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RESUMO

A utilizacdo do gesso na construcdo civil tem apresentado crescimento expressivo, por
ser um material de baixo custo e facil manipulacdo. O 6xido de grafeno (OG), material
proveniente do po de grafite, vem sendo bastante estudado no meio cientifico e aplicado
na construcdo civil sob a forma de nanocarga em materiais cimenticios, resultando em
compositos mais resistentes. Entre os métodos de obtencdo do OG, destaca-se 0 método
de Hummers modificado, que possui matéria prima precursora acessivel (grafite), alto
rendimento e processabilidade em agua, 0 que o0 torna mais adequado para a utilizacao
em compositos. Este trabalho propds o reforco do gesso de fundicdo, utilizado para
confeccdo de blocos, com nanocargas de 6xido de grafeno (OG) - obtido a partir do
grafite pelo método de Hummers modificado - nas porcentagens 0,005%, 0,01%,
0,03%, 0,05% e 0,10% em massa, visando melhorias em suas propriedades mecéanicas e
fisicas. Na andlise morfoldgica e estrutural do 6xido de grafeno foram utilizadas as
técnicas de caracterizacdo: Difracdo de Raio-X (DRX), Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV) e Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier
(FTIR). As mesmas técnicas de caracterizacdo foram utilizadas no gesso de referéncia
(sem adigcdo de OG) e nos compositos de gesso reforcados com OG. As propriedades
fisicas e mecanicas (dureza superficial, resisténcia a compressao e resisténcia a flexao)
do gesso de referéncia e compdsitos foram obtidas a partir dos parametros e ensaios
propostos nas NBR’s 13207, 12127, 12128, 12129 e 13279. A trabalhabilidade da pasta
de gesso é reduzida com a adi¢do gradativa de OG (% em massa). O gesso reforcado
com éxido de grafeno apresenta melhoria significativa em suas propriedades mecanicas
no percentual 6timo de 0,01% em massa, com aumento de 13,40% na resisténcia a
compressdo na relacdo de agua/gesso 0,65 e aumentos, na relacdo de agua/gesso 0,50,
de 8,90% na resisténcia a compressao, 3,50% na dureza e 22,60% na resisténcia a
flexdo. No entanto, com o aumento, acima do 6timo, na quantidade de OG, a resisténcia
decresce gradativamente até a sua diminuicdo em relagdo ao gesso de referéncia.

Palavras-chave: gesso de fundigdo; 6xido de grafeno; materiais reforcados.



ABSTRACT

The use of gypsum in building construction has shown significant growth, being a low-
cost and easy-to-handle material. Graphene oxide (GO), a material derived from
graphite powder, has been extensively studied in the scientific community and applied
in the building construction as a filler in cementitious materials, creating more resistant
composites. Among the methods for obtaining GO, the modified Hummers method
stands out, because of its accessible precursor raw material (graphite), high yield, and
water processability, making it more suitable for using in composites. We proposed the
reinforcement of casting plaster, used for making blocks, by nanofillers of graphene
oxide (OG) - obtained from graphite by the modified Hummers method - in the
percentages 0.005%, 0.01%, 0.03 %, 0.05% and 0.10% by mass, aiming at
improvements in their mechanical and physical properties. In the morphological and
structural analysis of graphene oxide, the following characterization techniques were
used: X-Ray Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM) and Fourier
Transform Infrared Spectroscopy (FTIR). The same characterization techniques were
used on the reference gypsum (without OG addition) and on the OG-reinforced gypsum
composites. The physical and mechanical properties (surface hardness, compressive
strength, and flexural strength) of the reference gypsum and composites were obtained
from the parameters and tests proposed in NBR's 13207, 12127, 12128, 12129 and
13279. The workability of gypsum paste is reduced with the gradual addition of OG (%
by mass). The graphene oxide reinforced gypsum shows optimum improvement in the
mechanical properties at 0.01 wt.%, with a 13.40% increase in compressive strength in
the water/gypsum ratio 0.65, and increases, in the water/gypsum ratio 0.50, of 8.90% in
compressive strength, 3.50% in hardness and 22.60% in flexural strength. However,
with further gradual increase in the amount of GO, the resistance is gradually reduced to
lower values as compared to the reference plaster.

Keywords: casting plaster; graphene oxide; reinforced materials.
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1 INTRODUCAO

Dentre os diversos materiais produzidos pelo setor da construgdo civil, 0 gesso tem
apresentado um crescimento expressivo no Brasil, sobretudo na regido Nordeste, devido ao
grande polo gesseiro do Araripe/PE (SILVA, 2018). Segundo Kanno (2009), o gesso encontra
sua maior aplicacdo em revestimentos de paredes, painéis, placas de forro e blocos. Ainda
segundo o autor, o material possui uma elevada area superficial especifica devido a sua
granulometria fina e cristais porosos, e para sua conformacédo € necessaria a adicdo de agua
que, em excesso, resulta na diminuicdo da resisténcia mecanica.

No Brasil, o gesso possui Normas Brasileiras Regulamentadoras (NBRs) para a sua
utilizacdo, sendo a NBR 13207 (Associacdo Brasileira de Normas Técnicas - ABNT, 2017) a
principal e as NBRs 12127 (ABNT, 2019), 12128 (ABNT, 2019) e 12129 (ABNT, 2019)
complementares que definem, entre outras, as especifica¢cdes que determinam as propriedades
mecanicas e fisicas.

O reforco do gesso vem sendo estudado por autores como Silva, Camdes e
Vasconcelos (2014), Al-ridha et al (2021), Stevulova et al (2021) e Diez (2021) através da
insercdo de fibras de materiais especificos — como fibras de vidro — para melhora da
resisténcia mecanica do material. Estes trabalhos utilizam quantidades de aditivos maiores ou
iguais a 1% e apresentam, em sua maioria, resultados satisfatorios.

O grafeno e suas variacbes (grafeno reduzido e 6xido de grafeno) estdo ganhando
espaco no meio cientifico da construgdo civil através da sua utilizacdo em compdsitos
cimenticios, sendo os principais materiais 0 concreto e a argamassa. De acordo com as
pesquisas de autores como Chintalapudi e Pannem (2021), Birenboin et al (2019), Corso et al
(2020) e Peng et al (2019), estes compositos possuem resultados satisfatérios, quanto a
melhoria de suas propriedades mecénicas, e reducdo de trabalhabilidade. No entanto, estudos
cientificos e tecnoldgicos utilizando compésitos de gesso refor¢cado com grafeno e derivados
ainda sdo pouco aprofundados. De acordo com Jara, Pérez e Yepes (2020) e Jara, Yepes e
Pérez (2021), o gesso pode apresentar melhorias em sua resisténcia mecanica quando uma
baixa quantidade de nanocarga (aditivo) de grafeno em pd € incorporada a sua composicao.

Vieira Segundo e Vilar (2016) destacam que o método de preparacdo de 6xido de
grafeno, a partir da reducdo quimica do oxido de grafite, possui um alto rendimento,
facilidade de acesso ao material precursor e alta processabilidade. Torna-se uma alternativa
atraente e viavel para a utilizacdo em compositos da construcdo civil, principalmente pelo

custo-beneficio gerado e a possibilidade de producdo em larga escala. Portanto, pode-se
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inferir, de maneira objetiva, que a adicdo do 6xido de grafeno ao gesso pode ocasionar
vantagens no quesito tecnolégico, proporcionando ganhos mecanicos e fisicos ao material.
Neste contexto, o gesso enriquecido com o oxido de grafeno aparece como uma alternativa
para obtencdo de um produto duravel, de facil manuseio e que atenda as especificacdes
técnicas.

Este trabalho teve como objetivo a fabricagdo e otimizacdo de um material de baixo
custo (gesso de fundicdo) reforcado com oxido de grafeno — obtido a partir do grafite a partir
do método de Hummers modificado — e a analise de seu comportamento fisico e mecanico,

visando a obtencdo de melhorias nestas propriedades.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 O GESSO PARA A CONSTRUCAO CIVIL

A partir de variados métodos de producdo é possivel fabricar diferentes tipos de gesso,
que por sua vez apresentam aplicacfes em seguimentos industriais: cerdmico, odontoldgico,
agricola e construcao civil (SANTANA, 2018). Oliveira et al (2012) destacam que a partir da
matéria prima gipsita sdo produzidos os gessos denominados de: alfa (a) e beta (B), os quais
possuem um processo de fabricacdo e utilizacdo diferentes. De acordo com os autores, a
gipsita é separada segundo a sua destinacdo, sendo classificada em: Tipo A (fabricacdo do
gesso o para utilizagdo ortopédica, odontoldgica e ceramica), Tipo B (fabricagdo do gesso P
para construcdo civil, com utilizacdo em revestimentos, ceramicas ou fundicdo) e Tipo C
(utilizado para refugo ou uso corretivo de solo).Portanto, Bauer (2019) e Cordon, Cagnoni e
Ferreira (2019), destacam que a gipsita é a principal matéria prima do gesso empregado na
construcao civil, sendo este material um dos mais utilizados neste setor no pais.

O gesso para construcdo civil € fundamentado pela norma NBR 13207 (ABNT, 2017)
como um material proveniente da gipsita ou de residuos de gesso, que é formado
predominantemente de sulfato de célcio di-hidratado (CaS0O4.2H.0), calcinado e reduzido a
po, com ou sem adicBes e/ou aditivos. Segundo Barbosa, Ferraz e Santos (2014), o processo
de calcinacdo da gipsita pode acontecer através de via imida ou seca. A primeira ocorre em
fornos com pressao de vapor de dgua saturado e o produto obtido é o gesso tipo a. A segunda
(via seca) ocorre em fornos sob pressdo relativamente baixa ou atmosférica, onde sera obtido
0 gesso tipo B, que possui um custo de producdo mais baixo do que os demais e é utilizado
predominantemente na construcdo nacional, sendo apresentado, principalmente, nas formas de
gesso de revestimento e gesso de fundicéo.

Baltar, Bastos e Borges (2004) destacam que 0 gesso de revestimento é recomendado
para utilizacdo em paredes e tetos, geralmente em substituicdo de rebocos e/ou massas de
acabamento. Peres, Benachour e Santos (2001), definem o gesso de fundi¢do como um “gesso
para ser utilizado na producdo industrial ou artesanal de componentes pré-moldados de gesso,
destinados a construcao civil como blocos e placas, ou elementos decorativos como sancas e

estatuetas”.
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2.1.1 A matéria-prima: gipsita

De acordo com o Ministério de Minas e Energia (2021), a gipsita € um mineral
abundante em diversos paises, destacando-se a China como a maior produtora deste mineral,
com 32% do total mundial. Queiroz Filho, Amorim Neto e Dantas (2018) destacam que o
Brasil é o maior produtor da rocha gipsita da América do Sul, com 2,2% do total mundial,
sendo o estado de Pernambuco responsavel por mais de 90% do total que é produzido no pais,
principalmente por ter parte do polo Gesseiro do Araripe situado em seu territdrio. A
microrregido de Araripina, localizada na Mesorregido do Sertdo de Pernambuco, possui
grande destaque em sua economia devido a producdo de gesso, onde se localiza o Arranjo
Produtivo Local (APL) do gesso (MORAIS, 2015). A producdo do gesso natural atraves da
rocha gipsita pode ser subdividida em quatro etapas essenciais descritas no esquema da figura
1.

Figura 1. Esquema sequencial da fabricacdo do gesso

Extracdo da rocha Preparo da Matéria L .
. , 4 Calcinagéo —_— Selecéo
Gipsita prima ¢ G

Fonte: Autora (2022)

A primeira etapa consiste na extracao e, assim como Silva (2018) detalha, é nesta fase
que se obtém o gipso, que é uma rocha sedimentar formada por gipsita (CaSOa..2H20),
anidrita (CaSOs) e impurezas. Ainda segundo a autora, apos a primeira etapa descrita, a
gipsita passa pelo processo de beneficiamento que consiste basicamente na britagem,
moagem, secagem e acondicionamento. Em seguida, acontece a terceira etapa esquematizada,
chamada de calcinacdo, em que ocorre 0 processo térmico de desidratacdo da gipsita. A
gipsita perde 3/4 da agua de cristalizacdo durante o processo de calcinacdo, convertendo-se,
principalmente, a sulfato hemi-hidratado de céalcio (CaS04.0,5H20) que, quando misturado
com agua, pode ser moldado e trabalhado antes de endurecer e adquirir a consisténcia
mecanica da forma estavel reidratada (BALTAR, BASTOS e DA LUZ, 2005). A agua de
cristalizacdo é explicada por Lopes (2012) como a agua que ndo é perdida na secagem do
produto, mas é libertada quando este esta hidratado e é decomposto por aquecimento. Na

figura 2, pode-se observar a forma de um produto obtido quando ocorre a calcinacdo das
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particulas de dimensfes consideraveis de gipsita, tendo, no final do processo, pelo menos
quatro tipos de sulfato de célcio em diferentes fases.
Figura 2. Caracteristicas em funcao da temperatura de aquecimento da gipsita

WVapor de dgua

Anidrita Il
CaSQ,.2H.0

CaS0,0,5H,0

Anidrita Il

Calor

Fonte: Adaptado de Abreu (2005)

Por fim, tem-se a etapa de selecdo que, segundo Costa (2013), consiste na etapa em
que o produto da calcinacdo é moido, selecionado e classificado de acordo com o seu tipo de

utilizacao.

2.1.2 O produto: gesso

O gesso em pd, produto obtido a partir da rocha gipsita, € composto principalmente de
sulfato de calcio hemi-hidratado (CaS04.0,5H20). Dependendo da temperatura e presséo de
processo (e até armazenamento) a que cada particula individual foi sujeita, 0 numero de
moléculas de &gua de cristaliza¢do varia de 0,15 a 0,66 com valor tipico de 0,5, de onde vem
0 nome hemi-hidratado (JOHN e CINCOTTO, 2007). No entanto, assim como Pinheiro
(2011), John e Cincotto (2007) e Peres, Benachour e Santos (2001) destacam, este material
também pode conter porcentagens de diferentes fases de sulfato, sdo elas: anidrita Il ou
soltivel (CaS0O4.eH20), presente no gesso B de fundi¢ao; anidrita Il ou insoltvel (CaSQa),
presente no gesso P de revestimento; anidrita | (CaSOa) e sulfato de calcio di-hidratado ou
gipsita (CaS04.2H,0), que sdo formados a partir de diferentes temperaturas. No quadro 01
podem ser observadas as caracteristicas do gesso em funcdo da temperatura de aquecimento
da rocha gipsita.
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Quadro 1. Esquema de composic¢ao do gesso

Temperatura de . Estrutura . ~
. R Férmula e Designacdes correntes
aquecimento (°C) cristalina
<40 CaS04.2H,0 Monoclinica Sulfato de ca_lcu_) di-hidratado
(gipsita)
120 - 180 _— Sulfato de célcio hemi-
(atmosfera seca) CaS0:.0,5H20 | Romboedrica hidratado B (Gesso B)
80— 120 i Sulfato de célcio hemi-
(atmosfera sob pressao) CaS04.0,5H,0 | Romboedrica hidratado o (Gesso @)
290 I o .
. A CaS04.6H20 Hexagonal Anidrita Il (Anidrita soltvel)
(via seca ou Umida)
< 500 CaS0g4 Ortorrébmbica | Anidrita Il (Anidrita insoltvel)
500 - 700

Fonte: Adaptado de Abreu (2005)

Carlos, Nobrega e Souza (2017) destacam que 0 gesso € um aglomerante aéreo e
reciclavel que pode ser aplicado de diversas formas, destacando-se na construcao civil, sendo
exemplos: a utilizacdo em revestimentos, rebaixamentos, divisoria e blocos. Abitante e Lisboa
(2017) definem os aglomerantes aeéreos como materiais que conservam suas propriedades e
entram em processo de endurecimento apenas na presenca de ar e CO2. Também destacam
que uma caracteristica importante deste material € o tempo que ele leva para o0 processamento
deste endurecimento, o chamado tempo de pega, que tem influéncia em sua resisténcia.

Além do tempo de pega, 0 gesso possui outras propriedades fundamentais que sdo
elencadas por Peres, Benachour e Santos (2001):

- Comportamento frente ao fogo: o material possui a capacidade de combater a propagacao do
fogo incombustivel e estabilizar a temperatura por um determinado tempo;

- Isolamento acustico: possui a qualidade de melhorar a sonoriza¢do dos ambientes;

- Isolamento térmico: melhora sensivelmente o isolamento térmico de paredes em funcéo do
baixo coeficiente de condutividade térmica;

- Hidroatividade: definida por Pinheiro (2011) como a “capacidade de absorver e liberar o
excesso de umidade do ambiente, fator que deve ser considerado quando for necessério
avaliar o desempenho do material”.

O gesso em pd, obtido através dos processos citados no item anterior (2.1.1), é
utilizado na pratica através de uma mistura gradativa com agua (figura 3), sendo esta relacéo

(Agua/gesso) essencial para fatores como o tempo de pega e a resisténcia mecanica. A partir
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desta mistura, 0 gesso se transforma em pasta e posteriormente entra em seu estado

endurecido.

Figura 3. Esquema de utiliza¢do do gesso

L'v-w»‘ 74 % N jx.._wws../‘ 74
-

Fonte: Autora (2022)

2.1.2.1 Hidratacéo

A hidratacdo do gesso se processa segundo uma reacdo exotérmica (equacdo 01), com
liberacdo de calor durante o processo de endurecimento; a0 mesmo tempo produz-se uma
expansao do gesso, consequéncia do rapido crescimento dos cristais durante o endurecimento
(RODRIGUES, 2008). De acordo com Peres, Benachour e Santos (2001) e Rodrigues (2008),
apos o processo de endurecimento do gesso e da evaporacdo da dgua de amassamento, O
material tem uma pequena retracdo de cerca de um décimo do valor da expansao, resultado da
evaporacao da agua da mistura. Esta expansdo é uma das caracteristicas que torna o gesso um

excelente material, j& que ela o forca a preencher todas as fendas e detalhes dos moldes.
CaS0..0,5H,0 + 1,5H20 — CaS04.2H20 + Calor (Equacéo 01)

O processo de hidratacdo do gesso vem sendo explicado a partir de duas vertentes
tedricas: a teoria da cristalizacdo e a teoria coloidal. Atualmente, a teoria da cristalizacdo é a
mais aceita, pois a formacéo do gel, descrita na teoria coloidal, ainda néo pode ser totalmente
comprovada. As etapas da teoria coloidal sdo colocadas na figura 4 e, segundo Pinheiro
(2011), podem ser descritas da seguinte forma:

(1)  Asolucéo é saturada pelos elementos soltveis do material;
(2) Periodo correspondente ao inicio da pega. Nele, os produtos das reagdes quimicas
formam um gel, conhecido como estado coloidal;
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(3) Os geis, formados na etapa anterior, se transformam em cristais. Esta etapa é
correspondente ao periodo de endurecimento.

Figura 4. Esquema da teoria coloidal

(1] (2 (3]

Dissolucéo —> Formagdodogel ——>  Cristalizagéo

Fonte: Autora (2022)

A teoria da cristalizacdo é dividida em quatro etapas elencadas na figura 5 e,
parafraseando Pinheiro (2011) e Pinto (2014), podem ser descritas:
(1)  E formado um sistema ibnico saturado de ions Ca?* e SO42, resultado do processo de
dissolucdo dos hemi-hidratados (CaS0..0,5H20). Nesta etapa sdo formados os cristais
conhecidos como hidratos primarios, que sdo pouco estaveis e de baixa solubilidade;
2 Os hidratos primérios se estabilizam, construindo nucleos de cristalizagdo (germes de
nucleacéo);
(3)  Osions vao se depositando sobre os nucleos de cristalizacdo e, com isto, 0s cristais em
forma de agulhas comecam a se formar, se entrelacando e precipitando;
4 Nesta etapa, a agua deixa de se ligar fisicamente com o hemi-hidratado e passa a se

ligar quimicamente, formando assim os cristais de di-hidratado (CaSO4.2H-0).

Figura 5. Esquema da teoria da cristalizacéo

Teoria da cristalizacéo

Crescimento dos Reducio das
Dissolugédo —_— Inducéo —_— nicleos de — ue 5
cristalizagéo reaghes

Fonte: Autora (2022)

O comportamento de hidratacdo do gesso também pode ser explicado através da
analise de suas curvas calorimétricas que, em geral, possuem trés etapas demonstradas no

grafico 1 e descritas abaixo.



22

Gréfico 1. Curva de hidratagdo do gesso

Tempo util

inicio de pega final da pega

—

Temperatura (°C)

Inducgao Aceleragao Desaceleracao

Tempo (min)

Fonte: Adaptado de Silva (2018)

De acordo com Andrade et al (2014), os estagios demonstrados no grafico 01 podem
ser explicados da seguinte forma:
@ Inicia-se uma pequena hidratacdo do material que é seguida pelo periodo de inducéo.
Também se inicia a organizacdo do arranjo cristalino. O final desta etapa é marcado pelo
inicio da pega e é neste momento que a taxa de elevacdo da temperatura ultrapassa 0,1°C/min;
(2)  Caracteriza-se pela aceleracdo no acréscimo de temperatura. Nesta etapa a pasta de
gesso esta no tempo util de trabalhabilidade. A finalizacdo da etapa é descrita como o final da
pega do gesso;
(3)  Quando a temperatura atinge seu valor maximo esta etapa é iniciada e € marcada pelo

decréscimo posterior da temperatura. Nesta etapa ocorre o endurecimento final do gesso.

2.1.2.2 Tempo de pega

O tempo de pega é definido por Baltar, Bastos e Borges (2004) como o tempo
necessario para que o gesso em po, ao ser misturado com a agua, complete o seu ciclo de
endurecimento. Segundo os autores, para 0 gesso de revestimento, o tempo de pega é uma
caracteristica fundamental que torna o material trabalhavel por tempo suficiente para a
aplicacdo, com desperdicios reduzidos. Este tempo deve estar de acordo com o recomendado
pela norma NBR 13207 (ABNT, 2017), conforme tabela 01.
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Tabela 1. Exigéncias fisicas do gesso para construcao civil

Classificacio do gesso Tempo de pega (min)

Inicio Fim

Gesso fino para fundicio <10 <20

Gesso para revestimento > 10 > 135
(sem aditivos)

Gesso para revestimento >4 > 50
(com aditivos)

Fonte: Adaptado de NBR 13207 (ABNT, 2017)

Abitante e Lisboa (2017) destacam que o tempo de pega pode ser alterado por fatores
como a qualidade da matéria prima, as condi¢cfes de producdo do gesso, quantidade de agua
de amassamento (agua utilizada na mistura) e a presenca de impurezas. Karni e Karni (1995)
ressaltam que o tempo de pega depende, dentre outros fatores, da finura, pureza e da relacdo
agua/gesso, sendo esta Ultima baseada na quantidade de agua que é colocada na mistura do
gesso em p6 com a agua. Portanto, quanto maior a quantidade de dgua, maior o tempo de pega
do gesso.

O tempo de pega pode ser alterado através da utilizacdo de retardadores de pega que
tornam o gesso utilizado trabalhavel por mais tempo quando comparado ao material sem
aditivos, no entanto, este tipo de aditivo deprecia a resisténcia mecanica do gesso. O principal
objetivo dos retardadores de pega é a viabilizacdo do uso de determinado material no tempo

desejado para tratamento.

2.1.2.3 Trabalhabilidade da pasta de gesso

De acordo com Cordon, Cagnoni e Ferreira (2019) e Geraldo et al (2017), o tamanho
do grdo de gesso influencia diretamente na trabalhabilidade do gesso, visto que quanto menor
0 grdo, maior a area de contato com a agua, gerando assim uma hidratagdo mais rapida do
material e consequentemente um tempo util menor.

Nas pastas de gesso, a trabalhabilidade depende de dois fatores principais: a
consisténcia normal e os tempos de pega, que devem ser adequados a finalidade de seu uso. A
agua requerida para garantir a trabalhabilidade necessaria a pasta de gesso depende da
superficie especifica e da distribuicdo do tamanho das particulas do gesso (JOHN;
CINCOTTO, 2007 apud PINHEIRO, 2011).
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2.1.3 Normas Regulamentadoras Brasileiras (NBRS)

As principais normas regulamentadoras do gesso na construgédo civil sdo as NBRs:
13207 (ABNT, 2017), 12127 (ABNT, 2019), 12128 (ABNT, 2019) e 12129 (ABNT, 2019). A
NBR 13207 (ABNT, 2017) estabelece os requisitos para a caracterizacdo, inspecao e
recebimento do gesso utilizado na construgdo civil para a fabricagdo de elementos,
componentes e revestimentos de superficies. Esta norma conta com requisitos especificos
fisicos, mecanicos e quimicos que o gesso para a construcdo civil deve atender, como: massa
unitaria, dureza e requisitos para diferenciacdo e utilizagdo dos gessos de fundigdo e
revestimento (com ou sem aditivos), como intervalos do tempo de pega e granulometria
minima, e, por fim, estabelece critérios de inspecéo, aceitacdo e rejeicédo de lotes.

As demais normas citadas anteriormente regulamentam ensaios para determinacao de
propriedades fisicas, quimicas e mecénicas do gesso para construgdo civil. A NBR 12127
(ABNT, 2019) estabelece como deve ser realizada a determinacdo das propriedades fisicas:
massa unitaria e granulometria do gesso em p6. A NBR 12128 (ABNT, 2019) estabelece
como devem ser executados os ensaios para determinacdo das propriedades fisicas:
consisténcia normal e tempo de pega (inicial e final) da pasta de gesso. A NBR 12129
(ABNT, 2019) descreve como devem ser realizados os testes de desempenho mecénico no
gesso em seu estado endurecido, sendo as propriedades determinadas: dureza e resisténcia a
compressdo. Ressalta-se que existem outros métodos para determinacdo da propriedade
mecanica dureza e que, para este estudo, utilizou-se o método CEN/TC 241 (2014), em
substituicdo da NBR 12129, em que a dureza é medida a partir do equipamento Shore C.

As principais normas do gesso, destrinchadas acima, ainda nao tratam sobre o ensaio
de resisténcia a flexdo do gesso, portanto, para este trabalho, foi adotada como norma de
referéncia para realizacdo deste ensaio a NBR 13279 (ABNT, 2005) que estabelece o0s

parametros para determinacdo de resisténcia a tracdo em argamassas.

2.1.3.1 Ensaios de resisténcia mecanica

Os corpos de prova para determinacdo das propriedades mecanicas resisténcia a
compressdo e dureza sdo especificados pela NBR 12129 (ABNT, 2019). O molde utilizado
para confecgdo deve ter trés compartimentos que permitem a formacdo de trés corpos de

prova cubicos nas dimensdes de 50x50mm. Apods a desmoldagem dos corpos de prova e
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atingida a constancia de massa, estes sdo colocados em um dessecador por no minimo 24h, e
retirados imediatamente antes dos ensaios de dureza e resisténcia & compressao.

O ensaio de dureza segue 0 metodo CEN/TC 241 (CEN, 2014), em que a dureza é
medida através do equipamento Shore C e os valores dos testes devem ser superiores a 60. No
método, é necessaria a analise de 3 faces por corpo de prova e a face superior nao deve ser
utilizada. O resultado da dureza ¢ a média dos valores fornecidos pelo equipamento.

Callister e Rethwisch (2016) explicam que a dureza € uma medida da resisténcia de
um material a uma deformacéo plastica localizada, e, segundo os autores, 0s ensaios de dureza
sdo simples, ndo possuem um custo alto e ndo séo destrutivos, podendo o corpo de prova ser
reutilizado. Os ensaios mecanicos para medic¢6es de dureza sdo utilizados em larga escala para
especificar e qualificar algumas das caracteristicas mecanicas presentes nos materiais.
(ALBUQUERQUE, TAVARES e REBOUCAS FILHO, 2008). Para Hibbeler (2000), a
dureza pode ser definida como a resisténcia que um dado material apresenta a penetragéo de
um objeto, ainda segundo o autor, a ciéncia dos materiais define esta propriedade como “a
propriedade que o material possui de resistir a deformacfes permanentes, sendo proporcional
a forga de ligagdo dos atomos”. A NBR 12129 (ABNT, 2019) define a dureza como a
propriedade que mede a “profundidade de impressédo de uma esfera, sob uma carga fixa, em
corpo de prova”.

Na NBR 13207 (ABNT, 2017) é estabelecido o limite minimo de dureza em um corpo

de prova, assim como verificado na tabela 2:

Tabela 2. Exigéncia mecanica do gesso para construcao civil

Ensaio Unidade Limite

Dureza N/mm2 >20,0

Fonte: Adaptado de NBR 13207 (ABNT, 2017)

A aparelhagem necesséria para a determinacdo da resisténcia a compressdo do gesso
consiste em uma prensa (ou maquina universal) de ensaio com capacidade de carga superior a
2000 N, exatiddo minima de 200 N, placas de aplicacdo de carga de area minima de 2500
mm? e curso minimo de 100 mm (NBR 12129, ABNT, 2019). O ensaio de resisténcia a
compressdo consiste na aplicacdo de carga axial de compressdo no corpo de prova
determinado até o seu rompimento. O esquema do ensaio pode ser observado a partir da

figura 6 abaixo.
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Figura 6. Esquema do ensaio de resisténcia a compressao

@ Forga

Corpo de prova (50x50mm)

Fonte: Autora (2022)

O ensaio de resisténcia a compressdo é descrito de forma superficial na NBR 12129
(ABNT, 2019) e, portanto, normas complementares sdo comumente utilizadas como
referéncia adicional. A ASTM International (ASTM) C472-20 (ASTM, 2015) regulamenta
métodos de teste padrdo para gesso, argamassa de gesso e concreto de gesso, possui
recomendac0es similares e detalha mais a fundo este ensaio. De acordo com a ASTM C472-
20 (ASTM, 2015), no ensaio de resisténcia a compressdao, a carga deve ser aplicada
continuamente a uma taxa constante na faixa de 15 a 40 psi/s.

A partir da aplicacdo de carga é possivel a elaboracdo do grafico de tensdo X
deformacdo que € obtido atraves de ensaio de compressdo, onde é aplicada uma forca
crescente num corpo de prova (MASCIA, 2006).

A resisténcia a compressao é um dos indicadores da resisténcia mecanica e representa
a capacidade que um determinado corpo tem para resistir aos esforcos de compressao axial
(SAVI, 2012). Cincotto, Agopyan e Florindo (1988) destacam que a resisténcia mecéanica é
um indicativo dos esforgos a que o material pode ser submetido, sem que chegue a sua
ruptura. De acordo com Ribeiro (2006), a resisténcia do gesso tem correlagdo direta com a
coesdo entre os cristais e a razdo de agua/gesso influencia neste processo, portanto, quanto

maior for esta razao, menor sera o entrelagamento dos cristais.
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2.2  MATERIAIS DE REFORCO NA CONSTRUCAO CIVIL

Ha um impulso constante para o desenvolvimento de materiais de construcéo
multifuncionais de alto desempenho utilizando tecnologias de engenharia modernas. Esses
materiais devem apresentar durabilidade e desempenho mecanico aprimorados, além de
incorporar funcionalidades que atendam a multiplos usos, a fim de serem adequados para
aplicacdes estruturais emergentes (DIMOV et al, 2018).

O reforco do gesso, material comumente utilizado na construcdo civil, vem sendo
estudado principalmente com a adi¢do de fibras de materiais especificos. No quadro 2, sdo
apresentados resultados da influéncia destes reforcos na resisténcia mecanica (resisténcia a

compressdo e/ou tracdo) e as porcentagens utilizadas para estes estudos.

Quadro 2. Reforcos de fibras em gesso

Aumento da Aumento da
Autor (es) Fibra de reforco % em massa resisténcia a resisténcia a
flex&o (%) compresséo (%)
Silva, Camdes e Vi,d_ro 64,52 17.07 =
’ Acrilicas 6,45 Sem alteracdes
Vasconcelos 1%
(2014) Ba_salto 35,48 14,63
Sisal 6,45 19,51
A"E'zdohzal‘)*t al Sisal 1% i 21,60
Stev(uzlg\z/i)et al rc(:aililé:gcsjz Até 2% Sem alteragdes | Sem alteracgdes
Diez (2021) Carbono 1,5% 23a53 Sem alteragdes

Fonte: Autora (2022)

Nota-se que o melhoramento de resisténcia mecéanica € satisfatorio na maioria das
adicdes de fibras utilizados e destaca-se que a % em massa utilizada para o reforco, quando

comparada com a % em massa utilizada em compositos com OG, é muito maior.

2.2.1 Nanomateriais

Segundo Qureshi e Panesar (2017), o refor¢o de estruturas com nanomateriais tem
sido uma alternativa eficiente, visto que o0s nanomateriais possuem uma elevada area
superficial, o que facilita a interacdo com outros materiais, sendo necessaria uma pouca

quantidade para obtencdo de resultados favoraveis.
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Fechine (2020) evidencia que os sistemas derivados da nanotecnologia possuem novas
propriedades e fungdes que podem ser controladas em escala nanométrica (< 100 nm),
possibilitando a producdo de novos materiais com propriedades Unicas. A nanotecnologia
pode ser definida, de acordo com Ramsden (2016), como “a aplicacdo do conhecimento
cientifico para medir, criar, padronizar, manipular, utilizar ou incorporar materiais e
componentes em nanoescala”. De acordo com Hu, Onyebueke e Abatan (2010) os
nanocompositos podem ser definidos como materiais em que pelo menos um de seus
componentes possui dimensdes em escala nanométrica: “exibem uma fase dispersa com uma
ou mais dimensdes menores que 100 nm, e sdo caracterizados por possuirem altas areas
superficiais, permitindo a modificacdo de propriedades com menor fracdo de volume na fase
dispersa em comparacdo a um composito tradicional”. A relacdo entre tamanho e area
superficial em nanomateriais é exemplificada na figura 7, que define o tamanho como

inversamente proporcional a area superficial

A aplicacdo de nanomateriais na construcdo civil € uma nova alternativa para
potencializar as propriedades mecanicas dos materiais tradicionais, como por exemplo,
argamassas de cimento e concretos reforcados com éxido de grafeno. (HORSZCZARUK et
al, 2015).

Figura 7. Relacdo entre tamanho, area superficial e quantidade de atomos disponivel na

superficie de um nanomaterial

m
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Fonte: Fechine (2020)
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2.2.2  Oxido de grafeno (OG)

Perreault, Fonseca de Faria e Elimelech (2015) destacam que, apesar de ter sido
descoberto muito antes, especificadamente em 1962 por Boehm et al (1962), apenas em 2004
o grafeno foi isolado, por Novolesov e Geim, através de técnica simples de esfoliacdo
mecénica, o0 que os rendeu a conquista do prémio Nobel de 2010. Segundo Tiwari et al
(2020), o isolamento do grafeno deu um imenso impulso & pesquisa de materiais
bidimensionais. Os autores destacam ainda que o grafeno pode ser visto em outras formas,
derivadas do grafite, sendo o 6xido de grafeno um exemplo comum e de mais facil obtencéo.
O oOxido de grafeno é na verdade, dependendo do método de sintese, um produto
intermediario na rota de producéo final do grafeno.

Al-Gaashani et al (2019) ressaltam que existem diversas formas pelas quais o 6xido de
grafeno (OG) pode ser obtido, em que cada uma possui suas préprias vantagens e limitacGes.
Dentre estas formas de obtencéo, destaca-se, por exemplo, a esfoliagdo mecénica que, apesar
da qualidade final, possui como fator limitante a producdo em larga escala. Ainda segundo 0s
autores, a oxidacdo quimica ainda continua sendo a abordagem mais comum e vantajosa.

De acordo com Gao (2015), inicialmente, um dos maiores desafios na pesquisa do
grafeno era a sua producdo em larga escala, assim foram desenvolvidos diversos métodos com
processos extremamente demorados e de baixo rendimento. Ainda segundo o autor, cada
estratégia desenvolvida tem suas vantagens e desvantagens a depender da utilizacdo. No
entanto, a produgdo do oxido de grafeno (OG), quimicamente derivado do grafite e um
composto intermediario na obtencdo do grafeno, era considerada uma das vias mais
promissoras devido a sua alta processabilidade quimica, possivel producdo em larga escala e
alto desempenho. Vale ressaltar que o OG néo é considerado um composto natural.

A producao de 6xido de grafeno em maiores quantidades é usualmente feita atraves de
uma etapa inicial de conversao quimica do pé de grafite em Oxido de grafite, utilizando &cidos
e compostos oxidantes em solucdo. Por se tratar de um material fortemente oxigenado, pode
ser esfoliado em solucdo aquosa por ultrassom (sonicacdo), produzindo dispersdes aquosas
estaveis que consistem basicamente em nanofolhas de 6xido de grafeno de grande area
superficial dispersas em agua (DE ASSIS et al, 2020).

De acordo com Gomes (2021), o OG é um material obtido a partir da esfoliacdo do
oxido de grafite, existindo diversas rotas pelas quais sdo possiveis a obtencdo deste material

oxidado, sendo as mais usuais feitas pelo método de Hummers convencional (HUMMERS;
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OFFEMAN, 1958) ou com modificacdes (YU et al, 2016). De acordo com Maraschin (2016),
0 OG, quimicamente semelhante ao grafite oxidado, possui uma gama de grupos funcionais
oxigenados reativos (figura 8): epdxi, hidroxila, cetonas e grupos carboxila, o que, segundo
Yeh et al (2015) e Arantes (2018), € um fator positivo a depender da utilizacdo, ja que confere

a ele um carater hidrofilico, facilitando a sua dispersdo em agua.

Figura 8. Representacdo dos grupos funcionais presentes na estrutura do o6xido de grafeno
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Fonte: Negreti, Valim e Valera (2015)

Warner et al (2013) explicam que o produto de 6xido de grafite tem uma estrutura em
camadas semelhante ao grafite, mas com espacamento de camadas muito maior e mais
irregular (que varia de 0,6 a 1,1 nm) devido a presenca dos grupos oxigenados. Estes valores,
segundo os autores dependem do procedimento, preparagdo e do precursor de grafite
utilizado. Este material, 6xido de grafite, pode ser esfoliado por ultrassom (sonicacdo) em

agua e assim produzir dispersdes estaveis que o transformam em OG.

Harun (2019) ressalta que as nanofolhas de OG devem ter um alto teor de grupos
quimicos e espessura nanométrica para serem consideradas ideais em compositos. Isto
também auxilia, segundo o autor, na dispersdo do material em meio aquoso. Mohammed et al
(2015) destacam que a alta dispersdo do OG em A&gua torna mais pratica a mistura em
materiais a base de cimento, por exemplo, visto que o nanomaterial pode ser aplicado em
solucéo, como parte da 4gua que faz parte do processo. Ainda segundo os autores, a alta area
superficial especifica, flexibilidade e alta resisténcia do OG, também sdo propriedades

positivas para a modificacao.
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2.2.3 Nanocompositos & base de materiais cimenticios e OG

De acordo com Babak et al (2014), os materiais cimenticios possuem, em sua maioria,
baixa resisténcia a tracdo e capacidade de deformacdo e, portanto, barras de reforco
macroscopicas em a¢o sdo comumente utilizadas para melhorar estas propriedades. Segundo
0s autores, nas Ultimas décadas uma extensa pesquisa tem sido realizada, em escala
laboratorial, para alternativas utilizando reforgos micro e nano métricos.

Qureshi e Panesar (2017) ressaltam que a incorporacdo de materiais aditivos ao
concreto — material da construcéo civil composto basicamente de cimento, agregados graudos
(pedras), agua e agregados mildos (areia) —principalmente aqueles que reforcem suas
propriedades mecanicas, tem se tornado uma pratica comum. De acordo com Chuah et al
(2014), o cimento é o principal aglutinante que mantém os agregados juntos para a producédo
do concreto na presenca de agua para hidratagéo.

Pan et al (2015), Bireboin (2019), Wang (2015) e Devi (2020) ressaltam que 0s
compositos cimenticios com OG podem atingir um alto nivel de reforco com pouca
quantidade de material adicionado. No entanto, os autores ressaltam que a adicdo do
nanomaterial reduz a trabalhabilidade, ou a facilidade com que o material ¢ manipulado. No
quadro 3 podem-se observar pesquisas de compdsitos de cimento em geral com reforcos de
Oxido de grafeno. Sdo comparadas as porcentagens de OG, em peso de cimento, que
apresentaram 0s melhores resultados (porcentagens ideais) e o aumento percentual na
resisténcia mecanica dos corpos de prova (em relacdo a corpos de prova dos mesmos

materiais sem adicéo de OG).
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i - OG em peso Resisténcia a A
Material utilizado ideal (%) compressao (%) Referéncia
Composto de cimento 0,05 + 47,90 Lv et al (2013)

Pasta de cimento 0,03 + 40,00 Gong et al (2015)
Pasta de cimento 0,05 + 15,00 a 33,00 Pan et al (2015)
Pasta de cimento 0,05 + 40,40 Wang et al (2015)
Argamassa de cimento 0,05 + 24,40 Wang et al (2015)
Argamassa de cimento 0,05 + 32,00 Kang et al (2017)
Pasta de cimento 0,03 + 5,00 a 15,00 Liu et al (2019)
Composto de cimento 0,01 +5,16 Peng et al (2019)
Argamassa de cimento 0,1 +24,33 Corso et al (2020)
Concreto 0,08 + 49,00 Devi et al (2020)
Composto de cimento 0,06 + 16,37 Jing et al (2020)
Composto de cimento 0,03 +46,40 Chintalapudi e Pannem (2021)

Fonte: Autora (2022)

Em todos os casos, os resultados indicam um aumento significativo na resisténcia
mecanica. No entanto, os valores divergem entre si, 0 que pode ser atribuido a diversos
fatores, como o método de obtengdo e qualidade do OG, processamento do composito e a

relacdo dgua/cimento utilizada na mistura cimenticia.

2.2.4 Nanocompdsitos de gesso e OG

O gesso é um material ligante de alta eficiéncia energética, o que é de grande
interesse: no seu processo de fabricacdo, enquanto o cimento Portland exige temperaturas da
ordem de 1450°C, o gesso pode ser obtido com menos de 170°C; enquanto o cimento langa

CO- na atmosfera, o gesso emite vapor de &gua (RODRIGUES, 2008).

As pesquisas que utilizam o 6xido de grafeno como compdsito na construcao civil se
voltam prioritariamente, conforme discutido no item 2.2.3, para compositos cimenticios,
como argamassas de cimento e concreto. Até o momento, apesar da sua importancia na
construcdo civil, o gesso tem sido pouco estudado nessa vertente, destacando-se os trabalhos
de Jara et al (2020) e Jara et al (2021), que se referem ao estudo do gesso marrom com adi¢do
das porcentagens 0,05%, 0,08% e 0,1% de grafeno em po. Estes estudos tém resultados

satisfatérios de melhorias na resisténcia mecanica, com um aumento de 12% na resisténcia a
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compressdo do gesso, com a adicdo de 0,1% em peso de grafeno. Yang et al (2016)
realizaram um estudo no campo da bioengenharia médica, em que o 6xido de grafeno é
adicionado ao gesso em porcentagens que variam de 0,06% a 0,12%, obtendo melhoramento
de 18% na resisténcia a compressdo. Os dados desta pesquisa ndo deixam claro o tipo de

gesso que é utilizado, no entanto, sabe-se que 0 gesso a. ¢ comumente utilizado na area citada.

Figura 9. Interacdo do 6xido de grafeno com Ca

Graphene oxide

Interaction between GO and Ca

Fonte: Adaptado de Kang et al (2020)

Ressalta-se que as pesquisas de Jara et al (2020) e Jara et al (2021), apesar de se
assemelharem ao estudo desta dissertacdo, diferem na utilizacdo do grafeno em pd como
reforco que, ao contrério do OG, ndo possui grupos funcionais oxigenados em sua estrutura.
O grande numero de grupos funcionais ativos na superficie do OG facilita a reacdo com certos
compostos, como é o caso da matriz de cimento. As caracteristicas do OG comprovam a
facilidade de agregacdo com ions de célcio presente no Gesso (Liu et al, 2020). Esta
facilidade é explicada mais profundamente por Cao et al (2018), que justifica a forte interacdo
do Ca?* (figura 9) com os grupos funcionais carboxilas presentes na estrutura do 6xido de

grafeno.
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3 OBJETIVOS
3.1 GERAL

Testar, otimizar e propor o reforco do gesso de fundicdo (utilizado na construcao
civil), através da incorporacdo de 6xido de grafeno (obtido a partir do grafite) e analisar seu

comportamento, visando melhorias em suas propriedades mecénicas e fisicas.

3.2 ESPECIFICOS

e Obtencdo do 6xido de grafeno através do método de Hummers modificado;

e Caracterizacdo morfoldgica e estrutural do 6xido de grafeno;

e Caracterizacdo morfologica, estrutural e mecénica do gesso de fundicdo com reforgo
de 6xido de grafeno em porcentagens pré-definidas;

e Utilizacdo de aditivos (plastificante e retardador de pega ao gesso/GO e comparacao

de propriedades com material sem aditivos.
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4 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo serdo descritos 0os materiais e procedimentos utilizados para obtencdo
dos componentes e compositos formados, assim como as técnicas de caracterizacdo e ensaios

mecanicos utilizados nas analises estruturais, morfoldgicas e avaliacGes de desempenho.

4.1 OXIDO DE GRAFENO

4.1.1 Materiais utilizados

O dxido de grafeno foi obtido utilizando os seguintes materiais:béquer de 500 ml; 1,0
g grafite (Sigma Aldrich 282863 com 99,5% de pureza e tamanho da particula 20 pum); 25,0
ml de &cido sulfdrico concentrado (Nova Quimica, 95,0-98,0%); permanganato de potassio -
KMnO4 (100% Merck); agua destilada; peroxido de hidrogénio - H.O; (Vetec, 30%); acido
cloridrico (3%).

4.1.2 Preparacao da solucdo de OG

O procedimento utilizado para obtencdo do Oxido de grafeno foi o método de
Hummers modificado, que seguiu 0 mesmo roteiro de Nogueira (2019) e Gomes (2021). Em
um béquer de 500 ml foi preparada uma solucdo de 1,0 g de grafite e 25,0 ml de &cido
sulfarico, colocada posteriormente em banho de gelo, deixada sob agitacdo, até a temperatura
atingir aproximadamente 10°C. A partir disto, adicionou-se aos poucos 3,0g de KMnOQ4, de
modo que a temperatura ndo fosse alterada drasticamente. Posteriormente, o béquer foi
deixado sob agitacdo por 24 h em temperatura ambiente. Apds o tempo estimado, adicionou-
se 46 ml de agua destilada e, em seguida, adicionou-se rapidamente 140 ml de agua destilada
e 10 ml de H;O2, tornando a solucdo amarelada com decantacdo de material de coloragdo
marrom ao fundo. Seguindo o procedimento, adicionou-se 30 ml de &cido cloridrico (3%)
com o objetivo de remover as impurezas da solucdo. Ao final do processo, 0 material obtido
foi depositado em tubos falcon e centrifugado em equipamento recomendado (Modelo DTR-
16000, 800 W) a 10000 rpm por 15 min. Com o objetivo de corrigir o pH para 5-6,
centrifugou-se o material decantado nos tubos por 10 vezes e, por fim, o 6xido de grafite
obtido foi esfoliado no equipamento de banho de ultrassom (Modelo ElIma — E 60 H, 500 W)

por 90 min, transformando-se em 6xido de grafeno.
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A andlise gravimétrica foi feita através da retirada de 10 ml do inicio da solucédo (A),
do meio (B) e do final (C) que foram inseridas em placas de Petri, previamente pesadas, e
colocadas em estufa (Solab — Modelo SL 100) por 24h em temperatura média de 80°C. Apds
a secagem, as amostras foram pesadas, obtendo-se uma concentracdo média de 7,63 g/L,
conforme tabela 3. Os filmes de éxido de grafeno obtidos ap6s a secagem (figura 10) foram
retirados e utilizados nas técnicas de caracterizacdo que nao permitem a utilizacdo de

amostras em estado liquido.

Tabela 3. Concentracdo de OG em solucdo aquosa

Concentracéo de OG

Vidraria + OG seco ()
15/01/2021 10:26:00 ~
Amostra Vidraria (g) entrada estufa Massa OG Concent;le_t(;ao OG
16/01/2021 10:26:00 @ (9/L)
saida estufa

A 13,5550 13,6305 0,0755 7,55
B 12,2620 12,3387 0,0767 7,67
C 13,1319 13,2087 0,0768 7,68

Média 7,63

Fonte: Autora (2022)

Figura 10. Representacdo dos grupos funcionais presentes na estrutura do éxido de grafeno

Solucio homogénea de Oxido de Grafeno
Placa de Petri com 10mL de solugdo

Evaporacdo do solvente e secagem

Deposicdo e remogao do filme de GO

Fonte: Autora (2022)
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4.2  GESSO DE REFERENCIA
4.2.1 Propriedades do p6

O gesso escolhido para a pesquisa foi 0 gesso de fundi¢édo, que é comumente utilizado
para blocos, pois possui tempo de pega reduzido se comparado ao gesso de revestimento,
também utilizado na construgdo civil, otimizando o processo de fabricagdo. Seguindo a NBR
12127 (ABNT, 2019), para determinacdo das propriedades fisicas do gesso em po, foram
realizados os ensaios de granulometria e massa unitaria. No primeiro, foi feita a classificacdo
do tamanho de particulas da amostra de gesso através do peneiramento, utilizando as peneiras
de aberturas 0,210 mm e 0,290 mm. No segundo, foi medida a relacdo entre a massa nao
compactada do material e o volume do recipiente do equipamento.

4.2.2 Propriedades da pasta — Estado fresco

As propriedades da pasta do gesso em seu estado fresco sdo descritas na NBR 12118
(ABNT, 2019). A Consisténcia normal consiste na relacdo agua/gesso ideal, em que a fluidez
da pasta de gesso esta adequada para a manipulagéo.

A Consisténcia normal foi obtida através da utilizacdo do aparelho de vicat
modificado, seguindo o procedimento indicado na norma citada. O tempo de pega foi obtido a
partir do experimento de calor de hidratacdo, seguindo as condi¢cdes e equipamentos
semelhantes aos utilizados por Santana (2018) e Silva (2018), conforme figura 11 abaixo:

O esquema da figura 11 representa o calorimetro pseudo adiabatico utilizado para a
realizacdo do ensaio de calorimetria, em que foi possivel realizar a obtencdo do tempo de
pega. Para este esquema, utilizou-se um recipiente isolante de isopor preenchido parcialmente
com espuma de poliuretano para auxiliar no isolamento térmico e um termopar com
termOmetro digital tipo K com Datalogger TH-1600. A amostra de gesso foi preparada
seguindo o seguinte procedimento: gesso polvilhado por 1 minuto na dgua; em repouso por 2
minutos; misturado manualmente por 1 minuto. Apos isto, 0 material é transferido para o
recipiente da parte interna do isopor e fica devidamente isolado, apenas com a pequena
abertura de acesso do termopar. A temperatura do sistema é entdo medida com intervalos de 1
minuto, sendo iniciada a medigdo a partir do 5° minuto. Os dados obtidos formam a curva de
calorimetria que é expressa em temperatura x tempo, sendo o inicio de pega contabilizado a
partir da variacdio de 0,1°C/min e o fim de pega evidenciado a partir da

diminuicdo/estabilizacdo da temperatura.
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Figura 11. Esquema do calorimetro utilizado
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Fonte: Autora (2022)

4.2.3. Propriedades da pasta — Estado endurecido

As propriedades do gesso, em seu estado endurecido, foram obtidas seguindo os
procedimentos da NBR 12129 (ABNT, 2019) para a determinacdo da resisténcia a
compressdo, método CEN/TC 241 (2014) para a determinacdo da dureza e 13279 (ABNT,
2005) para determinagdo de resisténcia a flexao.

Inicialmente, para os ensaios de resisténcia & compressédo e dureza, foram moldados 12
corpos de prova (figura 12) para a relacdo dgua/gesso obtida no ensaio de consisténcia normal
(0,50). A norma recomenda apenas 3 corpos de prova cubicos (50x50mm) para 0S ensaios
mecanicos, no entanto, optou-se por estabelecer esta quantidade de acordo com a adaptacédo
do item 6.2.3.2 da NBR 12655 (ABNT, 2015), visando fornecer mais confiabilidade aos
resultados de resisténcia a compressdo do gesso de referéncia. Este item da norma
regulamenta o controle estatistico do concreto por amostragem parcial. Para este tipo de
controle, as amostras devem ser de no minimo seis exemplares. A norma também estabelece
que exemplar é um elemento ou amostra constituido por dois corpos de provas da mesma
betonada, moldados no mesmo ato e, para cada ensaio, 0 exemplar de menor valor deve ser
descartado. Betonada é a menor quantidade de concreto dosado e misturado, que pode ser
considerada como uma unidade e tem uma Unica resisténcia a compressdo (NBR 12655,

ABNT, 2015). Assim, foram feitos 12 corpos de prova e descartados os 6 menores valores.
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Figura 12. Corpos de prova do gesso de referéncia

Fonte: Autora (2022)

O preparo das amostras segue uma adaptacao da NBR 12129 (ABNT, 2019) e ASTM
C472-20, tendo a primeira como referéncia principal e a segunda como complemento para
realizacdo do ensaio de resisténcia a compresséo. O célculo da massa de gesso necessaria para
moldar os trés corpos de prova em gramas, fornecido pela NBR 12129 (ABNT, 2019), ¢é

realizado a partir da formula abaixo:

480
T 04+C

Mg (Equagdo 02)

Onde Mg é a massa de gesso expressa em gramas e C a razao agua/gesso determinada
para a consisténcia normal. Para calcular a massa de agua (Ma) necessaria, utiliza-se a

equacéo 03 abaixo:
Ma = MgxC (Equagdo 03)

A partir do valor de consisténcia normal pré-estabelecido (0,50), aplicam-se as
equacOes 02 e 03 demonstradas acima:

480
"~ 0,4+ 0,50

Ma =MgxC =457,14x0,50 = 266,67g

Mg = 533,33g
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Portanto, para a realizacdo do ensaio mecanico de resisténcia a compressao de 3
corpos de prova serd necessaria uma massa de gesso de fundicdo de 533,33 g e uma massa de
266,679 de agua, para razdo agua e gesso de 0,50. Os corpos de prova foram moldados,
seguindo os parametros estabelecidos em norma, identificados e colocados em estufa
(QUIMIS — Modelo Q317M-22) na temperatura de 45°C por 7 dias até atingirem a constancia
de massa e colocados no dessecador até a realizagdo do ensaio. Apos estes procedimentos, 0s
ensaios de resisténcia a compressdo e dureza superficial foram realizados, seguindo a
adaptacdo das normas/métodos ja citados.

O método para realizacdo do ensaio de resisténcia a flexdo em argamassas e, neste
trabalho, adaptado para o gesso, é especificado na NBR 13279 (2005), sendo utilizados trés
corpos de prova prismaticos de (4x4x16) cm. Apds a desmoldagem, os corpos de prova
permaneceram em estufa por 7 dias na temperatura de 45°C, sendo retirados e colocados no
dessecador por 7 dias até a realizacdo do ensaio ha maquina universal para ensaios mecanicos
do tipo Time Group INC - WDW-50E, com capacidade de carga de 50 kN, a uma temperatura
ambiente de 22°C. A carga aplicada foi de (50 + 10) N/s até a ruptura do corpo de prova e a

resisténcia a flexdo calculada de acordo com a equacao 04 abaixo:

1,5FfL
Rf = 403

(Equacao 04)

Sendo:
Ry a resisténcia a tragdo na flexdo em MPa;
Fs : a carga aplicada verticalmente no centro do prisma, em N;

L: a distancia entre os suportes, em mm.

43  COMPOSITOS DE GESSO REFORCADOS COM OG

Os ensaios de consisténcia normal e tempo de pega realizados no gesso de referéncia,
também foram realizados no gesso reforcado com o 6xido de grafeno, visto que suas
propriedades fisicas podem ser modificadas com a adicdo do novo material. Assim como
previsto, o tempo de pega foi alterado e a consisténcia ideal do gesso reforcado com OG foi
de 0,65. A partir disto, os corpos de prova confeccionados para 0s ensaios de dureza e
resisténcia a compressao foram feitos com as duas consisténcias - ideal do gesso de referéncia
(0,50) e ideal do gesso reforgado com OG (0,65) — objetivando analisar 0 comportamento

mecanico de ambas.
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Os corpos de prova dos compositos de gesso (figura 13) reforcado com éxido de
grafeno foram feitos utilizando as porcentagens de OG escolhidas a partir de levantamento
bibliografico (quadro 3), utilizando adi¢des consideradas ideais: 0,03% e 0,05% em massa
para compostos cimenticios da construcdo civil e 0,10% em massa de reforco em gesso com
grafeno em pé (Jara et al, 2020; Jara et al, 2021). Além destas porcentagens, foram
adicionadas as porcentagens minimas de 0,005% e 0,01%. Na tabela 4, observam-se as
quantidades de gesso e GO que serdo utilizadas nos corpos de prova de reforcados e de

referéncia.

Figura 13. Corpos de prova do gesso reforcado

Fonte: Autora (2022)

Em funcdo da solugédo padrdo de OG, obtida em 4.1.2. possuir concentragdo média de
7,63 g/L, foi necesséria a diluicdo das solucbes para obtengdo da quantidade necessaria de OG
em agua (297,14 ml) e confecgéo dos corpos de prova. Para a diluicdo, a solucédo foi esfoliada
novamente em equipamento de ultrassom (Nova — Modelo NI 1206, poténcia de 100W) por
15 min para que a mistura obtivesse homogeneidade. A partir da confecgdo dos corpos de

prova foram realizados os ensaios de dureza e resisténcia a compressao e flexao.



Tabela 4. Quantidade de material nos corpos de prova

Amostra Razéo a/g % de GO | Qnt.de CPs | Gesso(g) | Agua(g) | GO (g)
GO 0 12 0
Gl 0,005 3 0,0267
G2 0,01 3 0,0533
o3 0,50 0.03 3 533,33 266,67 01599
G4 0,05 3 0,2665
G5 0,10 3 0,5333
G6 0 12 0
G7 0,01 3 0,0457
G8 0,65 0,03 3 457,14 297,14 | 0,1371
G9 0,05 3 0,2285
G10 0,10 3 0,4571

Fonte: Autora (2022)
44  RETARDADORES DE PEGA E PLASTIFICANTE
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Os compdsitos de gesso reforcados com oOxido de grafeno apresentaram reducdo na

trabalhabilidade e no tempo de pega quando comparados ao gesso de referéncia, o que a partir

da porcentagem de OG em peso de 0,05%, dificultou a formagdo dos corpos de prova.

Portanto, foram feitos corpos de prova sem e com 0,10% de OG em peso, com adi¢do dos

retardadores de pega borax e citrato de sodio e do plastificante (Vedacit) a base de resinato de

sodio, assim como descrito na tabela 5:

Tabela 5. Quantidade de material nos corpos de prova com retardadores de pega e

plastificante

Amostra | Razdo a/g | % de GO | Qnt. de CPs | Material adicionado | Quantidade
G1l1 3 Citrato de sodio 0,06% em peso
G12 0,00 3 Boréx 0,30% em peso
G13 0.50 3 Plastificante 1,10ml
Gl4 ' 3 Citrato de sodio 0,06% em peso
G15 0,10 3 Boréx 0,30% em peso
G16 3 Plastificante 1,10ml

Fonte: Autora (2022)
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45 TECNICAS DE CARACTERIZACAO

Visando a caracterizacdo do oOxido de grafeno (OG) obtido atraves do metodo de
Hummers modificado, foram utilizadas as técnicas de caracterizacdo: Microscopia Eletronica
de Varredura (MEV), Difragdo de Raio-X (DRX) e Espectroscopia no Infravermelho por
Transformada de Fourier (FTIR). A primeira com o objetivo de caracterizar 0 OG quanto a
sua microestrutura e morfologia e as demais com o objetivo de comprovar a transformacéo do
oxido de grafite em éxido de grafeno.

Os corpos de prova do gesso de referéncia e dos compdsitos foram analisados quanto a
sua morfologia e microestrutura através das técnicas de caracterizacdo Microscopia Eletronica
de Varredura (MEV) e Difragdo de Raio-X (DRX). Além disso, também foi utilizada a
técnica de Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) para
obtencdo das energias vibracionais das suas ligagcdes e correspondéncia com 0s grupamentos
quimicos estruturais dos materiais. Foram realizados também os ensaios de resisténcia a

compressdo, dureza superficial e a verificacdo da cinética da reacdo de hidratacéo.

4.5.1. Difracdo de Raio-X (DRX)

O principal uso da técnica de caracterizacdo DRX esta na determinagdo da estrutura
cristalina das amostras, sendo o tamanho e a geometria da célula unitéria resolvidos a partir
das posicdes angulares dos picos de difracdo e o arranjo dos 4&tomos dentro da célula unitéaria
associado as intensidades relativas destes picos (CALLISTER, 2016).

A partir da Lei de Bragg (equacdo 05), dos dados fornecidos pelo equipamento de
DRX e da realizacdo da técnica de caracterizacdo € possivel calcular as distancias
interplanares (d) das amostras, que é entendida como a magnitude da distancia entre dois
planos adjacentes e paralelos de atomos.

2dsenf = ni (Equagao 05)

Sendo:

d: distancia interplanar;

L: comprimento de onda da radiacao incidente do raio X;
0: angulo de difragao;

n: ordem de reflexdo.
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O equipamento de DRX utilizado para a realizagdo da técnica nas amostras de grafite,
6xido de grafeno, gesso de referéncia (sem refor¢o) e gesso reforcado com OG, foi o0 Bruker —
D8 Advance de CuKa que possui A=0,15418 nm. Considerando n=1 e utilizando os valores de
20 dos picos de intensidade de difracdo fornecidos, a partir dos resultados da técnica, €
possivel calcular a distancia interplanar (d) de cada amostra. A base de fichas cristalograficas
Inorganic Crystal Structure Database (ICSD), disponibilizada pela CAPES, foi utilizada para

comparagdo com os resultados.

4.5.2. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Nesta técnica, o feixe de elétrons interage com uma dada amostra, de espessura
suficientemente fina, a medida que a atravessa. No processo de execucdo da técnica, a
amostra € colocada entre a fonte de elétrons e um anteparo, sendo a imagem formada pelo
impacto dos elétrons transmitidos e difratados. A imagem corresponde a0 mapeamento da
distribuicdo de intensidade que resulta da interacdo dos feixes transmitidos e espalhados
através da amostra. De acordo com Santos (2013), a Microscopia Eletrénica de Varredura
pode ser aplicada, principalmente, para a obtencdo de informacgdes da amostra acerca da
morfologia, tamanho dos gréos, orientacdo dos planos contidos e distancia interplanar. O
equipamento utilizado neste trabalho para realizacdo do MEV foi o Tescan VEGA3 com a

utilizacdo de tensdes de aceleracdo variaveis (entre 5 kV e 20 kV).

4.5.3. Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

A Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier compreende o estudo
da radiacdo eletromagnética com a matéria, cujo principal objetivo é a determinacdo dos
niveis de energia e transi¢des de espécies atbmicas e moleculares. Geralmente, as transicoes
vibracionais estdo relacionadas com a regido do Infravermelho (OLIVEIRA, 2011). Esta
técnica fornece a analise das vibragdes moleculares e com isto, os grupos funcionais
geralmente podem ser associados as bandas de absorcéo infravermelha caracteristicas. O
equipamento de FTIR utilizado para esta técnica de caracterizacdo foi o Shimadzu -

IRTracer-100 com faixa de obtencéo dos espectros variando de 4000 a 400 cm™™.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. CARACTERIZACAO DO OXIDO DE GRAFENO

A técnica de DRX foi realizada no grafite e no éxido de grafeno (material oxidado a
partir do grafite precursor). Na anélise (gréafico 2), observa-se o pico de maior intensidade de
difracao do grafite precursor (vermelho) em 26=26,60°, referente ao plano (002), conforme
ficha cristalografica ICSD-193439. O pico referente ao mesmo plano (002) foi deslocado para
26=11,18° no Oxido de grafeno deixado na estufa por 24h (cinza). Este deslocamento é
explicado a partir da comparacdo dos espagamentos interplanares das amostras, obtidos
utilizando a lei de Bragg, em que se nota um aumento do espagcamento interplanar do grafite
precursor (dooz = 0,34 nm) para o espacamento interplanar do 6xido de grafeno (doo2 =0,80
nm). Este aumento acontece entre as camadas de OG e, assim como Huh (2011) explica, é
resultado da insercdo de moléculas de H>O e de grupos oxigenados na estrutura do OG,

indicando que a oxidacdo quimica foi realizada.

Grafico 2. DRX das amostras do grafite precursor e éxido de grafeno
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Na figura 14 tém-se as imagens de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) do

OG enumeradas em 3 partes. Na primeira, nota-se que OG apresenta um empilhamento de
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camadas a nivel microscépico, com enrugamento aparente, sendo este empilhamento
evidenciado nas partes mais centrais da imagem. Na segunda e terceira, observam-se pontos
aproximados, de maior magnificacdo, da periferia da primeira imagem, em que é possivel
visualizar camadas mais finas, bem definidas e levemente transparentes, indicando a formacéo
de poucas camadas de OG. Outro fator caracteristico do 6xido de grafeno € a formacao de

camadas flexiveis, evidenciado pelas pequenas dobras e ondulagdes no material.

Figura 14. Imagens de MEV do OG

Fonte: Autora (2021)

5.2. CARACTERIZACAO DO GESSO EM PO

O ensaio de granulometria, do gesso comercial tipo B, foi realizado utilizando-se as
peneiras 0,290 mm e 0,210 mm, pode-se concluir que o material possui gradua¢do majoritaria
(91,48%) menor do que 0,290 mm, o que é caracteristico do gesso de fundi¢do. A norma NBR
13207 (ABNT, 2017) estabelece uma quantidade > 90% do material passante na peneira 0,290
mm para ser considerado gesso de fundicdo. Além disso, 0 gesso possui massa unitaria
(Mu)=691,55 kg/m3, também em acordo com a referéncia estabelecida (Mu > 600 kg/cm3) em

norma para o gesso de fundicéo.

5.3. CARACTERIZACAO DO GESSO EM PASTA (ESTADO FRESCO)

O ensaio de consisténcia normal (figura 15) foi realizado no gesso sem aditivos e no
gesso com 0,10% de OG em massa com 0 objetivo de encontrar a proporcdo ideal de
agua/gesso para as duas situacdes. O gesso sem aditivo obteve consisténcia normal de 0,50 e 0

gesso com 0,10% de OG em massa obteve consisténcia normal de 0,65.
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Figura 15. Ensaio de consisténcia normal

Fonte: Autora (2022)

Assim como pode ser observado na secdo 5.4.1, os compositos com relacéo a/g 0,65
apresentaram resultados menos satisfatérios de resisténcia a compressdo, 0 que ja era
esperado devido a quantidade de agua interferir negativamente na resisténcia do material.
Portanto, optou-se pela utilizacdo e realizacdo dos testes e caracterizacdo posteriores apenas
com a relagdo a/g 0,50, ja que os corpos de prova puderam ser satisfatoriamente fabricados,
seguindo as normas com esta relagéo.

O ensaio de calorimetria foi realizado com a relacdo a/g 0,50 e porcentagens 0,005%,
0,01%, 0,03%, 0,05% e 0,10% de OG em massa. A partir do grafico 3, que apresenta as
curvas de hidratacdo dos materiais, pode-se observar que a adicdo do Oxido interfere
diretamente no tempo (til (trabalhabilidade) do gesso, que diminui com o aumento da % em
massa de OG, fazendo com que o0 composito endureca de forma mais rapida. A temperatura
das amostras ndo é alterada de forma significativa quando comparadas entre si, portanto, a
alteragdo mais significativa estd na cinética de hidratagdo, sendo mais lenta no gesso de
referéncia.

O retardador de pega citrato de sodio (grafico 4) confere ao material uma cinética de
hidratagdo ainda mais lenta, fazendo com o que a pasta de gesso fique trabalhavel por mais
tempo. No entanto, de acordo com Hincapié e Cincotto (1997) e Silva (2018), a adicdo dos
retardadores diminui a resisténcia mecanica (comprovado na sec¢do 5.4.1), os cristais se
formam com maior dificuldade e as agulhas se orientam de forma dispersa, sendo a coesdo e 0

imbricamento os principais responsaveis pela diminui¢do da resisténcia mecéanica.
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Gréfico 3. Curvas de hidratacdo na relacdo a/g 0,50
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Gréfico 4. Curvas de hidratacdo na relacdo a/g 0,50 com adicdo do citrato de sédio
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O tempo util (intervalo de inicio e fim de pega) das pastas foi retirado das curvas de
hidratagdo do gesso, sendo representados no grafico 5. Assim como visto no grafico de
hidratacdo, nota-se que o tempo de pega é diminuido & medida que a quantidade de OG é
aumentada. Assim, a trabalhabilidade do material é afetada, o que é fator negativo, pois a
partir da porcentagem 0,05% de OG em massa existe uma maior dificuldade na formagdo dos
corpos de prova para 0s ensaios de resisténcia mecanica, o que na pratica interferiria na
confeccdo de blocos reais para construcao civil. No entanto, tal dificuldade néo foi impeditiva
para confeccdo dos corpos de prova em estudo.

O tempo util com a adicdo do retardador de pega é maior quando comparado aos
demais casos, comprovando eficicia ao que se propde o citrato de sddio: aumentar o tempo de
pega e a trabalhabilidade da pasta de gesso. Nota-se também que, mesmo com a adicdo de OG
a pasta com o retardador, o tempo Util continua sendo maior do que o da pasta de gesso de
referéncia e dos gessos com adi¢do de porcentagens de OG em massa. No entanto, quando
comparado a pasta apenas com a adi¢do do citrato, o tempo de pega é reduzido, comprovando
novamente que a adicdo do oxido de grafeno reduz a trabalhabilidade e o tempo de pega do

gesso.

Gréfico 5. Tempo de pega na relacdo a/g 0,50
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Na figura 16, observa-se o molde dos corpos de prova preenchidos normalmente com
a pasta quando a trabalhabilidade do material esta sem alteracfes devido ao OG. Percebe-se
que a pasta preenche todas as cavidades do molde, sem vazamentos. No entanto, com a adi¢do
gradativa do material de reforco, a trabalhabilidade € reduzida e traz como consequéncia,
como pode ser observado nos CPs de compresséo da figura 16, dificuldades no preenchimento
e formacdo dos corpos de prova. Observa-se uma variedade de tonalidades de cores na mesma
amostra, 0 que é um indicativo da ndo homogeneizacdo do material, além de defeitos
estruturais (porosidade) criticos. Portanto, na tentativa de aumentar a trabalhabilidade e
reduzir as consequéncias negativas da adicdo de OG, optou-se pela adi¢do de retardadores de

pega e plastificante, separadamente.

Figura 16. Molde preenchido com a pasta de gesso e CPs com defeitos estruturais

Molde preenchido

CPs de compressao

Fonte: Autora (2022)

5.4. CARACTERIZACAO DO GESSO DE REFERENCIA E COMPOSITOS EM
ESTADO ENDURECIDO

5.4.1. Resisténcia a compressdo

Todos os corpos de prova do gesso, com 0/0,005/0,01/0,03/0,05 e 0,10% em massa de
OG, foram fabricados utilizando as duas consisténcias normais encontradas: para 0 gesso sem
aditivos (0,50) e para o gesso com 0,10% de OG (0,65). Os ensaios de resisténcia a
compressdo (figura 17) foram realizados utilizando a maquina universal para ensaios
mecanicos do tipo Time Group INC - WDW-50E, com capacidade de carga de 50 kN, a uma

temperatura ambiente de 22 °C.
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Figura 17. Ensaio de resisténcia & compresséo

Fonte: Autora (2022)

Analisando as tabelas 6 e 7, nota-se que todos os CPs com relagdo de a/g 0,65
apresentaram resisténcia a compressdo mais baixa do que os com relagdo a/g 0,50, assim
como esperado, ja que a maior quantidade de agua colocada nesta relacdo influencia
diretamente na resisténcia do material. Nota-se também que na relacdo a/g 0,50, o modulo de
elasticidade apresenta valores maiores do que na relacdo a/g 0,65 e que, a adicdo de OG em
cada relacédo, ndo apresenta variagédo significativa com o aumento da porcentagem de OG nos

corpos de prova.

Tabela 6. Resisténcias a compressdo e modulos de elasticidade médios na relagdo a/g 0,50

Tenséao . . Médulo de . ~
Corpos di Desvio padréo lasticidad Desvio padréo
de prova media (MPa) egs_t|C| ade (MPa)
(MPa) médio (MPa)

GF 17,55 0,29 706,33 11,48
0,01%0G 19,11 0,11 719,39 6,05
0,03%0G 18,33 0,34 718,51 9,52
0,05%0G 17,00 0,55 720,88 6,36
0,10%0G 13,49 0,26 667,02 7,30

Fonte: Autora (2022)
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Tabela 7. Resisténcias a compressdo e mddulos de elasticidade médios na relagdo a/g 0,65

Tensao . ~ Modulo de . ~
Corpos di Desvio padréo lasticidad Desvio padréao
de prova media (MPa) e,as_t|0| ade (MPa)
(MPa) medio (MPa)

GF 8,89 0,40 533,54 16,04
0,01%0G 10,08 0,74 581,88 6,57
0,03%0G 10,04 0,26 557,48 7,85
0,05%0G 9,55 0,29 556,57 8,25
0,10%0G 9,15 0,22 539,64 39,95

Fonte: Autora (2022)

Na relacdo a/g 0,65, apesar do gesso apresentar resisténcia a compressdo menor,
observa-se que os corpos de prova com OG ndo exibem nenhum valor abaixo da resisténcia a
compressdo do gesso de referéncia, considerando o desvio padrdo encontrado para cada caso.
Nos corpos de prova com adi¢do de 0,01% de OG em massa, os CPs demonstram uma
melhora significativa de cerca de 13,40% em relacdo ao gesso de referéncia, sendo esta
considerada a porcentagem ideal neste estudo.

Na relacdo a/g 0,50, a resisténcia a compressao dos CPs apresenta melhora em seus
valores a partir da porcentagem 0,01% de OG em peso, sendo esta porcentagem também
considerada ideal para esta relacdo, com um aumento na resisténcia de cerca de 8,90%.
Quando a quantidade de OG adicionada ultrapassa a porcentagem ideal, percebe-se uma
diminuicdo gradativa no aumento da resisténcia, até atingir patamares menores do que o
préprio GF, como pode ser visto na porcentagem de 0,10% de OG em massa, em que o valor
da resisténcia a compressao é 23,20% menor do que a do gesso de referéncia. Isto se deve a
possivel aglomeracdo das nanofolhas de éxido de grafeno e por isso, 0 aumento gradativo da
porcentagem do OG em massa ocasiona diminuicdo da resisténcia a compressdo dos
compositos (grafico 6), embora o 0xido de grafeno tenha satisfatdria dispersdo em agua, nao
existe garantia de que a sua dispersdo na mistura com 0 gesso seja completa, assim como, de
acordo com Chuah et al (2014), ocorre na mistura do OG com a matriz cimenticia, sendo esta

aglomeracéo prejudicial para a resisténcia mecanica do compasito.
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Gréfico 6. Resisténcia a compressdo dos corpos de prova
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Fonte: Autora (2022)

Analisando o comportamento de tensdo x deformacdo das relacdes de a/g 0,50 e 0,65
(gréfico 7), nota-se que as curvas da relagdo a/g 0,65 apresentam instabilidade notavel antes
do rompimento, o que caracteriza a possivel formacdo e propagacdo de microtrincas & medida
que a tensdo é aplicada ao corpo de prova. No entanto, essa instabilidade € imperceptivel nas
curvas dos CPs da relacéo a/g 0,50, indicando que estas trincas sdo inexistentes, ou formadas

em menor quantidade.
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Gréfico 7. Tensdo x deformagdo dos corpos de prova nas relacoes a/g 0,50 e 0,65
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Fonte: Autora (2022)

A relacdo agua/gesso (a/g) de 0,50 foi considerada ideal para este trabalho visto que
mostrou melhor resisténcia a compressao e trabalhabilidade adequada para a porcentagem de
adicdo de 0,01% em massa de OG. No entanto, devido a alteracdo significativa na
trabalhabilidade e dificuldade de formacéo dos corpos de prova a partir da porcentagem de
adicdo de 0,05% OG em massa, foram testados dois retardadores de pega (bérax e citrato de

sodio) e um plastificante (Vedacit) a base de resinato de sddio. O intuito foi de melhorar a
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trabalhabilidade (tempo Util) das amostras com maior teor de OG, além de favorecer a
dispersdo do 6xido de grafeno no interior do gesso, evitando aglomeracgdes, e melhorando a
resisténcia do compdsito. Esta adicdo foi feita apenas na porcentagem de 0,10% OG em
massa, a maxima e mais critica utilizada neste trabalho.

O grafico 8 apresenta os resultados de resisténcia a compressdo dos testes com
plastificante e retardadores, e observa-se que, mesmo o OG interferindo positivamente,
aumentando a resisténcia a compressdo dos corpos de prova com adic¢do de citrato de sodio,
borax e plastificante, a resisténcia a compressdo destes compdsitos ndo excede a dos corpos
de prova do gesso de referéncia. Como citado anteriormente, estes aditivos, assim como altas
porcentagens de OG, deterioram a resisténcia mecanica do gesso devido, entre outras causas,
a ma formagdo das agulhas. E importante mencionar, no entanto, um comportamento de
sinergia interessante observado para a relacdo GF/0,10%0G - plastificantes e retardadores:
em todos 0s casos, as perdas de resisténcia em relacdo ao gesso de referéncia, que chegaram a
mais de 20%, foram praticamente restauradas. E possivel sugerir que, apesar de promoverem
isoladamente uma reducdo na resisténcia do gesso, retardadores e plastificantes auxiliem na

dispersdo do OG dentro do composto.

Gréfico 8. Resisténcia a compressdo dos corpos de prova

307 [ JGF
28 I0,10% OG
76 ] [ |1,1mL de plastificante
1 [7740,10% OG + 1,1mL de plastificante
24 4 | | 0,06% Citrato de sadio

1 0,10% OG + 0,06% Citrato de sodio
22+ 33 0,30% de Bérax
20-] B 0,10% OG + 0,30% de Borax

(MPa)

18'_ ——
14
124
10 -
R e
G -
4
2 -

N

N

encla a compressao
o
L
H
NN
'__|

N

———————————— NBR 13207 (ABNT, 1994)

Resist
T
s

GF 010 GF 0210 GF 0,20 GF 0,10
Porcentagem de OG (%)

Fonte: Autora (2022)



56

A andlise Optica macroscépica da superficie de fratura dos corpos de prova apos o
ensaio de compressao demonstra que a dispersao do 6xido de grafeno com o gesso ndo ocorre
de forma homogénea. Na figura 18, observa-se no corpo de prova, com relacdo a/g 0,50 e
porcentagem de adi¢do 0,10% OG em massa, uma aglomeracao visivel de gesso em pd na sua
superficie de fratura interna. A cor do corpo de prova ndo é uniforme, tendo variacdo
gradativa de cinza e partes esbranquicadas, sendo este um indicativo de que o Oxido de
grafeno, nesta porcentagem, apresenta dificuldade de dispersdo com o gesso.

Figura 18. Corpo de prova de gesso com 0,10% de OG em massa e relagdo a/g 0,50

Fonte: Autora (2022)

Na figura 19, observa-se uma variacao de cores perceptivel em outras porcentagens de
adicdo de OG, mas com menor destaque que o observado para 0,10% de OG em massa. Isto
pode ser explicado pela menor quantidade de nanofolhas de OG, diminuindo as aglomeracdes.
Este estudo sera detalhado na secdo 5.4.3., em que é possivel, através das imagens de MEV
obtidas, visualizar microscopicamente as folhas de OG aglomeradas a partir da porcentagem
0,05% de OG em massa. Outro indicativo de que a maior quantidade de &gua auxilia na
dispersdo do OG é o maior aumento percentual de resisténcia a compressao nos corpos de
prova na relacdo a/g 0,65, em que a quantidade de agua inserida para fabricacdo dos CPs é

relativamente maior do que nos corpos de prova na relacdo a/g 0,50.
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Figura 19. Corpos de prova apés ensaios de resisténcia a compressao na relagédo a/g 0,50

0,03%0G 0,05%0G 70,1O%OG

Fonte: Autora (2022)

5.4.2. Dureza superficial

Os valores médios de dureza do gesso de referéncia e com adigdo do éxido de grafeno
estdo apresentados no grafico 9. O gesso sem aditivos possui o valor médio de duzeza 96,33
u.s.c., sendo relativamente menor se comparado aos compdsitos com OG que possuem dureza
média de 99,67 u.s.c. Ressalta-se que, em todos 0os compositos de gesso reforgado com Oxido
de grafeno ensaiados, os valores de dureza oscilaram de 99 a 100 u.s.c. e por este motivo,
utilizou-se apenas a barra com adi¢do de OG sem especificar as porcentagens de aditivo dos
CPs. De acordo com a CENT/TC 241 — comité técnico de normatizacdo europeu que
padroniza os produtos de gesso — o valor de dureza do gesso deve ser superior a 60 u.s.c.,
assim, os valores estdo de acordo com estabelecido na referéncia do ensaio. Destaca-se ainda
que a adicdo de citrato de sodio ao gesso ndo altera de forma significativa a dureza superficial

do material, sendo o valor de dureza médio obtido no ensaio de 95,67 u.s.c..
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Gréfico 9. Dureza superficial dos corpos de prova
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5.4.3. Resisténcia a flexdo

O ensaio de resisténcia a flexao (figura 20) foi realizado em corpos de prova de gesso
de referéncia e compositos com adigdo de 0,01% e 0,05% de OG em massa, a primeira
porcentagem por ser considerada a ideal nos ensaios mecénicos de resisténcia & compresséao e
a segunda por ser uma porcentagem intermediaria de possivel aglomeragdo do OG e dispersao

reduzida.

Figura 20. Ensaio de resisténcia a flexdo

Fonte: Autora (2022)
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A partir da andlise do gréfico 10 e da tabela 8, pode-se notar que 0s corpos de prova
0,01%0G apresentaram aumento de resisténcia significativo em relagdo ao GF, cerca de
22,60%, e baixo desvio padréo entre as amostras ensaiadas. Quando a quantidade de OG é
aumentada — CPs 0,05%0G - os resultados obtidos apresentam instabilidade de valores,

tendo resisténcia a flexao variando de 5,54 a 8,20 MPa.

Tabela 8. VValores obtidos no ensaio de resisténcia a flexao

Corpos de prova Tensdo média Desvio padréo
(MPa) (MPa)

GF 6,20 0,23
0,01%0G 7,60 0,14
0,05%0G 5,90 1,38

Autora (2022)

Grafico 10. Grafico de resisténcia a flexao dos corpos de prova de GF/0,01%0G/0,05%0G
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Fonte: Autora (2022)

Os resultados de flexdo se equiparam ao observado no ensaio de resisténcia a
compressdo, em que a porcentagem ideal de adi¢do de OG é a de 0,01% em massa, € com 0
aumento desta porcentagem, a resisténcia mecanica do composito é reduzida ou se torna
instavel, possivelmente pelo fato das nanofolhas de OG se aglomerarem e/ou produzirem
baixa dispersao.
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Destaca-se que o aumento de resisténcia a flexdo é significativo e proporcionalmente
maior quando comparado aos aumentos obtidos nos ensaios de resisténcia & compressdo. Esta
diferenca pode estar relacionada aos distintos modos de fratura induzidos pelos ensaios de
compressdo e flexao.

Na figura 21, imagens Opticas das superficies de fratura mostram que a adicdo de OG
nos corpos de prova causa incidéncia de alguns poros maiores, quando comparados ao gesso
puro. Na porcentagem 0,05%0G em massa, além da incidéncia ainda maior destes poros,
verificam-se pequenas aglomeracGes de gesso em po, assim como observado nos CPs de
resisténcia & compressdo. E importante salientar que a superficie de fratura destas amostras é
mais plana, quando comparada as de amostras de compressdo, devido aos diferentes
comportamentos de fratura induzidos pelas forcas incidentes no ensaio de flexdo. Forgas
compressivas na parte superior da amostra e forcas trativas na parte inferior induzem
cisalhamento e propagacdo de trincas caracteristicas de materiais frageis, gerando uma

superficie de fratura mais plana.

Figura 21. Corpos de prova apés ensaios de resisténcia a flexdo na relacdo a/g 0,50

£0A0)

Fonte: Autora (2022)

5.4.4. Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

As imagens de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) dos corpos de prova de
gesso na relacdo a/g 0,50, de referéncia e com adicdo de o6xido de grafeno nas porcentagens
0,01/0,03/0,05 e 0,10% estdo dispostas na figura 22. Foi possivel comparar as mudangas
ocorridas na morfologia do gesso e analisar a estrutura dos cristais formados com a adicéo de
oxido de grafeno, tais mudancas podem ser associadas aos resultados obtidos nos testes de

resisténcia mecanica dos corpos de prova.
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Figura 22. Microscopia Eletrénica da Varredura (MEV) das amostras de gesso na relagédo a/g
0,50
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Fonte: Autora (2022)

A micrografia do gesso de referéncia (figura 22a e 22b) apresenta formagéo de cristais
em formato de agulhas, arranjados em forma de tufos e/ou entrelacados entre si, 0 que
segundo Fernandes (2016), fornece firmeza ao arranjo cristalino, sendo um fator positivo para
a resisténcia mecanica do material. No entanto, nesta mesma micrografia, observa-se a
presenca de placas que sugerem a uma méa formacao da estrutura cristalina.

Na amostra de gesso com porcentagem 0,01% de OG em massa, considerada ideal
para este estudo e que apresentou melhor valor médio de resisténcia a compressao, nota-se a
formacdo majoritaria de cristais bem definidos em formato de agulhas, dispostos em formato
de tufos e entrelacados entre si. Esta micrografia estd de acordo com os resultados
satisfatorios de resisténcia a compressao.

A amostra de gesso com porcentagem 0,03% de OG em massa apresenta a formacéo
de cristais em formato de agulhas entrelagados e formando tufos, assim como nas demais
micrografias ja citadas. No entanto, é perceptivel a ocorréncia de cristais longos e paralelos,
além de indicativos mais evidentes de folhas de OG aglomeradas, conforme indicado em uma
das extremidades da imagem d, essa aglomeracdo pode ser prejudicial a resisténcia mecéanica

do material.
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A aglomeracao de folhas de OG ¢€ identificada na amostra de gesso com porcentagem
0,05% de OG em massa, comprovando que a dispersdo do nanomaterial no gesso nao
acontece por completo e de forma homogénea em porcentagens maiores do que a ideal. Nota-
se que a formacdo de agulhas, dispostas em tufos e entrelagcadas entre si, € menor do que nas
porcentagens anteriores e que os cristais ndo estdo totalmente formados em sua maioria. E
possivel identificar a formacéao de placas em pequena quantidade.

Por fim, tem-se a micrografia da amostra de gesso com porcentagem 0,10% de OG em
massa, que apresenta ma formacdo dos cristais e incidéncia consideravel de placas, o que
indica o agravamento causado pela falta de dispersao do nanomaterial. A adicdo de OG ao
gesso diminui o tempo de pega deste material e, com isto, 0 tempo de cristalizagdo também é
reduzido, ocasionando a ma formacéo e cristais, em pequena quantidade. Esta morfologia é
desfavoravel para a resisténcia mecanica do composito, assim como referenciam Baltar e
Baltar (2010). E possivel que o OG, em quantidade ideal e com a dispersdo homogénea na
matriz, funcione como um agente nucleante para a formacao de cristais.

Nas micrografias dispostas na figura 23 é possivel identificar aglomeracfes pontuais
de nanofolhas de OG nas porcentagens 0,03% e 0,05% de OG em massa, comprovando que,
acima da porcentagem considerada ideal para este trabalho, existe baixa dispersdo do
nanomaterial, o que prejudica as propriedades mecéanicas do compdsito.

Figura 23. Microscopias com nanofolhas de éxido de grafeno

1 /N‘ nofolhas de 0G
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Fonte: Autora (2022)
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5.4.5. Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

Os resultados de FTIR (grafico 11) apresentam bandas caracteristicas para o gesso de
referéncia (CaS04.2H20) e para os compositos de gesso com porcentagens de OG, néo
indicando nenhuma alteracdo significativa com a adi¢do de 6xido de grafeno. De acordo com
Cipriano et al (2021), as bandas do grupo O-H (~3531 cm, ~3400 cm™ e ~1620 cm™)
destacadas no graficollsdo referentes as ligacbes das moléculas de agua. Alem destas,
também foram identificadas as bandas caracteristicas das vibracdes do grupo funcional SO4
2(~1097cm™ e ~667 cm™). Conclui-se que as pequenas quantidades de OG inseridas nos
compdsitos ndo foram suficientes para que pudessem ser identificadas por esta técnica,
tampouco sdo capazes de induzir variagdes significativas nas vibracdes caracteristicas do
gesso puro. As vibracGes OH, verificadas nos compositos, estdo presentes tanto no OG quanto
no gesso puro, e, portanto, ndo podem ser atribuidas isoladamente ao OG. Tampouco se
verificou um aumento significativo na intensidade destas bandas para os compdsitos, 0 que

seria um indicativo da influéncia da insercdo de OG.

Gréfico 11. Resultados obtidos a partir do FTIR das amostras de GF, OG e comp0sitos
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5.4.6. Difragdo de Raio-X (DRX)

Os resultados da analise de DRX do gesso de referéncia e com adi¢do de 0,10% de OG
em massa, maxima concentracdo de OG utilizada neste estudo, ndo apresentaram diferencas
significativas entre si. Para ambos difratogramas, o material apresentou apenas uma fase
mineral identificada, a gipsita. O grafico 12 apresenta os planos cristalinos caracteristicos
desta fase gipsita (G). Os mesmos picos, obtidos para o gesso de fundicéo, foram encontrados
por Tino, Gomes e Guzzo (2015) e Tino (2016), a partir do padrdao 5000039 (COD 2013). Isto
indica que as amostras ndo possuem diferencas mineralégicas em suas composicles, e que
para estas baixas concentrages, < 0,1%0G, ndao ha interferéncia nem ¢ possivel a
identificacdo do Oxido de grafeno. Destaca-se que o ensaio foi realizado em amostras do gesso

apos o seu endurecimento.

Gréfico 12. Difratograma do gesso de referéncia e gesso com 0,10% de OG em massa
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Fonte: Autora (2022)
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6. CONCLUSAO

Os compdsitos de gesso com adigdo de porcentagens de OG demonstram potencial de

aumento de resisténcia mecanica (dureza superficial, resisténcia a compressao e resisténcia a

flexdo), tendo como porcentagem ideal, neste estudo, 0,01%0G em massa. Além do reforco

mecanico obtido na porcentagem ideal — na relacdo a/g 0,65: 13,40% de resisténcia a

compressdo; e na relacdo a/g 0,50: 8,90% de resisténcia a compressao, 3,50% de dureza e

22.60% de resisténcia a flexdo - destacam-se outras conclusdes acerca deste estudo:

A dispersdao ndo homogénea e aglomeracdo das nanofolhas de 6xido de grafeno, a
partir da porcentagem 0,03% de OG em massa, ocorrem com 0 aumento gradativo de
sua quantidade percentual no composito e deterioram a sua resisténcia mecanica,;

O OG pode atuar como um agente nucleante nos compdsitos de gesso reforgcados,
sendo este fator positivo para formacéo de seus cristais. No entanto, a aglomeracao de
nanofolhas de OG causa um efeito contrario, impedindo que os cristais do material
tenham sua completa formacéo;

A trabalhabilidade do material é reduzida com o aumento gradativo de OG, o que pode
ser um fator positivo/negativo a depender de sua utilizacao;

A utilizacdo de retardadores de pega e plastificante aumenta o tempo util da pasta
composita, mas diminui a resisténcia do material. No entanto, a adicdo de OG
demonstra resultados positivos nestes compositos, visto que o tempo de pega é
aumentado e a resisténcia a compressdo é restaurada aos valores obtidos para 0 gesso
puro;

A baixa porcentagem de OG utilizada neste estudo dificulta a anélise das interacGes a
partir das técnicas de caracterizacdo (FTIR, DRX) disponiveis;

A fabricacdo de d6xido de grafeno através do método de Hummers modificado é um
procedimento eficaz para a utilizacdo em compositos da construcdo civil, visto que sua
obtencdo pode ser realizada em larga escala e em solucdo aquosa estavel, podendo ser
prontamente adicionada a dgua de mistura do gesso. No entanto, de acordo com a
concentracdo, pode ocasionar defeitos e aglomeracdes de nanoparticulas na estrutura

final do compdsito.
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7. PROPOSTAS PARA TRABALHOS FUTUROS

O estudo apresentou dificuldade expressiva quanto a aglomeracdo das nanofolhas de
Oxido de grafeno e dispersdo do nanomaterial com o gesso. Outro fator de destaque é a
diminuicdo da trabalhabilidade do material, tendo o tempo util reduzido com a adi¢do de
Oxido de grafeno. Esses fatores trazem consequéncia para a resisténcia mecanica dos
compositos de gesso com OG e impedem a sua otimizacao. Portanto, sugere-se:

e O estudo mais aprofundado em relacdo a melhora da dispersdo do 6xido de grafeno e
sua relacdo com a resisténcia mecanica, assim como o0 observado com a adicdo de
retardadores de pega e plastificante;

e Que sejam realizados mais testes de resisténcia mecénica com o gesso utilizado para
revestimento, visto que este material possui tempo Util maior do que o do gesso de
fundicéo;

e A elaboracdo de testes de impacto para o gesso reforcado, no sentido de aplicagdes
mais realistas e especificas do gesso para construcao civil;

e Estudos especificos (quimicos e fisicos) das reacdes e interacbes OG/gesso/agua na
mistura da pasta composita, para entendimento das propriedades obtidas e otimizacao
das concentracBes de cada material, além da correta utilizacdo de retardadores e
plastificantes.

e Avaliar a influéncia da adicdo de 6xido de grafeno na estanqueidade a &gua dos
compdsitos, atraves de andlises comparativas de permeabilidade a agua/vapor de dgua

e de coeficiente de absorcao.
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