca(OH), oraz
wyzszym stopniem hydratacji, bez zmiany struktury uwodnionych
krzemianéw wapnia [C—S—H]. Pan (5) zauwazyt, ze dodatek 0,05%
masowych GO znaczgco zwigksza wytrzymatos¢ na Sciskanie
i zginanie zaczynu odpowiednio 0 33% i 59%. Dodatek GO popra-
wia wiasciwosci mechaniczne oraz proces hydratacji kompozytow
cementowych, mimo ze obniza ich urabialnos¢, co wynika z duzej
powierzchni wiasciwej i silnego wigzania z produktami hydrataciji.
Wskazuje to na potencjat GO jako nanowzmocnienia.

Dodatek GO nie tylko zwieksza wytrzymato$¢é mechaniczng, ale
takze poprawia trwatos¢ zapraw tynkarskich. Zeng (6) stwierdzit,
ze zaprawy zawierajgce GO wykazujg zmniejszenie gtebokosci
penetracji wody o 55,5% oraz spadek wzglednego wspotczynnika
przepuszczalnosci o 80,2%. Nanosktadniki GO uszczelniajg mikro-
strukture, przeksztatcajgc zel C—S—H w bardziej uporzgdkowane
struktury. Nanosktadniki o wiekszym wspétczynniku ksztattu byty
bardziej efektywne w redukcji porowatosci i poprawie wodosz-
czelnosci. Li (7) wykazat, ze dodatek GO do zaczynéw cemen-
towych przyspiesza hydratacje, poprawia gesto$¢ mikrostruktury
oraz zwieksza opornos¢ elektryczna, szczegolnie we wczesnych
etapach, jednak wieksze ilosci GO mogg nieznacznie hamowac
hydratacje ze wzgledu na efekt rozciehczenia. Zeng (8) zauwazyt,
ze dodatek 0,03% GO poprawia mrozoodpornos¢ o 18,9% oraz
wytrzymatos¢ na Sciskanie o 41,9% w poréwnaniu z zaprawami
bez dodatkéw. Mechanizm ten zwigzany jest ze zdolnoscig GO do
uszczelniania mikrostruktury, zmniejszania porowatosci i wspot-
czynnika rozmieszczenia poréw, co ogranicza transport wody —
kluczowy czynnik wptywajgcy na mrozoodpornose.

Podsumowujgc, zastosowanie GO w zaprawach tynkarskich
wykazuje duzy potencjat w poprawie zaréwno wytrzymatosci, jak
i trwatosci materiatébw cementowych. Nascimento (9) wykazat,
ze GO moze zwigksza¢ wytrzymatos¢ na Sciskanie osiowe oraz

and renovation of buildings to cover rough surfaces, fill in gaps,
and create a uniform appearance (2). Despite its widespread use,
traditional plastering mortar has limitations in terms of mechanical
strength, durability, and resistance to cracking. The high porosity
and permeability of these mortars also reduce their durability,
making them vulnerable to environmental factors such as mois-
ture and freeze-thaw cycles (3). To address these challenges,
researchers have been exploring the incorporation of advanced
materials, such as nanomaterials, to enhance the performance
of plastering mortars.

Graphene oxide [GO], a derivative of graphene, exhibits a large
specific surface area, high aspect ratio, and abundant functional
groups on its surface, which allow it to interact effectively with
cement particles. This unique combination of properties can
significantly affect the mechanical strength, and durability of
mortars. Yang (4) demonstrated that cement-based composites
containing 0.2 wt% GO exhibited a significant boost in 3-day and
7-day compressive strengths, achieving increases of 35.7 % and
42.3 % respectively, over the control samples. This enhancement
was attributed to the increased Ca(OH), content and improved
hydration degree facilitated by GO, without altering the calcium
silicate hydrate [C—S—H] structure. Pan (5) noted that the intro-
duction of 0.05 wt% GO significantly enhances the compressive
and flexural strengths of paste by 33 % and 59 %, respectively.
The addition of GO enhances the mechanical properties and
hydration of cement composites, despite reducing workability,
due to its high surface area and strong bonding with hydration
products, indicating its potential as a nano-reinforcement.

The addition of GO not only improves the mechanical strength but
also enhances the durability of plastering mortars. Zeng (6) found
that mortars with GO decreased water penetration depths by
55.5 %, and reduced relative permeability coefficients by 80.2 %.
GO nanosheets refined the microstructure, transforming C-S-H
gel into more regular crystals. Larger aspect ratio nanosheets
were more effective in reducing porosity and improving water
impermeability. Li (7) reported that incorporating GO into cement
pastes accelerates hydration, improves microstructure density,
and increases electrical resistivity, especially during the early
stages, but large amounts of GO may slightly hinder hydration
due to its dilution effect. Zeng (8) observed that adding 0.03 % GO
improves frost resistance by 18.9 % and compressive strength
by 41.9 % compared to plain mortars. The mechanism involves
GO’s ability to refine the microstructure, reducing porosity and
spacing factors, which in turn inhibits water transport—a key
factor for frost resistance.

In conclusion, the incorporation of GO into plastering mortars holds
great potential for improving both the strength and durability of ce-
ment-based materials. Nascimento (9) has demonstrated that GO
can enhance the axial compression strength and flexural tensile
strength of plastering mortars. By addressing challenges related
to the compatibility between GO and plastering mortar additives
and optimizing GO concentration, it is possible to significantly
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wytrzymatos$¢ na rozcigganie przy zginaniu zapraw tynkarskich.
Poprzez rozwigzanie problemoéw zwigzanych z kompatybilnoscig
GO z dodatkami do zapraw oraz optymalizacje jego zawartosci,
mozliwe jest znaczace polepszenie wtasciwosci zapraw. W niniej-
szym badaniu opracowano wysokowydajng zaprawe tynkarskag na
bazie GO, uwzgledniajgc kompatybilno$¢ dodatkéw z GO, oraz
przeanalizowano wptyw parametréw GO na wtasciwosci mecha-
niczne zaprawy. Dodatkowo przeprowadzono analize zapraw przy
uzyciu dyfrakcji rentgenowskiej [XRD], skaningowej mikroskopii
elektronowej z analizg sktadu [SEM-EDS], pomiaréw adsorpc;ji/
desorpcji azotu oraz analizy termograwimetrycznej [TG].

2. Materiaty i metody

2.1. Materialy

2.1.1. Cement

Cement portlandzki klasy 42,5R [OPC] zostat wyprodukowany
przez firme Sichuan Esheng Cement Group Co., Ltd. Charaktery-
zuje sie powierzchnig wtasciwg wynoszgcg 366 m?/kg [oznaczong
metodag BET] oraz gestoscig 3,03 g/cm?. Sktad chemiczny cementu
zostat okreslony za pomocg fluorescencji rentgenowskiej [XRF]
i przedstawiony w tablicy 1.

2.1.2. Kruszywo

Jako kruszywo do zaprawy tynkarskiej zastosowano trzy rézne
frakcje piasku kwarcowego [frakcje 20—40 mesh, 40-70 mesh
oraz 70-140 mesh].

2.1.3. Wypetniacz

Jako wypetniacz do zaprawy tynkarskiej zastosowano weglan
wapnia.

2.1.4 Domieszki

Tlenek grafenu [GO] otrzymano poprzez utlenianie krystalicz-
nego proszku grafitu ptatkowego zgodnie z metodg Hummersa
opisang w literaturze (10). Po zakonhczeniu reakcji mieszanine
przefiltrowano i przemyto wodnym roztworem HCI [1:10] w celu
usuniecia jonéw metali. Otrzymany osad wysuszono na powietrzu
i rozcienczono do objetosci 600 ml, uzyskujgc wodng dyspersje
GO [okoto 2 mg/ml], przy czym wielkos¢ czgstek GO miescita sie
w zakresie od kilku do kilkudziesigciu mikrometrow.

Metyloceluloza [MC] oraz domieszka napowietrzajgca [AEA] uzyte
w badaniach zostaty dostarczone przez firme Guangdong Longhu
Science and Technology Co., Ltd. W eksperymencie zastosowano
dwa rodzaje eteréw celulozy [typy 625 i 825]. Lepkos¢ eteru celu-
lozy typu 625 wynosi okoto 130 000 mPa-s,
natomiast dla typu 825 jest wyzsza i iesci
sie w zakresie 130 000-150 000 mPa-

Tablica 1/ Table 1

enhance the performance of plastering mortars. This study pre-
pared a high-performance GO based plastering mortar based on
the compatibility between additives and GO, and investigated the
influence of GO parameters on the mechanical properties of the
mortar. In addition, characteristics of the mortar were analyzed by
X-ray diffraction [XRD], scanning electron microscopy equipped
with energy dispersion spectrum [SEM-EDS], nitrogen adsorption/
desorption measurements, and thermogravimetry [TG].

2. Materials and methods

2.1. Materials

2.1.1. Cement

The 42.5R Ordinary Portland cement [OPC] was produced by
Sichuan Shuangma Cement Group Co., ltd, and has a specific
surface area of 366 m?kg [measured by BET], and a density of
3.03g/cm?®. The chemical compositions of cement were measured
by X-ray fluorescence [XRF] and illustrated in Table 1.

2.1.2. Aggregate

Three different mesh sizes of quartz sands [20-40 mesh, 40-70
mesh, and 70-140 mesh] were used as the aggregates of plaste-
ring mortar.

2.1.3. Filler
Heavy calcium carbonate was used as a filler for plastering mortar.
2.1.4. Admixtures

GO was obtained by oxidizing crystalline flake graphite powder
following a Hummers’ method reported elsewhere (10). After the
mixture was filtered and washed with 1:10 HCI aqueous solution
to remove metal ions. The resulting solid was dried in air and
diluted to 600 ml, making a GO aqueous dispersion [about 2 mg/
ml], and the particle size of GO ranges from several micrometers
to tens of micrometers..

The methylcellulose [MC] and air entraining admixture [AEA] used
in this research were provide by Guangdong Longhu Science and
Technology Co., Ltd. Two types of cellulose ethers [grades 625
and 825] were utilized in the experiment. The viscosity of grade
625 cellulose ether is about 130,000 mPa-s, whereas that of gra-
de 825 cellulose ether is relatively higher, falling in the range of
130,000~150,000 mPa-s. No additional purification was performed
on the cellulose ethers, and they were applied directly as purchased
to simulate practical engineering scenarios. The SEM images of
MC are shown in Fig.1.

SKEAD CHEMICZNY CEMENTU, %

CHEMICAL COMPOSITION OF CEMENT, %

-s. Etery celulozy nie byty dodatkowo

oczyszczane i stosowano je bezposrednio Cao SiO,

ALO, | Fe,0, | MgO K,O Na,O S0, Other

61.51 22.15

w postaci handlowej, aby odzwierciedli¢

6.08 3.12 1.31 0.96 0.20 3.92 0.75
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Aperture Size = 60.00 um
Date: 20 Nov 2025

Signal A = SE2
Mag= 100X

EHT = 3.00kV
WD = 7.3mm

Aperture Size = 60.00 ym
Date: 20 Nov 2025

EHT = 300 kV
WD = 7.1mm

Signal A = SE2
Mag= 100X

Rys. 1. Obrazy SEM metyloceluloz [a] 625, and [b] 825.
Fig. 1. The SEM images of MC [a] 625, and [b] 825.

warunki praktyczne. Obrazy SEM metylocelulozy przedstawiono na
rys. 1.

2.2. Metody

tgcznie zastosowano piec¢ receptur o roznej zawartosci GO [0%o,
2%o, 4%0, 6%o oraz 8%o. w stosunku do masy cementu], oznaczo-
nych odpowiednio jako: prébka referencyjna, GO1, GO2, GO3
oraz GO4. Szczegotowy sktad zaprawy tynkarskiej przedstawiono
w tablicy 2. Sktad mieszanki, wyrazony w procentach masowych,
obejmuje 12% cementu, 80% piasku o uziarnieniu ciggtym [w tym
30% frakcji 2040, 30% frakcji 40—70 oraz 20% frakcji 70—140]
oraz 8% weglanu wapnia.

Wymagang objetos¢ dyspersji GO obliczono na podstawie udziatu
w niej grafenu oraz docelowej masy. Dodawano rézne objetosci
tej dyspersiji, a ilos¢ wody zarobowej odpowiednio korygowano,
uwzgledniajgc wode wprowadzong wraz z dyspersja.

Badania wytrzymatosci przyczepnosci, odpornosci na scieranie,
retencji wody oraz wytrzymatosci na sciskanie przeprowadzono
zgodnie z normg JCJ/T70-2009.

2.2.1. Wytrzymato$c na Sciskanie

Wytrzymatos¢ na Sciskanie wyznaczono za pomocg prasy hy-
draulicznej. Dla kazdej receptury przygotowano trzy serie probek
w postaci beleczek zaprawy o wymiarach 70,7 x 70,7 x 70,7 mm.

2.2.2. Przyczepnos$c¢

Tablica 2 / Table 2
Do badan przyczepnos$ci przygo-
towano po 10 probek o wymia-
rach 40 x 40 x 6 mm, dla kazdej

2.2. Methods

In total, five formulations with different GO [0 %o, 2 %o, 4 %o, 6 %o,
and 8 %o by PC) were used (note as reference, GO1, GO2, GO3,
and GO4, respectively]. The detail of plastering mortar formulation
was given in Tab. 2. The mixture design, expressed as mass per-
centage, consists of 12% cement, 80 % graded sand [comprising
30 % 20-40 sand, 30% 40-70 sand, and 20% 70-140 sand], and
8 % heavy calcium carbonate.

The required volume of GO dispersion was calculated from its
concentration and the target mass. Varying volumes of this GO
solution were added, and the mixing water was correspondingly
adjusted by accounting for the water contributed by the dispersion.

Bond strength, abrasion resistance, water retention and compressi-
ve strength were carried out according to JCJ/T70-2009 (Standard
for test method of performance on building mortar).

2.2.1. Compressive strength

Compressive strength was measured using a hydraulic press.
For each formulation, three groups of mortar prisms sized
70.7x70.7x70.7 mm were prepared.

2.2.2. Bond strength

For the bond strength, 10 specimens of each mix proportion sized
40 mm X 40 mm x 6 mm were moulded on a mortar board using a

SKEAD ZAPRAW TYNKARSKICH, g
COMPOSITION OF PLASTERING MORTAR MIX FORMULATIONS, g

mieszanki. Prébki formowano na Quartz sand mesh Weglz.an woda
plycie betonowej przy uzyciu stalo- NO. PC wapnia MC | AEA | GO water
S 20-40 | 40-70 | 70-140 |  Caicium
wej formy i rozformowywano po 24
godzinach. Ponizej przedstawiono | Reference carbonate 0
warunki dojrzewania prébek. GO1 2 %o
Piel . ) . GO2 120 300 300 200 80 0.3 [0.025| 4 %o 170
- Pie e,.gnaclzja w err1p<-.?ra %Jrze GO3 B %
pokojowej [RT]: prébki dojrze-
GO4 8 %o
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waty w temperaturze 23 + 2°C oraz przy wilgotnosci wzglednej
50 + 5% przez 12 dni.

— Pielegnacja mokra [HC]: prébki najpierw dojrzewaty przez 6
dni w warunkach standardowych, a nastepnie przez kolejne 6
dni w wodzie (23 * 2°C).

— Pielegnacja w podwyzszonej temperaturze [HT]: probki naj-
pierw dojrzewaty przez 6 dni w warunkach standardowych,
a nastepnie przez kolejne 6 dni w temperaturze 70 + 2°C.

— Cykle zamrazania i rozmrazania [FT]: probki najpierw doj-
rzewaty przez 6 dni w warunkach standardowych, nastepnie
przez 1 dzien w wodzie [23 + 2°C], po czym poddano je 10
cyklom zamrazania i rozmrazania w zakresie temperatur od
+23° do -15°C.

Nastepnie do probek przyklejono stalowe gtowice za pomoca zywi-
cy epoksydowej. Po utwardzeniu prébki dojrzewaty w okreslonych
warunkach do wieku 14 dni. Przyczepnos¢ miedzy zaprawg tyn-
karskg a podtozem mierzono przy uzyciu elektronicznej maszyny
wytrzymatosciowej do rozciggania.

2.2.3. Odpornos$c¢ na Scieranie

W celu okreslenia odpornosci na $cieranie wykonano po dwie
prébki dla kazdego sktadu, formujac je w formie [0 Srednicy we-
wnetrznej 105 mm i wysokosci 5 mm] bez wibrowania. Badanie
przeprowadzono z uzyciem aparatu do $cierania. Przed i po
szlifowaniu zarejestrowano masy probek. Ubytek masy wskutek
Scierania obliczono wedtug rownania [1]:

F=(G, - Gy) Gy 1]

gdzie:

F — ubytek masy wskutek Scierania, %,

G, — poczatkowa masa prébki przed Scieraniem, g,
G, — masa prébki po Scieraniu, g.

Odpornos$¢ na scieranie okreslono jako sredni ubytek masy
z dwéch prébek.

2.2.4. Skurcz

Przygotowang zaprawe formowano w metalowej formie [25 mm
x 25 mm x 280 mm] z wbudowanymi miedzianymi trzpieniami
pomiarowymi [20 mm]. Prébki wyjmowano z formy po 24 godzi-
nach dojrzewania, po czym natychmiast mierzono ich dtugos¢
poczatkowg [L,], a nastepnie ponownie po 27 dniach dojrzewania
[L]. Skurcz obliczano wedtug réwnania [2]:

£ = (L - Lo)/ (280-20) 2]

Dla kazdego sktadu wykonano trzy prébki, a wartos¢ skurczu
okreslono jako $rednig z trzech pomiarow.

2.2.5. Retencja wody

Metoda bibuty filtracyjnej stuzy do oceny retencji wody w zaprawie
poprzez pomiar ilosci wody wchtonietej przez bibute po kontak-
cie z zaprawg. Procedura polega na wypetnieniu pierscieniowej
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steel mould, and demoulded after 24h. Below conditions of curing
are presented.

— Room temperature curing [RT]: the specimens were cured at
23+2°C, and the relative humidity was 50 + 5 % for 12d.

— Wet curing [HC]: the specimens were cured at the standard
condition for 6 days first, and then in water [23+2 °C] for ano-
ther 6 days.

— High temperature curing [HT]: the specimens were cured at
the standard condition for 6 days first, and then at temperature
[70+2°C] for another 6 days.

— Freeze-thaw cycle [FT]: the specimens were cured at the stan-
dard condition for 6 days first, and then in water [23+2°C] for 1
days. The specimens were experienced 10 freezing cycles with
the range of temperature change between + 23°C and -15°C.

Then, the steel drawing heads were bonded to the specimens
using epoxy resin. After hardening, the specimens were cured in
certain curing conditions to the age of 14 days. The bond strength
between the plastering mortar and mortar board was measured
using an electronic tensile testing machine.

2.2.3. Abrasion resistance

For the abrasion resistance, two samples were molded using a
mold (with an inner diameter of 105 mm and a height of 5 mm)
without vibrating for each mix proportion. The test of abrasion
resistance was carried out using an abrasion instrument. The
weights of the samples were recorded before and after grinding.
The abrasion loss was calculated using Equation [1].

F=(G,-Gi) G, (1]

where:
F is the abrasion loss, %,
G, is the initial weight of the sample before abrading, g,

G, is the weight of the sample after abrading, g.

The abrasion resistance was described by the average abrasion
loss of two samples.

2.2.4. Shrinkage rate

The prepared mortar was poured into a metal mould [25 mm
x 25 mm x 280 mm] with copper probes [20 mm] embedded. The
sample was de-moulded after 24h curing, and the initial length [L]
was immediately measured, and measured again after 27 days
curing [L]. The shrinkage rate was calculated using Equation [2].

£ = (L - L,)/ (280-20) 2]

For each formulation, three parallel samples were fabricated, with
the shrinkage rate calculated as the average value of the three
specimens.

2.2.5. Water retention

The filter paper method evaluates the water retention of mortar
by measuring the water absorbed by filter paper after contact with



formy zaprawa, przykryciu jej bibutg filtracyjng i metalowa siatka,
obcigzeniu ciezarkiem o masie 2 kg przez 2 minuty, a nastepnie
zwazeniu bibuly przed i po absorpciji.

Dla kazdego sktadu przygotowano trzy prébki, a retencje wody
okreslono jako $rednig z trzech pomiarow.

2.3. Charakterystyka

Skiad fazowy prébek analizowano z uzyciem dyfraktometru rentge-
nowskiego [XRD, Bruker D8 Advance] z promieniowaniem Cu-Ka.
Szybko$¢ skanowania ustawiono na 8°/min, a zakres 26 wynosit
od 10° do 60°. Catkowitg porowatos$¢ oraz rozktad wielkosci porow
okreslono metoda fizysorpcji azotu w temperaturze 120°C przy
uzyciu systemu porozymetrycznego Micromeritics ASAP 2460.

Analize morfologiczng otrzymanych prébek przeprowadzono za
pomocg skaningowej mikroskopii elektronowej [SEM, JIB 4700F]
oraz transmisyjnej mikroskopii elektronowej [TEM, Libra 200, Carl
Zeiss]. Widma w podczerwieni z transformacjg Fouriera [FT-IR]
uzyskano za pomocg spektrometru Nicolet 5700.

Analize termograwimetryczng [TG] przeprowadzono zgodnie
z normg ASTM E794 z uzyciem aparatury [TA Instruments]. Ba-
dania wykonywano w powlekanym tyglu aluminiowym w atmos-
ferze azotu o przeptywie 50 mL/min, przy szybkosci nagrzewania
10°C/min w zakresie temperatur od temperatury otoczenia do
1000°C.

3. Wyniki i dyskusja

3.1. Charakterystyka tlenku grafenu

Na rys. 1a szerokie pasmo absorpcyjne przy 3412 cm™ przypisuje
sie drganiom rozciggajgcym O—H grup hydroksylowych, co wska-
zuje zaréwno na obecnos¢ fenolowych, jak i karboksylowych grup
hydroksylowych na powierzchni GO (11). Pasmo przy 1732 cm
odpowiada drganiom rozciggajgcym C=0 w grupach karboksy-
lowych [COOH], co potwierdza skuteczne wprowadzenie grup
karboksylowych podczas procesu utleniania (12). Dodatkowo
pasmo przy 1622 cm™ zwigzane jest z drganiami zginajgcymi
zaadsorbowanych czgsteczek wody [H,O] na powierzchni GO,
co wskazuje na obecnos$¢ obszaréw hydrofilowych. Pasmo przy
1276 cm™ odpowiada drganiom rozciggajgcym C-O-C, typowym
dla wigzan eterowych w strukturze GO (13). Pasma w zakresie
1150-1100 cm™" przypisuje sie drganiom rozciggajgcym C-OH, co
dodatkowo potwierdza obecnos$¢ grup alkoksylowych (14).

Na rys. 1b zanik charakterystycznego piku przy 20 = 26°, odpowia-
dajgcego odlegtosci miedzyptaszczyznowej 0,33 nm i zwigzanego
z ptaszczyzna [002] grafitu (15), wskazuje na catkowite utlenienie
grafitu. Zamiast tego pojawia sie nowy refleks przy 20 = 10°, odpo-
wiadajgcy ptaszczyznie [001] o odlegtosci miedzyptaszczyznowe;j
0,80 nm (16). Tak znaczace przesuniecie w obrazie dyfrakcyjnym
Swiadczy o interkalacji atomoéw tlenu oraz zwigekszeniu odlegtosci
miedzywarstwowej, co jest charakterystyczne dla skutecznej
konwersiji grafitu do GO.

the mortar. The procedure involves filling a ring mould with mortar,
covering it with filter paper and a metal mesh, pressing with a
2 kg mass for 2 minutes, and then weighing the filter paper before
and after absorption. Three replicate samples were prepared per
formulation, and the water retention was determined as the mean
of the three measurements.

2.3. Characterization

The mineral composition of the samples was analyzed using an
X-ray diffractometer [XRD, Bruker D8 Advance] with Cu-Ka radia-
tion. The scanning rate was set to 8 °/min, and the 26 range was
from 10 ° to 60 °. The total porosity and pore size distribution were
determined by nitrogen physisorption at 120 °C using a Micromerit-
ics ASAP 2460 porosimetry system. Morphological analysis of the
as-prepared samples was performed using scanning electron mi-
croscopy [SEM, JIB 4700F] and transmission electron microscopy
[TEM, Libra 200, Carl Zeiss]. Fourier-transform infrared [FT-IR]
spectra were obtained using a Nicolet 5700 spectrometer. Ther-
mogravimetric [TG] analysis was performed in according to ASTM
E794 with a TA Instruments device. The tests were conducted in
a coated aluminium crucible under a nitrogen purge at a flow rate
of 50 mL/min, with a heating rate of 10 °C /min over a temperature
range from ambient to 1000 °C.

3. Results and discussion

3.1. Characterization of GO

In Fig. 1a, the broad absorption band at 3412 cm™! is attributed
to the O-H stretching vibrations of hydroxyl groups, which are
indicative of both phenolic and carboxyl hydroxyl groups on the
GO surface (11). The peak at 1732 cm! corresponds to the C=0
stretching vibrations in carboxyl group [COOH], confirming the
successful introduction of carboxyl functional groups during the
oxidation process (12). Additionally, the peak at 1622 cm! is as-
sociated with the bending vibrations of adsorbed water molecules
[H,0] on the GO surface, suggesting the presence of hydrophilic
domains. The peak at 1276 cm is indicative of the C-O-C stret-
ching vibrations, commonly found in ether linkages within the GO
structure (13). Peaks in the range of 1150 to 1100 cm! are attributed
to the C-OH stretching vibrations, further confirming the presence
of alkoxy groups (14).

In Fig. 1b, the disappearance of the characteristic peak at 20 =
26 °, which corresponds to a d-spacing of 0.33 nm and is associ-
ated with the (002) plane of graphite (15), indicates the complete
oxidation of graphite. Instead, a new peak at 20 = 10 ° emerges,
corresponding to the [001] plane with a d-spacing of 0.80 nm
(16). This significant shift in the diffraction pattern suggests the
intercalation of oxygen atoms and the expansion of the interlayer
spacing, which are hallmarks of the successful conversion of
graphite to GO.

In Fig. 1c, the UV-Vis absorption spectrum of the GO solution
shows a strong absorption band at 233 nm, which is indicative
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Rys. 1. [a] Widmo FT-IR oraz [b] dyfraktogram XRD liofilizowanego GO, [c] widmo UV-Vis oraz [d] obraz TEM wodnej dyspersji GO.

Fig. 1. [a] FT-IR spectrum, and [b] XRD pattern of freeze-dried GO, [c] UV-Vis spectrum, and [d] TEM image of GO aqueous dispersion.

Na rys. 1c widmo absorpcyjne UV-Vis roztworu GO wykazuje
silne maksimum przy 233 nm, ktére odpowiada przejsciu elektro-
nowemu T—T1* w wigzaniach C=C (17). Potwierdza to obecnos$¢
struktur aromatycznych w GO. Dodatkowo obserwuje sig¢ ramie
przy 301 nm, odpowiadajgce przejsciu n—1m* w wigzaniach C=0,
co potwierdza wprowadzenie grup karbonylowych do struktury
GO (17). Te przejscia elektronowe sg zgodne z obecnoscig grup
funkcyjnych zawierajgcych tlen oraz zaburzeniem sprzezonego
uktadu ™ w GO, co istotnie wptywa na jego wtasciwosci optyczne
i elektronowe.

Na rys. 1d obraz przedstawia charakterystyczng pofatdowang
i pomarszczong mikrostrukture nanowarstw GO, o rozmiarach
czastek rzedu dziesigtek mikrometréw. Morfologia ta jest bezpo-
Srednim rezultatem proceséw utleniania i eksfoliacji, co potwierdza
skuteczng synteze GO (18). Obecnosc tych charakterystycznych
pofatdowan zwieksza powierzchnie wtasciwg oraz reaktywnos$é
GO, czynigc go odpowiednim do zastosowan m.in. w materiatach
kompozytowych oraz urzgdzeniach do magazynowania energii.

Kompleksowa charakterystyka GO z wykorzystaniem FT-IR, XRD,
spektroskopii UV-Vis oraz technik mikroskopowych potwierdza
jego skuteczng synteze i funkcjonalizacje.

3.2. Wptyw domieszek chemicznych na wfasciwosci
mechaniczne uktadu GO-cement.

Dodatkami stosowanymi w zaprawie tynkarskiej sg wytgcznie MC
oraz AEA. W zwigzku z tym kompatybilno$¢ pomiedzy MC a GO
ma istotny wptyw na wiasciwosci mechaniczne zaprawy tynkar-
skiej. Jak pokazano na rys. 2 wytrzymato$c¢ na Sciskanie zaprawy
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of the T-11* electronic transition of the C=C bonds(17). This band
confirms the presence of aromatic structures in GO. Additionally,
a shoulder peak at 301 nm corresponds to the n-1* transition of
the C=0 bonds, further confirming the introduction of carbonyl
groups into the GO structure (17). These electronic transitions are
consistent with the incorporation of oxygen functional groups and
the disruption of the conjugated 1-system in GO, which significantly
alters its optical and electronic properties.

In Fig. 1d, the image shows the characteristic wrinkled and rippled
nanosheet structure of GO, with a particle size in the tens of mi-
crometres. This morphology is a direct result of the oxidation and
exfoliation processes, indicative of the successful synthesis of GO
(18). The presence of these characteristic wrinkles and ripples is
crucial for the enhanced surface area and reactivity of GO, making
it suitable for various applications, including composite materials
and energy storage devices.

The comprehensive characterization of GO using FT-IR, XRD,
UV-Vis spectroscopy, and microscopic imaging confirms the suc-
cessful synthesis and functionalization of GO.

3.2. Effects of chemical admixtures on mechanical
properties of GO-cement system

The additives for the plastering mortar in this study are only MC
and AEA. Then the compatibility between MC and GO significantly
influences the mechanical properties of plastering mortar. In Fig.
2, the compressive strength of plastering mortar is notably affec-
ted by the type of MC used in conjunction with GO. The results
indicate that MC825 with slightly higher viscosity exhibits superior



tynkarskiej jest wyraznie zalezna od rodzaju MC stosowanego
w potgczeniu z GO. Wyniki wskazujg, ze MC825 o nieco wyzszej
lepkosci wykazuje lepszg kompatybilnos¢ z GO w poréwnaniu
z MC625, co prowadzi do zwigkszenia wytrzymatosci na Sciskanie.
W zwigzku z tym MC825 wybrano jako metyloceluloze do zaprawy
tynkarskiej w dalszych badaniach.

3.3. Wplyw GO na wilasciwosci mechaniczne zaprawy
tynkarskiej

Jak przedstawiono narys. 3, w przeciwienstwie do wczesniejszych
badan, dodatek GO ma nieznaczny wptyw na wytrzymatos¢ na
Sciskanie zaprawy tynkarskiej. W tym przypadku wprowadzenie
GO powoduje zmiany wytrzymatosci na Sciskanie mniejsze niz
10% w poréwnaniu z probkg referencyjng, co wskazuje, ze GO nie
wywiera istotnego wptywu na witasciwosci mechaniczne zaprawy
tynkarskie;.

Jak przedstawiono na rys. 4, wprowadzenie GO do zaprawy
tynkarskiej znaczgco zwieksza wytrzymatos¢ na przyczepnosc.
W warunkach RT wytrzymato$¢ na przyczepnos¢ wzrosta odpo-
wiednio 0 19%, 194% i 89% dla GO1, GO2 oraz GO3. Wzrost ten
przypisuje sie tworzeniu silnej, tréjwymiarowej sieci migdzyfazowej
pomiedzy GO a matrycg spoiwa, ktdra skutecznie przeciwstawia
sie obcigzeniom mechanicznym (19).

W warunkach HT przyrosty przyczepnosci byly nieco nizsze —
odpowiednio 10%, 30% i 45% dla GO1, GO2 oraz GO3 — co
sugeruje, ze cho¢ GO nadal wykazuje korzystny wpltyw, podwyz-
szona temperatura moze czesciowo ograniczac jego efektywnosé,
prawdopodobnie poprzez zmiany kinetyki hydrataciji.

W warunkach HC odnotowano wyrazne zwigkszenie wytrzymatosci
na odrywanie — 0 115%, 135% i 139% odpowiednio dla GO1, GO2
oraz GO3. Wyniki te podkreslajg zdolnos¢ GO do ograniczania
penetracji wody, a tym samym poprawy trwatosci w srodowiskach
o wysokiej wilgotnosci.

W warunkach FT, ktére stanowig jedne z najbardziej wymagajgcych
ze wzgledu na cykliczne zmiany temperatury, prébki GO1, GO2
oraz GO3 wykazaty najwieksze przyrosty przyczepnosci — odpo-
wiednio 190%, 211% i 218%. Wyniki te wskazujg na wyjgtkowg
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Rys. 3. Wptyw GO na wytrzymato$¢ na Sciskanie zaprawy tynkarskie;.

Fig. 3. Influence of GO on the compressive of the plastering mortar.

compatibility with GO compared to MC625, leading to enhanced
compressive strength. Therefore, MC825 was chosen as the
methy! cellulose for plastering mortar for the following research
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Rys. 2. Wptyw MC na wytrzymato$¢ na Sciskanie zaprawy tynkarskie;.

Fig. 2. Influence of MC on compressive strength of plastering mortar.

3.3. Effects of GO on mechanical properties of
plastering mortar

As shown in Fig. 3, contrary to previous studies, the incorporation
of GO has an insignificant impact on the compressive strength of
plastering mortar. In this case, the addition of GO leads to less
than a 10 % variation in compressive strength compared to the
reference, indicating that GO does not substantially influence the
mechanical properties of plastering mortar.

As shown in Fig. 4, incorporating GO into plastering mortar signi-
ficantly enhances bonding strength. Under RT condition, bonding
strength increased by 19 %, 194 %, and 89 % for GO1, GO2, and
GO3, respectively. These improvements are attributed to the robust
three-dimensional interfacial network formed between GO and the
binder matrix, which effectively resists mechanical loading (19).

Under HT condition, the bonding strength gains were somewhat
lower—10 %, 30 %, and 45 % for GO1, GO2, and GO3, respec-
tively — suggesting that while GO remains beneficial, elevated
temperatures may partially diminish its efficacy, potentially through
changes in curing kinetics.

~
3%}
=

" IReference BB
Vol
602

7 | Reference
4 W)6o1

Y602
B 603

N

=
e
w

=
w

Compressive strength (MPa)
7z
e
T
7 -

e

SN

7

Bond strength/MPa

=3

N g
- N
BN g&:ﬁ 107
NE TN ; A
2 LI 05
NN ,
(LA T T A 1A
37 W56 8 HT  HC
Age (day) Curing method

Rys. 4. Wptyw réznych zawartosci GO na przyczepnos$¢ zaprawy tyn-
karskiej.

Fig. 4. Influence of different GO dosage on bonding strength of plastering
mortar.
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zdolnos¢ GO do ograniczania mikropeknie¢ i degradacji materiatu
typowej dla cykli zamrazania i rozmrazania.

Badania wykazaly, ze GO moze znaczgco poprawia¢ przyczep-
no$¢ miedzy materiatami cementowymi a podtozem (20). Oprécz
roli zarodkow krystalizacji, ktdre optymalizujg rozmieszczenie
produktow hydratacji i zwiekszajg szczelno$¢ zaczynu w strefie
kontaktowej (21), GO moze réwniez indukowa¢ powstawanie
krysztatébw wielosciennych w porach i mikropeknieciach kompo-
zytdw cementowych. Krysztaty te skutecznie wypetniajg defekty
miedzyfazowe, wzmacniajg mechaniczne zakotwienie miedzy
matrycg cementowg a podtozem, a tym samym dodatkowo po-
prawiajg przyczepnos¢ (22).

Podsumowuijgc, GO wykazuje wysokg skutecznosé w zwiekszaniu
przyczepnosci zaprawy tynkarskiej w réznych warunkach dojrze-
wania. Duza powierzchnia wiasciwa oraz aktywne grupy funkcyjne
GO sprzyjajg uszczelnieniu mikrostruktury, ograniczeniu porowa-
tosci oraz poprawie wigzania miedzyfazowego. W warunkach cykli
zamrazania i rozmrazania GO skutecznie ogranicza powstawanie
mikropeknie¢ i degradacje materiatu, natomiast w srodowiskach
0 wysokiej wilgotnosci jego struktura sieciowa ogranicza penetracje
wody, pozwalajgc zachowac¢ witasciwosci mechaniczne. Nawet
w standardowych i podwyzszonych temperaturach dojrzewania
GO zapewnia poprawe wiasciwosci, co potwierdza jego wszech-
stronnos¢ (23).

Na rys. 5a przedstawiono, ze GO moze znaczgco poprawi¢ zdol-
nosc¢ retencji wody zaprawy tynkarskiej, przy czym najlepsze wyniki
uzyskano dla prébek GO2. Poprawa ta wynika prawdopodobnie
z tworzenia efektywnej sieci miedzyfazowej, ktéra zwieksza zdol-
nosc¢ zatrzymywania wilgoci w zaprawie, ograniczajgc utrate wody
podczas procesu dojrzewania. Jednak przekroczenie optymalne;j
ilosci GO prowadzi do spadku retencji wody, co moze by¢ zwigzane
z nadmiernym zageszczeniem mikrostruktury, zaburzajgcym jej
wewnetrzny uktad. Wynik ten jest zgodny z wczes$niejszymi ba-
daniami wskazujgcymi, ze odpowiednio wysoka zawarto$¢ wilgoci
w zaprawach sprzyja tworzeniu kanatéw umozliwiajgcych transport
wody do podtoza, co poprawia przyczepnosc (24).

Na rys. 5b pokazano, ze GO wyraznie poprawia odpornos¢ na
Scieranie, jednak zwigkszanie jego iloSci
powyzej wartosci optymalnej nie prowadzi
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Under HC condition, the bonding strength gains pronounced im-
provements, with increases of 115 %, 135 %, and 139 % for GO1,
GO2, and GOB3, respectively. This underscores GO’s capacity to
mitigate water ingress and thus enhance durability in high-humidity
environments.

Under FT condition, which imposes one of the most severe stres-
sors due to repeated thermal fluctuations, GO1, GO2, and GO3
exhibited the highest bonding strength gains — 190 %, 211 %,
and 218 %, respectively. These results highlight GO’s exceptional
potential to reduce microcracking and degradation typically asso-
ciated with freeze-thaw cycles.

Studies have shown that GO can significantly enhance the bon-
ding strength between cementitious materials and substrates (20).
Beyond serving as a nucleation site to optimize the arrangement
of hydration products and improve the compactness of the paste
at the bonded interface (21), GO can also induce the formation of
polyhedral crystals within the pores and microcracks of cementi-
tious composites. These crystals effectively fill interfacial defects,
reinforce the mechanical interlocking between the cement matrix
and substrate, and thereby further strengthen the overall bonding
performance (22).

In summary, GO has proven highly effective in enhancing the
bonding strength of plastering mortar under diverse curing condi-
tions. Its large specific surface area and active functional groups
facilitate the refinement of the microstructure, reduce porosity,
and improve interfacial bonding. Under freeze-thaw cycling, GO
significantly mitigates microcracking and material degradation,
while in high-humidity environments, its cohesive network restricts
water ingress to sustain mechanical strength. Even under standard
and elevated-temperature curing regimes, GO consistently offers
performance gains, highlighting its versatility (23).

In Fig. 5a, GO can significantly improve the water retention capacity
of plastering mortar, with the optimal performance observed in GO2
samples. This enhancement is likely due to the formation of an
effective interfacial network that improves moisture retention within
the mortar, thereby reducing water loss during the curing process.
However, exceeding the optimal dosage of GO leads to a decline
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do istotnej dalszej poprawy tej wtasciwosci.
Wskazuje to na istnienie pewnego progu,

%3
=)
1

powyzej ktorego dodatkowa ilos¢ GO nie
przynosi juz korzysci. Oznacza to, ze cho¢
GO moze poprawia¢ wtasciwosci mecha-
niczne zaprawy, jego optymalna zawartos¢
musi by¢ starannie dobrana, aby uzyskac¢
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Na rys. 6 pokazano, ze skurcz zapra-
wy tynkarskiej ulega istotnym zmianom
w ciggu pierwszych 12 dni, po czym ma-
leje i stabilizuje sie. GO moze ograniczac
skurcz zaprawy poprzez tworzenie bardziej

zaprawy tynkarskiej.
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Rys. 5. Wptyw réznych zawartosci GO na [a] retencje wody oraz [b] ubytek masy wskutek Scierania

Fig. 5. Influence of different GO dosage on [a] water retention and [b] abrasion loss of plastering mortar.



stabilnej mikrostruktury wewnetrznej, co zmniejsza powstawanie
mikropeknie¢ podczas procesu wysychania.

Jednak ogolny wptyw GO na skurcz jest stosunkowo niewielki
i wydaje sie mniej zalezny od jego ilosci w poréwnaniu z innymi
wiasciwosciami. Parowanie wody kapilarnej powoduje skurcz,
natomiast wolniejsze tempo odparowywania ogranicza kinetyke
skurczu (25) — co przypisuje sie zdolnosci GO do poprawy retencji
wody w zaprawie.

Wyniki te sg zgodne z wczesniejszymi badaniami, ktére wskazuja,
ze cho¢ GO moze poprawia¢ ogdlne wtasciwosci zaprawy, jego
wptyw na skurcz pozostaje stosunkowo niewielki. Podkresla to
koniecznos¢ kompleksowego podejscia — optymalizacji zaréwno
zawartosci GO (26), jak i innych parametréw materiatowych —
w celu uzyskania najlepszych rezultatéw.

3.4. Wptyw GO na skiad fazowy i mikrostrukture
zaprawy tynkarskiej

Na rys. 7 dyfraktogramy XRD zaczynu cementowego wykazujg
gtdwnie refleksy odpowiadajgce weglanowi wapnia [kalcyt] oraz
wodorotlenkowi wapnia [portlandyt]. Wprowadzenie GO nie powo-
duje zasadniczych zmian w skfadzie produktow hydrataciji, jednak
zauwazalny jest wyrazny spadek intensywnosci refleksu Ca(OH),
przy zawartosci GO ponizej 6%. Sugeruje to, ze GO moze wptywac
na udziat oraz rozmieszczenie Ca(OH), w matrycy.

Zmiany te wynikajg prawdopodobnie z obecnosci specyficznych
grup funkcyjnych oraz warstwowej struktury GO, ktére sprzyjaja
tworzeniu zelu C-S-H — uznawanego za gtéwny sktadnik od-
powiadajgcy za wytrzymatosé i sztywnos¢ — kosztem Ca(OH),.
W konsekwencji przesunigcie rownowagi w kierunku tworzenia
C-S-H prowadzi do poprawy ogolnych witasciwosci zaczynu ce-
mentowego.

Ponadto GO moze wptywac na procesy zarodkowania i wzrostu
produktéow hydratacji, co skutkuje powstaniem bardziej zwartej
i gestej mikrostruktury (27).

Jak przedstawiono na rys. 8a, wyraznie widoczne sg dobrze wy-
ksztatcone, ptytkowe krysztaty portlandytu [Ca(OH),], natomiast
w probkach zawierajgcych nizsze ilosci GO takie krysztaty nie
wystepujg [rys. 8b—8d]. Ta zmiana morfologii jest zgodna z wy-
nikami XRD, ktére wskazujg na spadek intensywnosci refleksu
portlandytu przy zawartosci GO ponizej 6%. Krysztaty Ca(OH),
ograniczajg wzrost produktow hydratacji w zaprawie, zwiekszajg
ich zwartos¢, a w konsekwencji poprawiajg odpornos¢ na scieranie
zapraw tynkarskich (28).

Z kolei przy wyzszej zawartosci GO [rys. 8e] ponownie pojawiajg
sie ptytkowe krysztaty CH. Wyniki te wskazujg na wyrazng za-
leznos¢ postepu reakcji od ilosci dodatku: nizsze zawartosci GO
sprzyjajg tworzeniu zelu C-S-H kosztem CH, natomiast wyzsze
zawartosci ograniczajg ten korzystny efekt (9).

Jak przedstawiono narys. 9, analiza EDS wykazata istotny wzrost
zawartosci wegla w prébce GO2 w poréwnaniu z probka referen-
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Rys. 6. Wptyw réznych zawartosci GO na skurcz zaprawy tynkarskie;.

Fig. 6. Influence of different GO dosage on shrinkage of plastering mortar.

in water retention, possibly because an overly dense network di-
srupts the internal structure of the mortar. This finding aligns with
previous studies showing that higher adequate moisture content
in mortars promotes the formation of channels that facilitate water
flow to the substrate, enhancing bond strength (24).

In Fig. 5b, GO can notably improves wear resistance, but increasing
the GO dosage beyond the optimal level does not significantly en-
hance wear resistance, indicating that there is a threshold beyond
which additional GO provides no further benefits. This suggests
that while GO can enhance the mortar’s mechanical properties,
the optimal dosage must be carefully determined to achieve the
best performance.

In Fig. 6, the shrinkage of the plastering mortar undergoes signifi-
cant changes within the first 12 days, after which it decreases and
stabilizes. GO can mitigate the shrinkage of plastering mortar by
forming a more stable internal structure, which reduces microcrack
formation during the drying process. However, the overall impact of
GO on shrinkage is relatively modest and appears less sensitive to
dosage compared to other properties. Capillaries water evaporation
induces shrinkage, slower evaporation rates reduced shrinkage
kinetics (25) this is attributed to GO’s ability to enhance the water
retention capacity of the mortar.

These findings align with existing research indicating that while GO
can enhance overall mortar performance, its influence on shrin-
kage remains comparatively minor and underscores the need for
a holistic approach — optimizing both GO dosage (26) and other
material parameters — to achieve the best results.

3.4. Influence of GOs on the phase composition and
microstructure of plastering mortar

In Fig. 7, XRD patterns for cement paste primarily feature peaks
of calcium carbonate [calcite] and calcium hydroxide [portlandite].
Introducing GO does not fundamentally change the hydration
product profile, but a distinct decrease in [Ca(OH),] peak intensity
emerges when the GO dosage below 6 %. This suggests that
GO could influence the development and spatial distribution of
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Fig. 7. XRD pattern of the as-prepared samples after 28-day curing; Graph
notations: L= Calcite; H= Porltandite

cyjna. Wzrost ten jest zgodny z oczekiwang charakterystyka GO,
ktory charakteryzuje sie wysokg zawartoscig wegla oraz zdolnoscig
do rownomiernej dyspersji w materiatach cementowych.

Modyfikacja ta moze prowadzi¢ do poprawy witasciwosci mecha-
nicznych oraz trwatosci, poniewaz GO wykazuje bardzo dobre
wiadciwosci mechaniczne i zdolnos¢ do zwiekszania wytrzymatosci
oraz odpornosci na pekanie kompozytéw cementowych.

Jak przedstawiono na rys. 10a, wprowadzenie GO znaczgco
zwieksza objeto$¢ poréw o rozmiarach mniejszych niz 30 nm
w kompozytach cementowych, w poréwnaniu z probka referen-
cyjna,. Zjawisko to mozna przypisac specyficznym wtasciwosciom
GO, ktore umozliwiajg jego oddziatywanie z produktami hydratac;ji
cementu oraz modyfikacje mikrostruktury zaczynu cementowego.
W szczegdlnosci czastki GO — dzieki duzej powierzchni wiasciwej

S

Ca(OH), during hydration. Such changes are likely due to GO’s
unique functional groups and layered structure, which promote the
generation of C-S-H gel-recognized for its superior contribution to
strength and stiffness — at the expense of Ca(OH),. Consequently,
the shift toward C-S-H formation enhances the cement paste’s
overall performance. Additionally, GO may affect the nucleation
and growth processes of hydration products, resulting in a more
compact and dense microstructure (27).

As shown in Fig. 8a, well-defined, flake-like Ca(OH), crystals are
prominent, whereas in samples containing lower GO dosages,
these flake-like structures are not observed [Fig.8b-8d]. This
morphological shift is consistent with the result of XRD showing
a decrease in Ca(OH), peak intensity at GO dosages below 6 %.
The Ca(OH), crystals orientation improvement effect limited the
growth of Ca(OH), hydration product of mortar, enhanced the
compactness of mortar, and ultimately, improved the abrasion
resistance of plastering mortars (28).

In contrast, at a higher GO dosage [Fig. 8¢], flake-like CH crystals
re-emerged. These findings underscore a clear dosage-related
trend: lower GO dosages favour increased C-S-H formation at
the expense of CH, while higher dosages reduce this beneficial
effect (9).

As shown in Fig. 9, EDS pattern revealed a significant increase
in carbon content in the GO2 sample compared to the reference.
This increase in carbon content is consistent with the expected
behaviour of GO, which is known for its high carbon content and
ability to be dispersed within cementitious materials. This modifica-
tion can lead to improved mechanical properties and durability, as
GO is known for its excellent mechanical properties and ability to
enhance the strength and toughness of cement-based composites.

As shown in Fig. 10a, compared with the reference, the incorpo-
ration of GO substantially increases the volume of pores smaller

Rys. 8. Obrazy SEM zapraw tynkarskich po 28 dniach dojrzewania [a] prébka referencyjna, [b] GO1, [c] GO2, [d] GO3, [e] GO4.
Fig. 8. SEM images of plastering mortars after 28-day curing; [a] reference, [b] GO1, [c] GO2, [d] GO3,[e] GO4.
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Rys. 9. Analiza EDS [a] probki referencyjnej oraz [b] GO2 po 28 dniach dojrzewania.

Fig. 9. EDS pattern of the [a] the reference and [b] GO2 after 28-day curing.
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Rys. 10. [a] Rozktad wielkosci poréw oraz [b] krzywe TG prébek po 28 dniach dojrzewania.

Fig. 10. [a] Pore size distribution, and [b] TG pattern of the as-prepared samples after 28-day curing.

oraz obecnosci licznych grup funkcyjnych — petnig role miejsc
zarodkowania dla zelu C-S-H, co prowadzi do powstania bardziej
rozdrobnionej i zageszczonej struktury porow. Struktura ta charak-
teryzuje sie wiekszg liczbg drobnych poréw [<30 nm], co sprzyja
poprawie wtasciwo$ci mechanicznych oraz trwatosci materiatow
cementowych.

Jak przedstawiono na rys. 10b, w zakresie temperatur 30-150°C
obserwowany ubytek masy wynika gtéwnie z odparowania wody
wolnej oraz zaadsorbowanej w zaczynie cementowym — co jest
typowym zjawiskiem w analizie TG materiatéw cementowych (29).
W zakresie okoto 100-300°C zachodzi odwodnienie zelu C-S-H
oraz ettringitu. W przedziale 400-500°C obserwuje sie bardziej
wyrazny ubytek masy, zwigzany gtéwnie z dehydratacjg wodoro-
tlenku wapnia (16). Najwiekszy ubytek masy wystepuje w zakresie
600—775°C i wynika przede wszystkim z dekarbonatyzacji [CaCO,]
oraz dalszego rozkitadu zelu C-S-H (30). Powyzej 775°C zmiany
masy sg juz nieznaczne, co wskazuje, ze wigkszos¢ lotnych sktad-
nikdw oraz produktéw hydratacji ulegta rozktadowi (31). Pozostata
masa sktada sie gtéwnie ze stabilnych, bezwodnych faz.

Istotne jest, ze wraz ze wzrostem zawartosci GO zwieksza sie
masa pozostatosci po rozktadzie, co sugeruje, ze GO poprawia
stabilno$¢ termiczng zaczynu cementowego — prawdopodobnie
poprzez sprzyjanie tworzeniu bardziej stabilnych faz lub ogranicza-
nie catkowitego rozktadu niektorych produktow hydratacji. Wyniki

than 30 nm in cement-based composites. This phenomenon can be
attributed to the distinct properties of GO, which enable it to interact
with cement hydration products and modify the microstructure of
the cement paste. In particular, GO sheets—with their high surface
area and abundant functional groups—serve as nucleation sites
for the formation of calcium silicate hydrate [C-S-H] gel, thereby
inducing a more refined and denser pore network. Notably, this
refined pore structure is characterized by a greater number of small
pores [<30 nm], which can in turn enhance both the mechanical
performance and durability of cementitious materials.

As shown in Fig.10b, within the temperature range of 30~150 °C,
the observed mass loss is primarily attributed to the evaporation
of free and adsorbed water in the cement paste — a common
phenomenon in the TG analysis of cementitious materials (29).
In the range of approximately 100~300 °C, dehydration of the
C-S-H gel and ettringite occurs. Between 400 °C and 500 °C, a
more pronounced mass loss is observed, mainly resulting from
the dehydration of calcium hydroxide (16). The most substantial
mass loss takes place in the 600-775 °C range, predominantly
due to the decarbonation of CaCO, and further decomposition of
C-S-H gel (30). Beyond 775 °C, mass loss becomes negligible,
indicating that most volatile components and hydration products
have decomposed (31). The remaining mass primarily consists
stable, anhydrous phases. Importantly, as the GO dosage incre-
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te podkreslajg istotny wptyw GO na witasciwosci termiczne oraz
stabilnos¢ produktéw hydratacji cementu, co ma znaczenie dla
poprawy ogolnej trwatosci i wkasciwosci materiatdw cementowych.

4. WniosKi

W pracy przeprowadzono systematyczng analize wptywu GO na

wiasciwosci mechaniczne, trwato$¢ oraz mikrostrukture zapraw

tynkarskich. Uzyskane wyniki dostarczajg istotnych informacji na
temat roli GO w poprawie wtasciwosci materiatow cementowych.

Najwazniejsze wnioski przedstawiono ponizej:

1.  Wprowadzenie GO ma ograniczony wptyw na wytrzymatos$é
na sciskanie zapraw tynkarskich — wiekszos¢ zmian nie prze-
kracza 10%. Jednak GO znaczaco zwieksza przyczepnos¢ za-
praw, osiggajgc wzrost nawet do 218% w réznych warunkach
dojrzewania, takich jak temperatura pokojowa, dojrzewanie w
warunkach wilgotnych, podwyzszona temperatura oraz cykle
zamrazania i rozmrazania. Efekt ten wynika z tworzenia zwar-
tej mikrostruktury w strefie kontaktu pomiedzy GO a matryca
spoiwa, co poprawia przyczepnos¢ zaprawy do podioza.

2.  Optymalne ilosci dodatku GO [okoto 4%o] znaczgco poprawiajg
retencje wody oraz odporno$c¢ na $cieranie, natomiast wyzsze
zawartosci zaburzajg strukture wewnetrzng i pogarszajg te
wiasciwosci. Cho¢ GO przyczynia sie do ograniczenia skurczu
poprzez uszczelnienie mikrostruktury, jego ogoiny wplyw na
skurcz pozostaje niewielki.

3. Analiza mikroskopowa wykazata, ze umiarkowane ilosci GO
w zaprawie [£6%o] sprzyjajg powstawaniu zelu C-S-H kosztem
wodorotlenku wapnia, co prowadzi do uzyskania bardziej
zwartej i gestej mikrostruktury. GO zwieksza udziat poréw
o rozmiarach [£30 nm] oraz poprawia stabilno$¢ termiczng
produktéow hydratacji — prawdopodobnie poprzez tworzenie
bardziej stabilnych faz lub opdznianie ich rozktadu.

Podsumowujgc, GO wykazuje duzy potencjat jako dodatek funkcjo-
nalny poprawiajgcy przyczepnosé, retencje wody oraz odpornoscé
na scieranie zapraw tynkarskich, przy jednoczesnie ograniczonym
wplywie na wytrzymatos¢ na Sciskanie. Wyniki te podkreslajg
znaczenie optymalizaciji ilosci dodatku GO w celu maksymalnego
wykorzystania jego zdolnosci do poprawy wiasciwosci wigzgcych
i trwatosci, co stwarza mozliwosci opracowania nowoczesnych,
wysokowydajnych materiatdw cementowych.
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