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RESUMO

O gesso p6 quando misturado a agua da origem a uma pasta moldavel de rapido
enrijecimento que pode ser utilizada para diversas finalidades, sendo na construgao civil
muito empregado em rebocos e pré-moldados diversos. A boa hidratagdo do gesso
garante maior efetividade na formagédo, densidade e entrelagamento de cristais que
definirdao seu desempenho mecanico. Tendo em vista que a reacao de hidratacao do
gesso €& exotérmica e dependente das propriedades térmicas da pasta, suas
propriedades mecanicas sao afetadas pela temperatura interna, uma vez que esta afeta
a solubilidade do gesso e consequentemente sua taxa de cristalizacao. Este trabalho tem
como objetivo analisar as propriedades mecanicas quanto a tragcdo, compressao e dureza
do gesso partir do uso de multicamadas de grafeno (MLG) como aditivo, tendo em vista
sua excelente condutividade térmica, desempenho mecéanico e hidrofobicidade. Para
tanto foram confeccionados 5 lotes experimentais utilizando MLG misturado a agua de
amassamento para producao de gesso, além do lote controle (gesso puro). As dosagens
de MLG adotadas foram de 0,0150%, 0,0175%, 0,0200%, 0,0225% e 0,0250% em
relacdo a massa de gesso em po. Foi utilizado o fator agua/gesso (A/G) de 0,5. Ensaios
de compressdo axial, tracdo por compressdao diametral e dureza superficial foram
realizados para analise de influéncia do aditivo em propriedades mecénicas do gesso.
Quanto as propriedades enquanto fluido, verificou-se consisténcia normal, tempos de
pega e curvas de hidratacao. Analisou-se também influéncia do MLG na tolerancia a agua
do material enrijecido. Os resultados demonstraram aumentos de resisténcia mecanica
em cerca 120% para compressao e tracao na dosagem de 0,020% na idade de 7 dias. O
aumento pode ser atribuido a dissipacao de calor interno incentivando maior producao
de ndcleos de cristalizagdo mais bem distribuidos. Os resultados relacionados a
tolerancia a presenca de agua indicaram que quanto maior a dosagem de grafeno mais
resistente a agua o material se tornou, provavelmente devido as caracteristicas

hidrofébicas do grafeno.

Palavras-chave: compressao; tracao; dureza; pré-moldados; multicamadas.



ABSTRACT

Gypsum powder (or “plaster of Paris”), when mixed with water, turns to a moldable paste
that hardens quickly and can be used for various purposes, being widely used in
construction in plastering and drywalls. A proper hydration of the gypsum powder ensures
greater effectiveness in the formation, density and interlacing of crystals that will define its
mechanical performance. Considering that the hydration reaction of gypsum is exothermic
and depends on the thermal properties of the paste, its mechanical properties are affected
by the internal temperature, since this affects the gypsum solubility and consequently its
crystallization rate. This dissertation means to analyze the mechanical properties such as
tensile strength, compression and hardness of the gypsum powder mixed with water and
multilayers of graphene (MLG) as an additive, considering its excellent thermal
conductivity, mechanical performance and hydrophobicity. For the purpose of this study,
5 experimental batches were made using MLG mixed with water in gypsum production, in
addition to the control batch (pure plaster). The adopted MLG dosages were 0.0150%,
0.0175%, 0.0200%, 0.0225% and 0.0250% in relation to the gypsum powder mass. The
ratio water/plaster of 0.5 was used. Axial compression test, diametral compression test
and surface hardness tests were carried out to analyze the influence of the additive on
the mechanical properties of the gypsum. As for its properties as a fluid, consistency,
setting times and hydration curves were verified. The influence of MLG on the water
tolerance of the hardened material was also analyzed. The results showed 120% increase
in mechanical strength for compression and tensile at a dosage of 0.020% at the age of 7
days. Such increase can be the result of an internal heat dissipation which enabled greater
production of better distributed crystallization cores. The results related to tolerance to the
presence of water indicated that the higher the dosage of graphene, the more water
resistant the material became, probably due to the hydrophobic properties of graphene.

Keywords: compression; tensile; hardness; drywall; multilayer.
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1 INTRODUCAO

O gesso é um aglomerante mineral e sua principal matéria prima € a rocha de
gipsita encontrada em abundancia na natureza. A partir da desidratacéo parcial da rocha
obtém-se o gesso, material que apds hidratado adquire forma plastica de boa
trabalhabilidade se enrijecendo rapidamente retornando a estrutura da rocha de origem.
O processo de desidratacao e hidratacdo do gesso pode ser repetido mais de uma vez
para um mesmo exemplar, o que garante ao material interessante potencial reciclavel.

Segundo Lyra Sobrinho et al. (2003) e Pinheiro (2011), mais de 90% do gesso
produzido no Brasil é utilizado na construcao civil, aplicado na producao de cimento e
gesso comercial. O gesso comercial é utilizado como revestimentos, rebocos e pré-
moldados aplicados como pecas ornamentais e placas de forro acartonadas. Como pré-
moldado, o gesso aplicado como placas desenvolve fungdes nao estruturais em paredes
de vedacédo e forros de lajes oferecendo praticidade, rapidez, leveza e baixissima
producao de entulho (LIMA et al., 2020). Quando comparado as paredes de vedacao
confeccionadas em blocos ceradmicos, assentados e revestidos em argamassa de
cimento, as placas oferecem peso 7 vezes menor permitindo o dimensionamento de
estruturas de concreto mais esbeltas e economia de até 30% do custo final de um
empreendimento (SILVA, 2003; SOUSA, 2021).

A industria cimenteira e de blocos ceramicos sao responsaveis por mais de 5% da
emissdao mundial de COz2. Segundo Costa (2012) a cada tonelada de cimento produzido
sao emitidos cerca de 652 kg de COz, e a cada tonelada de materiais ceramicos cozidos,
111 kg de CO2 séao liberados para o0 ambiente. Em contrapartida, 0 gesso no seu processo
de calcinacao libera apenas vapor de agua para o ambiente (MELO, 2012). Essa
caracteristica somada ao seu potencial reciclavel garante ao gesso perfil sustentavel.

Apesar das vantagens da utilizacao do gesso, sua fragilidade e intolerancia a agua
desestimulam seu uso, além do perfil tradicionalista da construcao civil. Os processos de
hidratagdo sdao em parte responsaveis pela fragilidade do material. A reacdo de
hidratacdo do gesso é exotérmica, e 0 gesso, um mau condutor térmico. A medida que
as reacOes acontecem ocorre o acumulo de calor nas regides centrais da pasta

promovendo diferentes condicdes de cristalizagdo entre as regides centrais e periféricas
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da amostra, uma vez que o calor altera a solubilidade do gesso influenciando a cinética
de hidratacao, densidade cristalina e desempenho mecanico do material.

Diversos estudos (GRAPHENSTONE, 2017; SILVA et al., 2017; DIMOV et al.,
2017; HOU et al., 2019; WANG et al., 2020; JARA et al., 2021) apresentaram grande
potencial do grafeno aplicado a aglomerantes minerais como argamassas e concretos a
base de cimento Portland. Assim como o gesso, a reacao de hidratacdo do cimento é
exotérmica, e o excesso de calor interno ao material produz diferentes taxas de
hidratacédo, além de provocar microfissuras que comprometem o desempenho mecénico
do material. Nesse contexto, Silva et al. (2017) adotou dosagens entre 0,015 e 0,033%
de MLG em relacdo a massa de aglomerante em seu estudo de associacao do grafeno
em argamassas de cimento, observando alto desempenho mecanico na dosagem de
0,021%, aumentando em mais de 130% sua resisténcia mecanica a tracdo e 95% a
compressdo axial. Verificou-se que o grafeno otimizou as reagdes de hidratagdo
produzindo nucleos de cristalizagdo em maior quantidade e dispersdo garantindo maior
densidade ao material. A otimizagdo na hidratagdo se deve em parte a condutividade
térmica grafeno, uma vez que o calor é um catalizador nos processos de hidratacao, além
de auxiliar na distribuicdo homogénea de nucleos.

Nesse cendrio, propde-se nesse estudo a adicdo de multicamadas de grafeno
(MLG) em pasta de gesso para otimizagdo dos processos de hidratagcdo do material, e
consequentemente aumento em seu desempenho mecanico. Tomando como ponto de
partida a dosagem 6tima obtida no estudo de Silva et al. (2017), estipulou-se dosagens
entre 0,0150% e 0,0250% de MLG em relacdo a massa de gesso em pé para grupos
experimentais. Os lotes experimentais e controle foram testados mecanicamente através
de ensaios a compressao axial, tracdo por compressao diametral e dureza superficial,
além de andlises morfolégicas por DRX, MEV e Microscopia Optica. Quanto as
propriedades no estado fluido, foram analisados consisténcia normal, tempos de pega e
elaborada curva de hidratacdo. FTIR e DRX foram técnicas adotadas para andlises de
possiveis variagdes quimicas do gesso. Devido a alta hidrofobicidade do grafeno,
analisou-se ainda efeitos do aditivo na resisténcia do gesso a 4gua através da analise de
perda de massa por submersao total das amostras em agua.
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Considerando a alta condutividade térmica do MLG, sua hidrofobicidade e baixo
valor agregado de producao a partir da esfoliacdo do grafite, seu uso como aditivo pode
incentivar o uso do gesso em maior escala na construcao civil através da otimizacao de
desempenhos mecanicos e tolerancia a agua. O gesso surge como opg¢ao a compdsitos
a base de cimento, o que implica na redugcao de consumo energético, emissao de gases
nocivos ao meio ambiente e da producao de residuos.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 GESSO
2.1.1 Aspectos histéricos

O gesso é um aglomerante simples, bastante conhecido e utilizado ha milénios,
principalmente em regides de clima seco. E originado a partir da calcinagéo da rocha
gipsita, largamente encontrada in natura.

Na Turquia (na época, Asia Menor), durante o periodo neolitico (KANNO, 2009), o
gesso era aplicado e misturado a cal como reboco em meados de 9000 a.C. Os egipcios
também utilizavam gesso como argamassas em suas construgdes, a grande piramide
atribuida a Quedps, farad da 42 dinastia por volta de 2800 a.C., possui vestigios do
aglomerante na juncao dos grandiosos blocos do monumento (“Histéria do gesso,” 2009).

O “Tratado de Pedra” é o que se acredita ser o mais antigo e bem documentado
artigo sobre o0 gesso, escrito pelo discipulo de Platao e Aristételes, o filésofo Teofrasto
(372-287 a.C.). O documento cita polos gesseiros na Siria, Chipre e Fenicia, além de
indicar o uso do gesso como reboco, afrescos, ornamentacdes e esculturas. Teofrasto
também destacou suas qualidades aglutinantes e possibilidade de reutilizagao através
de nova cozedura (FERREIRA, 2017).

No antigo Império Romano, a utilizacdo do gesso era popular devido as suas
propriedades térmicas, abundancia e versatilidade, assim como na Franga apéds invasao
Romana. Em 1292 foram catalogadas dezoito jazidas de gesso nas proximidades de
Paris, predominantemente utilizado em edificacdes até o periodo Renascentista, quando
passou a ser utilizado também para fins decorativos em tetos e acabamentos de paredes
(NOGUEIRA, 2012).

O gesso é um excelente isolante térmico, e por isso em 1667 Luiz XIV tornou
obrigatério o0 uso de gesso como revestimentos em prédios na Franca. Essa decisao foi
tomada apds um incéndio ocorrido em 1666 na regido central da cidade de Londres.
Desde entdo a utilizagdo se tornou tdo popular que no século XVIII trés quartos dos
edificios construidos em madeira tosca foram revestidos em gesso, e 95% das novas

construcdes da época foram realizadas utilizando o material (“Histéria do gesso,” 2009).
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Embora Lavosier apresentasse a Academia de Ciéncias o primeiro estudo
cientifico sobre 0 gesso ainda em 1768, o gesso continuou sendo produzido de forma
empirica e rudimentar até o século XX, quando seu processo de fabricagao se tornaria
mais tecnolégico em funcao da evolugao industrial (“Hist6ria do gesso,” 2009).

2.1.2 Aspectos gerais

Segundo Bauer (2000) o termo gesso é utilizado para definir uma familia de
aglomerantes obtidas pela calcinagao da rocha gipso, composta por sulfatos de célcio e
impurezas como a silica, alumina, 6xido de ferro, carbonatos de calcio e magnésio. Se
origina, portanto, de apenas uma matéria prima, o mineral gipsita (CaS04.2H20). Pode-
se encontra-lo nas fases hemi-hidratado, anidrita I, Il e Ill, formadas por meio da
desidratacdo da gipsita em fung&o da temperatura e presséao.

A baixa condutividade térmica do gesso permite sua utilizacdo como isolante
térmico. Apresenta coeficientes de calor entre 0,25 W/m°C a 0,50 W/m°C. Além da baixa
condutividade térmica, possui propriedades de equilibrio higroscopico onde é utilizado,
gracgas a sua capacidade de troca de umidade com ambiente. Quando submetido a altas
temperaturas ele libera a agua contida em seus poros, inibindo a propagacgéao de calor.
Essa caracteristica vigora até cerca 140°C, quando se inicia 0 processo de desidratacao
(PERES et al., 2001).

O gesso € um aglomerante aéreo, ou seja, se enrijece apds hidratagcdo em contato
com o ar. Enrijecido, se torna 5 vezes menos soluvel em agua que o pé de gesso.

E amplamente utilizado na construcdo civil por suas propriedades fisicas e
mecanicas, além do seu baixo custo energético para produgcao (GARTNER, 2009). Pode
ser utilizado como argamassa ou pasta, sendo no Brasil mais utilizado como pasta (DIAS;
CINCOTTO, 1995).

2.1.3 Gipsita

A gipsita, CaS04.2H20, € um mineral encontrado em diversas regiées do mundo,

inclusive no Brasil, onde se localiza a maior reserva mundial. Possui dureza 2 pela escala
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de Mohs, massa especifica de 2,35 g/cm? e indice de refragao de 1,53. Possui coloragao
entre branco, amarelo e marrom, dependendo das condigdes de formagéo e impurezas.
Pode ser encontrado associado a outros minerais com a halita, anidrita, quartzo, enxofre
e pirita (HURLBUT; DANA, 1976). Se cristaliza no sistema monoclinico formando
predominantemente cristais prismaticos ou tubulares.

Definido como um sulfato de calcio dihidratado, sua caracteristica peculiar de se
desidratar e hidratar com facilidade gerou grande interesse em relacdo a seu uso em
diversos campos. A gipsita tem a capacidade de perder % da agua de cristalizacdo no
processo de calcinacao, se tornando um sulfato hemidratado de calcio. Misturado a agua,
o hemihidrato se torna uma pasta plastica de boa trabalhabilidade e rapido enrijecimento.
Sua forma calcinada é conhecida como gesso (BALTAR et al., 2008).

Existem 3 formas da gipsita (também chamada de gipso) na natureza: Selenita;
Fibrosa e Macica. A Selenita se caracteriza no arranjo monoclinico prismatico ou
tubulares dos cristais. Na fibrosa os cristais estdo ordenados em forma de fibras paralelas
alongadas. A forma macica, também conhecida por alabastro, tem formagcao compacta,
granulometria fina e cor branca translucida. O alabastro é a forma de maior potencial
econémico (NOGUEIRA, 2012).

Figura 1 - Rocha gipsita

Fonte: SM GESSO, 2013
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O mais antigo uso da gipsita do qual se tem conhecimento foi em obras de arte,
utilizada em esculturas e ornamentacdes. Na Europa, foi utilizada como corretivo de solos
alcalinos ou pobres em enxofre no inicio do século XVIII (BRASIL et al., 2020). Os mais
antigos registros da gipsita calcinada para uso na construcao civil sdo datados em 1835,
nos Estados Unidos, porém, esse processo somente se desenvolveu comercialmente em
1885 quando foi descoberto que sua adicdo ao “clinker” no processo de producao do
cimento teria o efeito de retardar o tempo de pega (PEREIRA, 1973; BALTAR et al.,
2008).

Além de ser utilizada na agricultura e construgéo civil, a gipsita € utilizada na
industria de fabricacao de cerveja, branqueamento de papel, fabricacdo de poélvora,
botdes de fésforo, na industria quimica para fabricacdo de enxofre puro, carbonato de
calcio e outros (NOGUEIRA, 2012).

Vale ressaltar também a existéncia da chamada “Gipsita quimica” ou “Gipsita
secundaria”, gerada como subproduto da industria de acidos fosférico. O gesso produzido
a partir desse material € conhecido como “fosfogesso”, predominantemente utilizado na
agricultura (MATTIOLI; GIULIETTI, 2010).

No ano de 2003, 34% da gipsita produzida no Brasil foi consumida pela industria
cimenteira in natura, 61% nas calcinadoras para produgdo de gesso e 5% destinado a
agricultura (LYRA SOBRINHO et al., 2003). A construcao civil € a maior consumidora de
produtos nos quais a gipsita € a matéria prima (LIMA, 2005).

2.1.4 Obtencao do gesso

O gesso convencional é obtido através da desidratacao parcial da gipsita pelo
processo de calcinacdo. A gipsita, por sua vez, € obtida por processos de mineragao,
onde a matéria prima é extraida da natureza em jazidas. As jazidas de gipsita podem ser
subterrdneas ou a céu aberto, sendo considerada de facil exploragdo podendo ser
extraida pelo uso de escavadeira ou brocas no processo subterraneo gracas a baixa
dureza do mineral. Para exploracdo a céu aberto, o material pode ser extraido por
desmonte com explosivos ou por escarificacdo (NOGUEIRA, 2012).
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No Brasil 0 método empregado € o de lavra a céu aberto. Para esse tipo de
extracdo recomenda-se a mineragao de corpos com conformagdes horizontais para que
se obtenha altas taxas de producdo por um custo menor. Podem ser utilizados
equipamentos como rompedores hidraulicos, marteletes hidraulicos, tratores de esteira e
pas mecanicas (BALTAR et al., 2008).

Apoés a extracao o material é submetido a selecado manual, britagem, moagem e
peneiramento. Primeiramente, a gipsita é previamente identificada, selecionada
manualmente por inspec¢ao visual e encaminhada para britagem. Nessa etapa o material
é fragmentado até dimensdes inferiores a 100 mm em britadores de mandibulas. Apds
fragmentagao, o material é submetido a rebritagem, com a finalidade de se obter um
material de no maximo 25 mm de granulometria (CAGNONI; CORDON, 2015).

Na moagem, o material obtido no processo anterior de rebritagem é moido em
moinhos de martelos. Dependendo dos tipos de gesso a serem produzidos, a gipsita
moida pode ser peneirada em peneiras vibratorias e separadas por granulometria
(BALTAR et al., 2008).

Ap6s moagem, a gipsita € submetida a calcinacao, processo que se constitui
basicamente em tornar o material dihidrato (sulfato de calcio com duas moléculas de
agua) em um material hemi-hidrato através da calcinagdo em temperaturas entre 120°C
- 160°C, onde o sulfato perde 75% de sua agua de cristalizacdo. Esse processo gera
quebra de ligagoes, autodifusdo da agua entre os poros e reordenacgdo dos ions Ca?* e
S04%> (GUINEA et al., 2008 apud FERREIRA, 2017). O processo € demonstrado pela
seguinte equacao (1):

CaS04.2H20 + energia —» CaS04.1/2H20 + 3/2H20 (1)

A equacdo (1) demonstra a desidratagéo do sulfato de calcio dihidratado através
da inclusdo de energia (calor) no sistema. Na presenca de energia séo liberadas ao
ambiente 3/2 moléculas de agua em forma de vapor, tornando o sulfato de célcio um

hemidrato.
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A pureza do mineral, tipos de fornos, condigcbes de calcinagdo, tempo e
temperatura de cozimento, concentracdo de aditivos entre outros fatores influenciam a
qualidade final do gesso produzido. O mineral mais puro € normalmente utilizado para
fabricacdo do chamado gesso a, de aplicagdo mais nobre (BALTAR et al., 2008;
BARBOSA et al., 2014).

Quanto ao processo de calcinagcdo, o mesmo pode ser realizado em diferentes
tipos de fornos, por via seca ou Umida, intermitentes ou continuos, sob pressao
atmosférica ou autoclave. Independente da via, o procedimento deve garantir uma
distribuicdo de desidratacdo regular do mineral (BALTAR et al., 2008).

Os ultimos processos para obtencdao do gesso em pd sao a pulverizacao,
estabilizacdo e ensacamento. A pulverizagdo consiste em moer 0 gesso em moinho de
martelos com peneiras finas, inferiores a 2 mm de abertura.

A estabilizacao € o procedimento no qual se estoca o gesso pulverizado em silos
com finalidade de homogeneiza-lo e ndo ocorre em todos os casos, dependendo das
condi¢cdes de calcinagcdo. A funcédo da estabilizagdo é formar o maximo possivel de
dihidratos a partir de sulfatos de calcio que possuam menos que 0,5 molécula de agua
(anidritas) através da homogeneizagéao de umidade.

O ultimo procedimento antes da comercializacdo é o ensacamento de acordo com
seu tipo e finalidade. Pode-se comprar o gesso comercial para construgcdo civil em
embalagens de diferentes pesos, geralmente entre 1 e 40kg.

Segundo Baltar et al. (2004), o gesso produzido na regidao da cidade de Araripe,
no Nordeste, é o de melhor qualidade no mundo, com pureza entre 88 € 98%. Em
segundo lugar esta o gesso francés, com pureza de 78%.

2.1.5 Tipos de gesso e aplicacoes

De acordo com processo de producao pode-se obter duas modalidades de gesso:
O gesso a e 0 gesso B. O produto obtido pela calcinagdo a seco sob pressao atmosférica,
ou baixa presséo, sera o tipo B. Para a calcinacdo sob pressdo de vapor de agua
saturante obtém-se o tipo a (FERREIRA, 2017). Ambos sdo hemi-hidratos, porém

possuem diferengas quanto ao seu arranjo cristalino.
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O gesso a é utilizado predominantemente em aplicagdes hospitalares, ortopédicas
e odontoldgicas (BARBOSA et al., 2014) devido a sua alta resisténcia mecéanica gracas
a seus cristais compactos e regulares (OLIVEIRA, 2014). O processo de calcinagdo em
fornos especiais de autoclave possibilita que a agua de cristalizagdo seja liberada de
forma lenta, garantindo boas propriedades cristalinas. Os cristais formados sao densos e
de menor area especifica em relacdo ao gesso B, o que garante a ele necessidade de
menor quantidade de agua para hidratacao, o que resulta em corpo sélido mais denso e
resistente mecanicamente.

O processo de producao do gesso B € mais simples em relacao ao gesso a, o que
confere a ele um custo de producdo e venda muito menor. Em relagdo ao preco de
mercado do gesso a, o B é cerca de 6 vezes menor. Na producgao do B, no processo de
calcinacao em fornos sob pressdao atmosférica, a agua de cristalizacao € rapidamente
liberada, produzindo cristais amorfos e porosos, de caracteristicas esponjosas e
irregulares (BARBOSA et al., 2014). Segundo Kanno (2009), esse tipo de gesso possui
elevada area superficial especifica, e gragas a elevada finura dos graos e cristais porosos
necessita de &gua em excesso para conformacéo. A medida que o material se enrijece o
excesso de 4agua se evapora, produzindo um material de alta porosidade,

consequentemente de baixa resisténcia mecéanica, principalmente a tragao.

Figura 2 - a) Cristais densos de hemi-hidrato de gesso a, de formato mais regulares. b) Cristais

porosos de hemi-hidratos de gesso B, de formato amorfo

Fonte: SINGH; MIDDENDORF, 2017



25

Devido a elevada area especifica o B se dissolve rapidamente, 0 que provoca

crescimento rapido e desordenado de um grande numero de cristais de dihidrato

(KANNO, 2009). O gesso de fundicao e revestimento (respectivamente, tipo A e tipo B)

sao exemplos de gesso .

A partir de diferentes tipos de gipsita se obtém diferentes tipos de gessos para

aplicacoes diversas. O tipo de forno utilizado na calcinacdo e tratamento posterior

também influenciam no resultado final do gesso obtido (BALTAR et al., 2008). A partir de

diferentes processos de producdo € possivel se obter cinco tipos de gesso. Cada

processo produz diferentes caracteristicas tanto no estado fluido quanto no estado

enrijecido. Segundo Ferreira (2017) e Baltar et al. (2004), entre os tipos de gesso estao:

Hemi-hidrato de célcio a, CaS04.1/2H20. Quando misturado em &gua
apresenta baixa consisténcia e alta resisténcia mecanica, o que permite
uma boa trabalhabilidade com menores relagdes agua/gesso (a/g). Essas
caracteristicas permitem o uso da pasta produzida com esse tipo de gesso
em pecas pré-moldadas que requeiram maior desempenho mecanico.
Aplicado como ceramicas, na industria dos vidros, industria farmacéutica,

odontoldgica entre outros.

Hemi-hidrato B, CaS04.1/2H20. O mais utilizado na construgdo civil,
produzido pela calcinagéo da gipsita nas temperaturas entre 140 °C e 160
°C, composto de 6,21% de agua de cristalizacao e 93,79% de sulfato de
célcio. A partir do Hemi-hidrato B temos o gesso de fundicdo (Tipo A) e
revestimento (Tipo B). O gesso de fundicao € um gesso de pega rapida para
utilizacdo na confecgdo de pré-moldados (placas para forros, sancas,
blocos de divisorias, estatuetas). O gesso de revestimento é utilizado em

paredes e teto em substituicdo ao reboco, embogo e chapisco cimenticios;

Anidrita Ill (ou anidrita soltuvel), CaSO4.eH20. Produzida a partir da
calcinagao da gipsita entre 160 °C e 190 °C, a anidrita possui entre 0,06 e
0,11 moléculas de agua. E extremamente reativa e pode se tornar hemi-
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hidratada somente com a umidade do ar. O processo de estabilizacdo na
confeccdo do gesso se caracteriza como um periodo para hidratacao da
Anidrita 1ll, para que se torne um hemi-hidrato. Utilizada como acelerador
de pega do gesso e gesso de fundicao;

* Anidrita Il (ou anidrita insoltvel), CaSO4. Sem moléculas de agua, apresenta
elevado tempo de hidratagdo. Pode ser produzida entre 220 °C e 350 °C
(normalmente utilizado associado ao hemi-hidratado B em revestimentos),
ou entre 700°C e 800°C para tempo de hidratagcdo ainda mais elevado
(alguns meses). Possui baixa porosidade e alta resisténcia mecanica a

compressao, tracao e dureza;

* Anidrita | (ou anidrita—a), CaSOa. Esse tipo € obtido a partir da calcinacao
da gipsita entre 1100 °C e 1200 °C. Possui baixissimo tempo de pega e
resulta em uma massa rigida. Pode conter éxidos de calcio (cal livre) gracas

ao processo de dissociacao térmica a partir de 800 °C.

A fusdo do material acontece em torno de 1350 °C e a partir de 1450 °C ocorre a
dissociacao da anidrita em anidrido sulfarico e 6xido de célcio. Vale ressaltar que na
producdo do gesso nao se obtém um material totalmente puro devido a variagdo de
temperatura dentro dos fornos, além da calcinagao insuficiente da gipsita ou moagem
grossa (JOHN; CINCOTTO, 2017). De Milito (2001) afirma que o gesso para construcao
€ composto predominantemente o hemi-hidrato B, mas possui em menores quantidades
a anidrita Il e anidrita Il.

Para Baltar et al. (2004) o gesso pode ser classificado quanto a sua aplicagdo em
dois grandes grupos: Gesso para Construcao Civil e Gesso Industrial. O gesso para
construgao civil é confeccionado a partir da gipsita com pureza superior a 75% que origina
0 gesso de fundi¢do e revestimento, que quando produzidos sem adicdo de produtos
quimicos sao considerados gessos basicos. A partir do uso de aditivos associados ao

gesso B pode-se obter o gesso cola (usado em rejuntes de pré-moldados e liga peca-
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substrato), o gesso para isolamento térmico (em portas corta-fogo) entre outros (BALTAR
et al., 2008).

J& o gesso industrial é produzido a partir da gipsita de maior pureza, podendo se
obter um gesso a ou B dependendo do processo de producdo. O gesso industrial é
utilizado como molde (para ceramicas sanitarias, porcelanas e grés), giz escolar (a partir
do gesso 3 com uso de aditivos), gesso dental (tipo a, utilizado na confec¢cao de moldes
e modelos ortoddnticos) entre outras aplicacées (BARBOSA et al., 2014).

No Brasil 61% da utilizagdo do gesso comercial se deu na producao de pré-
moldados, 35% como revestimento, 3% como moldes cerédmicos e 1% para outras
aplicacoes (Sindugesso, 2001 apud BALTAR et al., 2008).

2.1.6 Processo de hidratacao do gesso

O processo de hidratacdo do gesso acontece com o contato com a agua, em
quantidade média de 18% em relacao a sua massa (KANNO, 2009). A hidratacao torna
o hemi-hidrato em dihidrato em poucos minutos. A dissolugcdo do gesso pé em agua
produz a pasta de gesso, que pode ser moldada entre o inicio e fim de sua pega. Durante
o processo de hidratacdo o gesso libera calor e expande seu volume, processo

representado pela equagéao:

CaS04.1/2H20 + 2/3H20 — CaS04.2H20 + Calor (2)

O processo de cristalizagao do gesso ocorre por dissolugao-precipitagao, processo
no qual ocorre a dissolucao dos cristais de hemi-hidrato em agua seguido pela nucleacao
dos cristais dihidratados. Esse processo ocorre devido a maior solubilidade do hemi-
hidrato em relagdo ao dihidrato, possibilitando que a solucéo de dihidratos fique sempre
supersaturada em relagdo ao hemi-hidrato (KANNO, 2009).

Para Nogueira (2012) seis estagios podem ser considerados nas dindmicas de
reacdes do gesso:
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Mistura inicial do sulfato de calcio hemi-hidrato e agua;

no

Inicio da reacao de hidratagao, precipitacdo do sulfato de calcio dihidrato e
formacao dos nucleos de cristalizacao;

Inicio de crescimento dos cristais a partir dos nucleos;

Cristais crescidos, ganho de viscosidade;

Contato entre os cristais, inicio de pega;

o g~ w

Entrelacamento entre os cristais, formagao de corpo sélido.

Quanto mais nucleos (também chamados germes) de cristalizagdo mais denso o
material se tornara quando enrijecido. Quando ha uma grande quantidade de nucleos na
solucao, os cristais se formam em maiores quantidades e menores dimensdes unitarias,
porém, quando sdo poucos nucleos os cristais se formam lentamente, produzindo cristais
de grandes dimensbes unitdrias e em poucas quantidades (GMOUH et al., 2003).
Segundo Ramos e Mendes (2014) microestruturas com grandes cristais sdo mais
porosas apresentam menores resisténcias que estruturas dotadas de pequenos cristais

que apresentam maior densidade.

Figura 3 — Imagem de MEV de cristais de gesso

Fonte: URZULIN; AKASAKI; PINTO, 2016

A hidratacdo do gesso produz cristais (em formato semelhante ao de bastées) em

direcOes aleatérias que se intertravam a medida que crescem dando rigidez ao material.



29

A medida que os cristais se formam e se entrelagam a pasta de gesso se endurece até
que se torne totalmente rigida. Esse processo de endurecimento € conhecido como
“‘pega’.

Os tempos de pega (inicio e fim) dependem de alguns fatores, segundo Antunes
e John (2000), a relacdo agua/gesso (a/g), matéria prima, condicdes de producao,
energia da mistura, percentual de impurezas, umidade ambiente, e tamanho das
particulas sdo os principais responsaveis pelas propriedades na cinética da reacao de
hidratacdo, destacando-se o fator a/g entre os demais.

E possivel analisar caracteristicas da pega do gesso através dos niveis de
temperatura interna durante o processo de hidratagdo. O gesso libera calor a medida que
se hidrata, havendo, portanto, uma correlagao entre temperatura e reac¢ées de hidratagao
(GMOUH et al., 2003). Por calorimetria obtém-se as chamadas curvas de hidratacao, que
indicam os niveis de reacao e condi¢des de cristalizacao (LEWRY; WILLIAMSON, 1994).

As curvas de hidratacdo demonstram diferencas entre os processos de hidratacao
de diferentes amostras de gesso, indicando intensidade de atividades cristalinas
proporcionais a temperatura observada.

Antunes (1999, apud BERNHOEFT et al., 2011) desenvolveu uma curva tipica de
calor de hidratagdo da pasta do gesso (ilustrada na Figura 4) onde a evolugédo de

temperatura (liberagcédo de energia) em fungao do tempo é dividida em trés etapas:

Etapa 1: Pequena hidratacao seguida por um periodo de indugéo, finalizada ao
inicio da pega quando a elevagdo de temperatura se torna superior a 0,1
°C/min. E o periodo de mistura e homogeneizagdo da amostra;

Etapa 2: Evolugéo rapida da temperatura, que indica também a evolugéo rapida
da reacgao. Esta etapa seria 0 momento propicio para a aplicagcdo da pasta em
substrato, é o periodo de maior atividade cristalina.

Etapa 3: Momento em que a reacado atinge sua temperatura maxima. Indica o
fim da pega. A partir dessa etapa a temperatura comeca a decrescer.
Importante ressaltar que a cristalizagdo continua em menor intensidade apés o

fim da pega.
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Figura 4 — Curva de hidratacao do gesso
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Fonte: ANTUNES, 1999 apud. BERNHOEFT, et al., 2011. Adaptado pelo autor

Gmouh et al. (2003) afirmam que a temperatura interna da pasta indica a
velocidade das reagdes de hidratagcdo na regido analisada, e cerca de 95% dos
hemihidratos se tornam dihidratos em 1 hora. Até 50 °C, o aumento de temperatura torna
0 gesso mais soluvel, o que produz mais nucleos de cristalizagdo. Contudo, a regiao mais
interna da pasta (onde a medicao € realizada) tende a acumular calor devido a baixa
condutividade térmica do gesso, ou seja, a distribuicdo dos nucleos formados nao é
uniforme em toda a amostra. As extremidades tendem a ser mais porosas que as regioes
centrais do gesso.

Embora os dados da curva possibilitem analises dos processos de hidratagao,
deve-se sempre levar em conta que o0 experimento € realizado em condi¢coes
pseudoabiabaticas, onde as temperaturas no periodo de hidratacao sdo maiores que as
temperaturas de gessos confeccionados em condigdes normais, normalmente em
temperaturas superiores a 55° C. Acima de 50 °C a solubilidade do gesso cai, por este
motivo, os tempos de pega observados pelo método da curva tendem ser maiores que

os demais métodos.
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2.1.7 Adesao intercristalina

Segundo Kanno (2009), as interacOes cristalinas (ou intergranulares) ditam as
forcas que conferem resisténcia mecanica ao gesso. Presentes nessas ligacoes estao
dois tipos de forcas: de “Van der Waals” e ligacdes de hidrogénio. As ligacdes de “Van
der Waals” sdo de natureza elétrica, tendo sua resisténcia reduzida pela constante
dielétrica da agua (=80) presente na superficie cristalina em pelo menos uma molécula
(ADAMSON; GAST, 1999). Pedersen e Semmingsen (1982), Cole e Lancucki (1974),
Atoji e Rundle (1958) e Follner et. Al (2002) acreditam que gragas a natureza hidrofilica
dos cristais de gesso as ligacdes de hidrogénio responsaveis por unir as camadas do
dihidrato formando os cristais sejam as mesmas forcas resultantes do contato entre as
superficies dos cristais (apud KANNO, 2009).

A agua confinada entre os planos hidrofilicos dos cristais auxilia na adesao entre
as superficies, se comportando de maneira diferente da agua livre. Segundo Israelachuvili
(1992), na temperatura ambiente a agua confinada tem comportamento vitreo,
promovendo forte adesado entre os cristais, sendo assim, quaisquer interferéncias nas

caracteristicas da agua confinada afetarao o comportamento mecénico do material.

Figura 5 — Adesao por contato entre superficies hidrofilicas

Adesdo por contato de duas superficies de mesma natureza
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Fonte: KANNO, 2009

Kanno (2009), através de Ressonancia Magnética Nuclear (RMN) identificou em
amostras Umidas e secas de material dihidratado conformado por compactacado e
umedecido com D20, comprovou a existéncia de moléculas de dgua rigidamente ligadas
a superficie do material (dgua confinada) de tal forma que nao ha possibilidade de

evaporacao. A 4gua livre, por sua vez, quando presente nos intersticios afasta os cristais
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por capilaridade, reduzindo a superficie de contato entre os cristais, ou seja, quanto mais

umido o gesso, menores sdo as forgas de adeséo.

Figura 6 — a) Adesao por contato entre superficies hidrofilicas com presenca de agua livre. b)
Adesao por contato entre superficies hidrofilicas sem presenca de agua livre. As setas “C”
representam as forgas de interacdo com demais cristais da amostra

a) b)

Ligacdo La Ligacédo Lp Ligagédo La Ligacdo Lp

Fonte: KANNO, 2009

Entre os cristais de gesso coexistem duas forgas, La e LB (Figura 6), onde La
resiste a pressao capilar da dgua e L3 nao (KANNO, 2009).

Quanto menor a quantidade de agua livre na amostra, mais préximos os cristais
estardo um do outro, permitindo aumento entre as ligagbes LB, garantindo maior

densidade ao material, consequentemente, melhor desempenho mecénico.

2.1.8 Propriedades

O gesso apresenta propriedades que tornam o seu uso bastante atrativo, entre
elas podemos citar: isolamento térmico, isolamento acustico, resisténcia ao fogo,
resisténcia mecanica e acabamento superficial. A seguir serdo descritas algumas
propriedades consideradas importantes.

Isolamento térmico: Gragas a sua condutividade térmica de 0,4 W/m°C (LIMA,
2005), apresenta um 6timo desempenho enquanto isolante térmico quando comparado a
outros materiais empregados com a mesma finalidade.

Isolamento acustico: O isolamento acustico ocorre devido a descontinuagao ou
absorcao de ondas de som. A dissipag¢do sonora acontece a partir do atrito gerado pela

passagem do ar entre os poros do material isolante. O gesso é um material poroso e essa
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caracteristica faz dele um isolante acustico de alta eficiéncia (DIAS; CINCOTTO, 1995;
PERES et al., 2001);

Resisténcia ao fogo: A resisténcia a deterioracdo quando exposto fogo é uma
caracteristica do gesso que se destacou e incentivou seu uso por milénios. Sua alta
resisténcia ao fogo esta relacionada a seu processo de desidratagdo, onde na presenca
de calor libera vapor de agua para o ambiente. O gesso € um material incombustivel e
libera agua contida em seus poros a medida que se aquece, e isso garante o
retardamento do aquecimento e propagacao de chamas (PERES et al., 2001);

Resisténcia mecanica: A resisténcia mecanica do gesso esta relacionada a
diversos fatores que influenciam seu arranjo cristalino e porosidade. Maior densidade
cristalina garante melhores desempenhos mecanicos. O fator a/g € um dos responsaveis
pelas propriedades mecanicas do gesso. Quanto maior a quantidade de dgua na pasta
maior sua fluidez e maior sua porosidade apds enrijecido. A relacao a/g pode ser
otimizada através do uso de aditivos. A relacdo estequiométrica da relagdo em massa de
a/g é 0,186 (JOHN; CINCOTTO, 2017), ou seja, € necessario pelo menos 18,6% de
massa de agua em relacdo a massa de pd de gesso para hidratagdo completa do
aglomerante. Na prética utiliza-se fatores maiores, entre 0,5 e 1 para aumento da
trabalhabilidade e fluidez da pasta, caracteristica importante para sua aplicagédo e
moldagem.

2.1.9 Aditivos

Os aditivos sdo compostos que quando adicionados em pequenas quantidades a
pasta de gesso modificam algumas de suas propriedades, otimizando-as para
determinadas aplicagbes. Diferentes aditivos podem ser aplicados para diferentes
finalidades.

Para Dominguez e Santos, (2001, apud BALTAR et al., 2008) caracterizam os

aditivos de gesso os tipos listados na tabela a seguir:
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Tabela 1: Aditivos para gesso

Aditivos Funcoes Exemplos
Diminuem a solubilidade em agua e acido citrico. acido
Retardadores de pega consequentementehziad\;zlgggsde das reagdes de borico e Acido fosforico:

Aumentam a solubilidade em agua do gesso e
Aceleradores de pega reduzem a solubilidade da gipsita, tornando a sulfatos;
reacao de hidratagdo mais intensa.

fibras de celulose

Espessantes Aumentam a consisténcia da pasta (amido);

Possibilitam menor relagdo a/g, contribuindo para
Plastificantes/Fluidificantes maior densidade e maior resisténcia mecéanica apés| carbonato de calcio;
enrijecido;

Provocam obstrugao dos poros da massa de gesso silicones e fibras de

Impermeabilizantes . " ,
P aumentando sua impermeabilidade; celulose (amido);

Umectantes Evitam surgimento de grumos, garantes maior
hidratagao;

Incorporagao de ar na pasta, reduzindo atrito entre

Aerantes os solidos para melhor trabalhabilidade e maior Incorporadores de ar;

durabilidade;

Usados para aumento de aderéncia através do uso

Reforgadores de aderéncia . o b
etorg de polimeros sollveis em agua;

polimeros sintéticos;

Tempos de pega, consisténcia, resisténcia mecanica, resisténcia a umidade e as
chamas sdo exemplos de propriedades que podem ser alteradas através do uso de
aditivos. Segundo Cavalcanti (2006), o uso de aditivos de gesso se justifica pelo alto
desempenho adquirido a curto e médio prazo e pela pequena quantidade utilizada,
variando em torno de 0,5% da massa de gesso.

2.1.10 Normatizacao Brasileira

Na construcdo civil, a utilizacdo do gesso é regulamentada pela NBR-13207:
Gesso para Construcao Civil, de junho de 2017, que define o gesso como “Material moido
em forma de pd, obtido da calcinagcdo da gipsita, constituido predominantemente de
sulfato de calcio, podendo conter aditivos controladores de tempo de pega”. A NBR
estabelece algumas exigéncias quanto as propriedades quimicas e mecanicas do gesso,
afim de garantir o pleno desempenho do material, apresentadas nas Tabelas a seguir:
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Tabela 2: Especificagbes quimicas para uso de gesso na construgao de acordo com a NBR-

13207
Determinacdes Limites (%)
Agua Livre 1,3 (Méax)
Agua de cristalizagao 4,2-6,2
Oxido de Calcio (CaO) 39,0 (min)
Anidrido sulfurico (SOs) 53,0 (min)

Tabela 3: Exigéncias com relagao as propriedades fisicas e mecénicas do gesso para uso em
construcao

Determinacao fisicas e mecéanicas

Norma Limite

Unidade

Resisténcia a compressao
Dureza
Massa Unitaria

NBR-12129 >8,4
NBR-12129 >30
NBR-12129 >700

MPa

MN/m?2
g/cm?

Tabela 4: Exigéncias com relacao as propriedades granulométricas do gesso para uso em

Classificacao do gesso

Gesso fino para revestimento
Gesso grosso para revestimento
Gesso fino para fundigao

Gesso grosso para fundicao

construcao
Tempo de pega (min) NBR-
12129)

inicio fim
>10 >45
>10 >45
4-10 20-45
4-10 20-45

Modulo de finura

<1,10
>1,10
<1,10
>1,10

Para determinacao da qualidade do material adquirido, a NBR dispbe de normas

especificas para realizagdo de ensaios. Entre as principais podemos citar:

* NBR 12127 — Gesso para construcao civil — Determinacao das propriedades

fisicas do po;

* NBR 12128 — Gesso para construcao civil — Determinacao das propriedades

fisicas da pasta de gesso;
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* NBR 12129 — Gesso para construcao civil — Determinagao das propriedades
mecanicas;
* NBR 12130 — Gesso para construcdo — Determinacao de agua livre e de

cristalizacao e teores de 6xido de calcio e anidro sulfurico.

As normas descrevem todo material necessario para realizacao dos ensaios, bem
como descricao detalhada sobre os métodos a serem adotados de forma que sua
execugao possa ser replicada garantindo que seus resultados demonstrem o nivel real
da qualidade do material inspecionado. Além dos ensaios, as normas estabelecem
também métodos de recebimento e afericdo “in loco” de lotes recebidos e forma de

armazenamento.

2.2 GRAFENO
2.2.1 Aspectos gerais

Grafeno € o nome da monocamada plana que possui estrutura hexagonal
compacta de atomos de carbono. Sua estrutura hexagonal é formada pela hibridizagao
sp? do carbono. Trés elétrons de valéncia fazem parte da ligacdo sp?, o elétron que resta
forma uma ligagdo mais fraca que as demais. E um cristal bidimensional (CHAITOGLOU;
BERTRAN, 2016).

O termo “grafeno” foi citado pela primeira vez em 1987, mas era estudado e
previsto teoricamente desde 1947. O termo consiste na juncao de grafite com o sufixo -
eno, devido a dupla ligagéo no cristal. Oficialmente o grafeno foi definido em 1994 pela
International Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC).

A partir do grafeno € possivel se obter materiais de formas geométricas distintas:
ao enrola-lo obtemos nanotubos, e, ao embrulh&-lo temos o fulereno, como mostra a
Figura 7.

Geim e Novoselov, professores da Universidade de Manchester impulsionaram
através de suas descobertas as pesquisas sobre o grafeno. Eles comprovaram que um

cristal bidimensional assim como o grafeno pode existir no estado livre e que ele nao é
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termodinamicamente instavel como se considerava até entdo (GEIM; NOVOSELQV,
2007; VIEIRA SEGUNDO; VILAR, 2016).

Figura 7 — Construcao de materiais com outras dimensionalidades a partir de uma monocamada
de grafeno
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Fonte: GEIM; NOVOSELOV, 2007

Quanto a sua condutividade elétrica, o grafeno tem eficacia similar ao cobre, e
como condutor térmico supera todos os materiais conhecidos. Mecanicamente é mais
resistente e duro que o diamante, e pode se esticar até "4 de seu comprimento inicial
(CHEN et al., 2010). Lee et al. (2008) analisaram as propriedades mecéanicas de uma
nanolamina de grafeno e mediram seu médulo de Young por nanoindentacao por forca
atdbmica e obtiveram resultados que comprovam o quanto o grafeno pode ser resistente.
O moddulo de Young na faixa de 1,0 +/- 0,1 TPa e resisténcia a tracao de 130 +/- 10 GPa.

Gracas as suas propriedades, o grafeno pode ser utilizado em varias aplicagées
como na criacdo de novos materiais quanto na area eletrénica (NOVOSELOV et al.,
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2012). A maior dificuldade é a sua obtencéao: o isolamento do grafeno em quantidades

significativas por um prego acessivel.

2.2.2 Propriedades do grafeno

Chung (2012), Lota et al. (2008), Silva et al. (2017), demonstraram em seus
trabalhos diferentes campos nos quais a aplicagéo do grafeno se demonstrou promissora.
No campo da nanotecnologia suas propriedades 6ticas, mecénicas e eletrénicas fazem
com que grafeno seja visto como peca chave para o desenvolvimento do setor. Em
relacdo ao aco, sua resisténcia a tragao é 200 vezes superior, além de ser mais leve,
flexivel e transparente.

O grafeno apresenta superficie altamente cristalina, sem defeitos e acredita-se que
seja quimicamente inerte. Sua superficie interage com outras moléculas via adsorcao
fisica, e para dar maior reatividade em sua extensdo, geralmente sao introduzidos
defeitos ou grupos funcionais de superficie (VIEIRA SEGUNDO; VILAR, 2016).

Ainda segundo Vieira Segundo e Vilar (2016), o grafeno apresenta altissimos
desempenhos quanto a mobilidade eletronica (2.10° cm2/V.s) e condutividade elétrica
(2.10* S/cm), o que possibilita que os elétrons em uma Gnica camada se comportem como
particulas sem massa (devido a sua pequena massa efetiva) e se desloqguem em
velocidades préximas a 108 m/s.

O grafeno possui elevado médulo de Young, na faixa de 1 TPa e a maior
resisténcia intrinseca ja medida, de aproximadamente 130 GPa (WEI; KIVIOJA, 2013) e
€ 0 material mais fino e mais resistente mecanicamente j& medido em todo universo
(CHEN et al., 2010).

Em temperatura ambiente, a condutividade térmica do cristal bidimensional pode
chegar a 5000 W/m.K (mais de 12 vezes superior ao cobre), assinalando alto potencial
de uso em variadas aplicagoes. A area superficial de 2600 m?/g € 260 vezes maior que a
do grafite e 2 vezes maior que os nanotubos de carbono (VIEIRA SEGUNDO; VILAR,
2016).

Uma camada de grafeno pode apresentar transparéncia de 97,7%, e sua faixa de

absorcao de luz pode ser modificada através do uso de dupla camada de grafeno de
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porta dupla. Apresenta comportamento eletrocrémico e propriedades Opticas lineares
ultrarrapidas, podendo ser usado em fotodetectores (WEI; KIVIOJA, 2013).

2.2.3 Métodos de obtencao do grafeno

Existem duas classes de processos para produgao de grafeno: bottom-up e top-
down. Os bottom-up estédo relacionados a sintese do préprio material enquanto o top-
down a fragmentagcdo do material, ou seja, sua obtencao a partir de particulas maiores.
Entre os métodos relacionados a sintese, pode-se considerar a deposi¢ao quimica de
vapor (CVD), o crescimento epitaxial em substrato isolante, redu¢édo de CO e descarga
de arco (CHAE et al., 2009). Todos estes produzem um grafeno de alta qualidade e
praticamente perfeito, porém, produzem material em pequena escala e por um alto custo
monetario. Geralmente esse método é adotado para estudos aprofundados de grafeno e
aplicacao eletrénica.

Figura 8 — Métodos top-down para produgéo de grafeno
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Esfoliacdo Esfoliacio
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Reducio Tratamento
Ouimica Térmico

Fonte: FIM, 2012.
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Entre as opg¢des top-down encontra-se a possibilidade de obtengédo do grafeno a
partir da separacao/esfoliacao do grafite. Este € um método viavel, pois oferece a
vantagem de partir de um material de baixo custo, além de possibilitar a producao em
maior escala (KIM et al., 2010). E possivel obter através do 6xido de grafite um tipo de
grafeno modificado.

Esse estudo aborda somente o método fop-down por meio de esfoliagdo e
tratamentos quimicos e fisicos a partir da grafite natural.

2.2.3.1 Obtencao do grafeno a partir da grafite

A grafite (ou grafita) € um mineral de cor acinzentada-metalica, podendo ser
encontrada em flocos ou pé em diversificados tamanhos em abundancia na natureza. O
Brasil possui grandes reservas de grafite, e € o terceiro maior produtor mundial, ficando
atrds somente da China e india (MME, 2009). Possui forma alotrépica do carbono
composta por um emaranhado de folhas de grafeno, encontrado facilmente e em
abundéancia em sua forma natural (NOVOSELOQOV et al., 2004). A grafite possui estrutura
estavel e resistente, o que faz dela um interessante material para producdo de

nanocomp@sitos.

Figura 9 — Esquema estrutural da grafite
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A grafita € composta por multicamadas de grafeno (MLG), também chamadas de
folhas, onde os atomos de carbono estdo firmemente empacotados em rede
bidimensional de forma hexagonal (GEIM; NOVOSELQV, 2007). Além das fortes ligacdes
covalentes entre os atomos de carbono da rede hexagonal, entre as laminas de grafeno
atuam forcas de Van der Waals (CHUNG, 2002). Esse empilhamento de camadas
planares (estrutura do grafite) pode ser entendido na Figura 9.

Os métodos de esfoliacao consistem em desfazer as ligagdes entre as camadas
de forma a se obter a folha de grafeno isolada, e podem ser realizados através de
tratamentos mecanicos, quimicos e fisicos.

Um dos métodos mecanicos consiste na descamacao das laminas de grafeno a
partir do floco de grafite com o uso de fita adesiva (NOVOSELOV et al., 2004), onde
basicamente a fita € dobrada de forma que suas superficies colantes se toquem enquanto
o floco est4 entre elas. E realizada entdo a separacao das supetficies de forma a esfoliar
o floco, repetidas vezes. Para retirada do grafeno anexado a fita adesiva coloca-se a
mesma sobre um substrato de silicio oxidado, fazendo-se posteriormente pressoes
mecanicas com um objeto tal como tampa de caneta esferografica sobre a fita. Assim,
flocos de grafeno séo transferidos mecanicamente da fita adesiva para o substrato de
silicio. E possivel selecionar folhas através de sensores 6pticos e microscopia de forca
atdmica (NOVOSELOV et al., 2004). Este processo, no entanto, produz quantidades
muito pequenas de grafeno, o tornando inviavel para finalidade deste estudo.

Outro método de esfoliacdo mecanica esta relacionado a modificacao da estrutura
da grafite a partir de Compostos de Grafite Intercalados (CIG). O CIG é um composto de
folhas de grafeno empilhados onde ha um agente intercalante entre as redes planares
sem destruir as camadas de carbono. Para obtencdo do CIG podem ser usados como
agentes intercalantes os compostos oxidantes acido nitrico e sulfurico, além de outras
possibilidades.

Os chamados “numeros de estagio” sdo mensurados a partir da relacao entre a
quantidade de folhas de grafeno e camadas intercalantes. Por exemplo, para o estagio 1
(mais eficiente) temos uma camada intercalante seguida de um cristal de grafeno
bidimensional, e assim sucessivamente. Para o estagio 2, uma camada intercalante para

duas de grafeno empilhadas. Dessa forma, podem existir diferentes estagios que
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dependem das condigées nas quais 0 método € realizado (CHEN et al., 2003). Quanto
menor o estagio (menor empilhamento de camadas de grafeno), mais eficiente a
esfoliacao.

Figura 10 — MEV de estrutura de grafite expandida (EGE)
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Fonte: Do autor, 2021

A esfoliacao a partir do CIG, pode ser mecanica ou térmica. Por choque térmico,
o composto é submetido a temperaturas proximas a 1000 °C por curtos periodos de
tempo, causando a expansdo da grafite por meio da decomposicdo do agente
intercalante. A expansao do CIG ocorre pelo fato da decomposicao do agente intercalante
liberar vapores que formam bolsdes de gases que se expandem e enfraquecem ligacoes
de Van der Waals, afastando os cristais de grafeno. Essa expansdo no sentido
perpendicular das camadas de grafeno da a grafite formato semelhante ao de uma
lagarta, chamado “estrutura de grafite expandida” (EGE) (FIM, 2012).

Para maior separacao entre as folhas de grafeno o nimero de estagios devera ser

o menor possivel. O aumento da espessura e comprimento depende da grafite original
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e da qualidade do CIG. Com auxilio de banho ultrassénico é possivel reduzir o
empilhamento das folhas de grafeno no grafite expandido (FIM, 2012). Esse método pode
resultar na producao de grandes quantidades de material com uso de poucos reagentes
quimicos, gerando material de excelentes propriedades fisicas com pequena quantidade
de defeitos, entretanto a diversidade de flocos com empilhamento de monocamadas de
grafeno deve ser levado em consideracao para aplicacoes diversas (MACHUNO et al.,
2015).

2.2.4 Aplicacoes do grafeno

Gracas as suas propriedades o grafeno € objeto de estudo em diversificadas
areas, podendo ser utilizado tanto sozinho quanto associados a outros materiais. Para
Novolselov et al. (2012), entre as indUstrias nas quais o grafeno pode ser aplicado estao:
micro e nanoeletrbnica, sensores, nanoengenharia, entre outros.

Varios campos tém sido considerados para aplicacao do grafeno. Segundo Marion
e Hasan (2016), empresas alemas em parceria com Instituto Hoheistein tem desenvolvido
pesquisas para aplicagcdo do grafeno na industria téxtil em roupas de protecdo ao fogo.
O material desenvolvido tem efeito retardante na propagacdo de chamas, além de
prevenir penetragdo de calor e gases, funcionando como uma barreira fisica, garantindo
maior seguranga ao USUario.

Também na Alemanha, na Universidade Técnica de Monique, uma equipe de
fisicos tem realizado pesquisas para o uso do grafeno na producao de retinas artificiais.
Os resultados se mostraram muito eficientes gragas a biocompatibilidade devido a
flexibilidade e durabilidade quimica do grafeno (CUTHBERTSON, 2014).

A industria dos Smartphones também € objeto de pesquisa para aplicacao do
cristal bidimensional. Uma empresa sediada na Universidade de Oxford desenvolveu
supercapacitores utilizando o grafeno, substituindo o aluminio. A empresa desenvolveu
a partir de seus supercapacitores de grafeno, um carregador de aparelhos celulares que
permite recarga de baterias em apenas 5 minutos (ZAP & GO, 2015 apud MARION;
NASSER, 2016).
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Para Veligura et al. (2011) o uso como transistores também se demonstra
promissor, pois melhora o desempenho nas aplicagcbes de radiofrequéncia gragcas a
mobilidade eletrénica do grafeno (apud VIEIRA SEGUNDO; VILAR, 2016).

Segundo Brownson, Kampouris e Bank (2012), nos sensores o grafeno pode ser
utilizado como substrato abrangendo a deteccdo de variados analitos (moléculas
biolégicas, gases, compostos organicos e inorganicos de aplicacdes eletroquimicas
relacionados a detecgao de energia. Como biossensores o grafeno pode ser aplicado
para deteccao de glicose, maltose, frutose, dopamina, acido Urico, acido ascorbico,
aminoacidos e DNA (VIEIRA SEGUNDO; VILAR, 2016).

Nos Estados Unidos, uma empresa sediada em Bethesda, chamada Lockheed,
tem desenvolvido um mecanismo de dessalinizacao da agua utilizando folhas de grafeno
em suas membranas. Segundo a Lockheed (2013) as membranas possuem poros na
escala nanometrica ou menores. Esses poros sdo menores que o sédio, cloro e outros
ions relativos a dgua do mar, permitindo alta fluidez da agua reduzindo drasticamente o
problema de entupimento e pressdo sobre as membranas. A empresa pretende utilizar o
grafeno também para outras finalidades como obteng&o de proteina isolada para uso
farmacéutico e na remocao de substancias quimicas e compostos de agua em pogos de
petroleo e gas (apud MARION; NASSER, 2016).

Membros do Instituto de Ciéncia e Tecnologia Gwangju (Coréia) desenvolveram o
que consideraram a solucado para necessidades de veiculos elétricos. O objetivo foi
desenvolver uma bateria que suportasse a recuperacgao e reutilizacdo de energia que é
normalmente desperdigada quando o veiculo se utiliza dos freios. Através da constru¢ao
de supercapacitores de grafeno com alta performance em armazenamento de energia
possibilitaram a carga/descarga em 16 segundos além de manter o ciclo por 10.000 vezes
sem reducéo da sua capacidade (KANNAPPAN et al., 2013).

Na regiao da Australia, Nova Zelandia, Nova Guiné e Indonésia, a maior fabricante
de roupas de cama, Sleepyhead, investiu em pesquisas do grafeno associado as
espumas de colchdées. A combinacdo dos materiais produz a condug¢do de calor
garantindo que nao fique preso ao colchao interrompendo padrdes de sono (MARION;
NASSER, 2016).
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Na construgdo civil o grafeno pode ser utilizado associado a concretos,
argamassas, tintas, esquadrias, acos, alvenarias e compostos de cimento, melhorando
suas resisténcias mecanicas, durabilidade e estabilidade térmica.

Localmente o grafeno tem sido objeto de estudos aplicado a argamassas e
concretos a base de Cimento Portland. Silva et al. (2017) desenvolveram métodos de
mistura de pequenas quantidades de multicamadas de grafeno em argamassas
cimenticias. A combinacdo do MLG com a argamassa proporcionou resisténcias
mecanicas a tracao e compressao duas vezes maiores que a argamassa convencional

de mesmo trago, utilizada como referéncia no estudo.

2.2.5 Grafeno na construcao civil

A nanotecnologia relacionada ao uso de grafeno tem se desenvolvido nos ultimos
anos, demostrando potencial em diversificadas aplicacdes. Estudos demonstram que o
cristal bidimensional pode ser utilizado como “filler’ em nanoescala, melhorando

propriedades de materiais ja conhecidos.

2.2.5.1 Argamassas e concretos a base de cimento

Um exemplo dessa aplicacdo € a combinacdo do grafeno com argamassas e
concretos a base de cimento, que é o material mais consumido na construgao civil e o
segundo material mais consumido no mundo. Silva et al. (2017) demonstraram que
quando associado a argamassas em pequenas proporgcdes, na ordem de 0,02% em
relacdo a massa de cimento, o grafeno melhora as reac¢des de cristalizagao tornando o
material 95,7% mais resistentes mecanicamente a compressao e 130% mais resistente
a tracdo. O grafeno incentiva a criacao de nucleos de cristalizacdo e a formagao de um
maior numero de silicatos responsaveis pela resisténcia mecanica dos compostos
cimenticios, produzindo um maior numero de cristais de etringitas.

O mesmo principio é aplicado aos concretos. Possuindo uma taxa de cristalizagéo
mais eficiente, o material se torna mais denso e apresenta um maior poder aglutinante,
ou seja, incorpora melhor os agregados graudos e miudos. Esse ganho de resisténcias

permite que os projetos estruturais sejam realizados com pecas de concreto em menores
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dimensdes. Essa redugédo de material utilizado pode chegar a 70% da demanda, o que
significa uma reducao de 446 kg por tonelada de emissdes de carbono gerados na
producdo do cimento (DIMOV et al., 2017), além das possibilidades do ponto de vista
arquitetbnico a partir de estruturas mais esbeltas.

2.2.5.2 Tintas

Outro exemplo de aplicagdo na construgao civil sdo as tintas a base de cal e
grafeno, desenvolvida pela empresa Graphenstone, na Espanha, certificada pelas 1ISO
9001, ISO 14001 e ISO 50001. Sendo um excelente condutor térmico, o grafeno melhora
a regulacao térmica de edificagcdes, reduzindo a necessidade do uso de aparelhos de ar-
condicionado ou aquecedores (GRAPHENSTONE, 2017).

Normalmente, uma superficie externa irradia o calor através da parede, a tinta com
grafeno promove a captura do calor e distribuicdo ao logo de toda superficie pintada,
promovendo um maior conforto térmico interno.

A cal possui alta absorcao, alta porosidade e baixa resisténcia mecanica. Quando
misturada ao grafeno demonstra um aumento radical nas resisténcias a tragao,
elasticidade, compressao e dureza. As 6timas propriedades mecanicas dessa tinta
permitem que uma fina camada seja suficiente para conseguir um acabamento duravel e

resistente a corroséo.

2.2.5.3 Acos

Raman et al. (2012) desenvolveram um método que permite a utilizagao de finas
camadas de grafeno como agente anticorrosivo para pecas de aco. O revestimento €
aplicado no ago através de deposigao de vapor quimico.

Os testes de corrosdo consistiam em mergulhar a pega de aco em solucao de
salmoura (altamente corrosiva) com e sem o revestimento. As pegas com revestimento
se mostraram 100 vezes mais resistentes a corrosao, cerca de 20 vezes mais eficientes

que os melhores revestimentos ja relatados em estudos.
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A finissima camada possui espessura de poucos atomos, 0 que garante sua
transparéncia. Essa propriedade permite que o material seja utilizado também em metais

usados em funcdes estruturais e na arquitetura.

2.2.5.4 Gesso

Embora o grafeno associado a aglomerantes minerais seja objeto de estudo de
grande interesse, observa-se maior atengdo aos compostos cimenticios. Em relagdo ao
gesso relacionado ao grafeno, percebe-se uma escassez de estudos na literatura.

Jara et al. (2021) estudou efeitos do grafeno ao gesso na flexdo do material, em
dosagens de 0,05%, 0,08% e 0,1% em relacdo a massa de gesso em po, obtendo em
sua melhor performance 22% de incremento para dosagem de 0,1%.

Neste estudo, baseado na utilizacdo do MLG em pasta de gesso, tém-se como
indicador os 6timos resultados obtidos em trabalhos que utilizam MLG em gesso e outros
aglomerantes de origem mineral (JARA, 2021; GRAPHENSTONE, 2017; SILVA et al.,
2017; DIMOV et al., 2017; HOU et al., 2019; WANG et al., 2020), como a Cal e o Cimento
Portland, por exemplo. Uma vez que a composicao e processos de cristalizagcao desses
aglomerantes apresentem similaridades com o gesso, reforca-se a hipdtese de que o
grafeno poderia também otimizar suas propriedades mecénicas.
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3 MATERIAIS E METODOS

O principal objetivo deste trabalho é verificar a viabilidade do uso de MLG ao gesso
como aditivo, analisando possiveis alteragcdes em comportamentos mecanicos, além de
analises no estado fluido, morfolégicas, quimicas e tolerancia a agua.

Com base no estudo de Silva et al.,, (2017), adotou-se 5 concentracdes
experimentais de MLG, sendo elas 0,0150%, 0,0175%, 0,0200%, 0,0225% e 0,0250%
em relacdo a massa de gesso em poé. No total foram fabricados 6 lotes, sendo um
referente ao grupo controle (GC), e os demais experimentais. Todos os lotes foram
fabricados com fator agua/gesso (a/g) total de 0,5.

Para os ensaios mecanicos foram fabricados para cada lote pelo menos 20
exemplares cubicos de aresta 5 cm e altura 10 cm, submetidos aos ensaios de
compressao axial e dureza superficial. As idades de ensaio adotadas foram de 1, 3, 7,
15, 30 e 60 dias.

Pelo menos 12 amostras cilindricas de didametro 5 cm e altura 10 cm foram
produzidas para cada lote para ensaio de tracao por compressao diametral. Para tracao,
as idades de ensaio adotadas foram 1, 7, 30 e 60 dias. Para todos os ensaios mecanicos,
em cada lote, pelo menos 3 corpos de prova foram ensaiados para cada idade.

Além dos ensaios mecanicos, fragmentos das amostras ensaiadas a tracao por
compressao diametral foram utilizadas para teste de perda de massa por submersao total
em agua. No estado fluido, as amostras foram testadas em sua consisténcia normal,
tempos de pega e analise de calorimetria para elaboragéao de curva de hidratagéo.

Quanto a morfologia, técnicas DRX, MEV e Microscopias Opticas foram
empregadas para analises de caracteristicas cristalinas de gesso e verificagdo de
dispersao de MLG em pasta. Em relagdo a possiveis variagdes quimicas entre os grupos

controle e experimentais, utilizou-se o DRX e FTIR para analises.
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3.1 MATERIAIS
3.1.1 Gesso

O gesso utilizado foi o “tipo A” utilizado para confecgcédo de placas pré-moldadas
de secagem rapida, de consumo médio de 1 kg a cada m? coberto, considerando 1 mm
de espessura. E o tipo mais utilizado na construcdo civil. A Figura 11 ilustra a massa
retida em cada peneira utilizada no ensaio granulométrico do gesso em p6 adquirido.

Foram adquiridos 2 sacos de 40 kg de gesso de fundicdo, da marca “Domingos”
de mesmo lote “28MAI20”. A escolha foi realizada de forma aleat6ria em relacdo ao
fabricante. Todas as amostras foram confeccionadas dentro do prazo de validade

informado em embalagem.

Figura 11 — Massa retida em peneiras 0,840, 0,420, 0,210, 0,105 mm e fundo (da esquerda
para direita, respectivamente), utilizadas para ensaio granulométrico e médulo de finura

Fonte: Do autor, 2020

No estado anidro, para afericdo da qualidade do material, foram realizados ensaios
caracteristicos de acordo com a NBR 12127:2017 que demonstraram um modulo de

finura 1,11 e massa unitéria de 713,06 kg/m3, atendendo as exigéncias da norma.
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3.1.2 Grafeno

O grafeno utilizado, foi produzido a partir da grafita no Laboratério de Filmes Finos
e Processos de Plasma (LFFPP), no Instituto de Ciéncias Tecnoldgicas e Exatas (ICTE)
da Universidade Federal do Tridangulo Mineiro (UFTM), por processo de esfoliagao.

Figura 12 — a) Grafite. b) Grafite expandida termicamente. c) Pé de MLG. d) dispersao de MLG
em agua

Fonte: Do autor, 2020

As multicamadas de folhas de grafeno (MLG) foram sintetizadas a partir da
esfoliacdo de flocos de grafite natural (Figura 12a), processo no qual os flocos foram
submetidos a banho acido em solucdo de &cido sulfurico e nitrico sob agitacao
produzindo o CIG. Para liberacdo de gases expansivos pelos agentes intercalantes
(acidos) entre as camadas de grafeno, o CIG é submetido a temperaturas préximas a
1000 °C por 2 s obtendo-se o EGE (Figura 12b), estrutura de grafite onde as ligacdes de
Van der Waals estdo enfraquecidas.

Para maior efetividade na separacdo das camadas, o EGE foi misturado em
solvente organico (alcool isopropilico) em proporcdo 1 mg — 1 mL e submetido a banho
ultrassoénico pelo periodo de 2 h. Apds o banho, a dispersao foi alocada em placa de petri
e levada a estufa em temperatura de 70 °C, dessa forma o solvente foi removido da
dispersao por evaporacgao, obtendo-se o MLG em pé (Figura 12c). Antes de sua aplicagao
na mistura de gesso, as multicamadas de grafeno foram misturadas a agua (Figura 12d)
e submetidas a nova agitagdo ultrassénica por uma hora. As misturas de agua e MLG

foram utilizadas diretamente na producao da pasta de gesso.
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Figura 13 — a) Floco de grafite natural. b) MEV floco de MLG. MLG produzido nos mesmos
padrdes desse estudo

Fonte: SILVA et al., 2017

De acordo com estimativas a partir de imagens obtidas por microscopia eletrdnica
de varredura do MLG produzido com as mesmas condicdes propostas neste trabalho, o
floco representativo de MLG (Figura 13b) apresenta espessura média de 10 nm e 4 um
de largura média, dimensbes coerentes com medidas apresentadas na literatura.
Rouxinol et al. (2010) Khare et al. (2015) afirmam que as multicamadas de grafeno
possuem variadas dimensdes entre 0,7 e 20 um em sua extensao.

Sobre a superficie do MLG, observa-se pela imagem se tratar de uma estrutura
plana de baixa rugosidade, que possui quinas vivas e bordas irregulares, porém, retas.

3.2 METODOS

3.2.1 Dosagens de Grafeno em pasta de gesso

Considerando as semelhancas entre o0s processos de hidratacdo dos
aglomerantes minerais e a escassez de estudos de grafeno relacionado exclusivamente
ao gesso, as faixas escolhidas para dosagem de MLG neste trabalho foram adotadas
tomando como ponto de partida a concentracao de maior eficiéncia obtida no estudo de
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Silva et al. (2017), de 0,020% de MLG em relacdo a massa de aglomerante, resultando
em aumentos de 95% no desempenho a compressao axial e 130% a tracao.

Foram adotadas 5 faixas de dosagem variando entre 0,015 e 0,025% de MLG em
relacdo ao peso de gesso em po utilizado, além do grupo controle. As porcentagens para
cada faixa foram: 0% (Grupo Controle — GC), 0,015% (150MLG), 0,0175% (175MLG),
0,020% (200MLG), 0,0225% (225MLG) e 0,025% (250MLG).

Para todas as faixas 0 método de confeccao e fator a/g da pasta foi exatamente o
mesmo. Para as amostras com grafeno, o MLG foi adicionado a pasta previamente
misturado a agua.

3.2.2 Confeccao de pasta de gesso

As pastas foram confeccionadas com de acordo com a normas NBR 12128:2017
e NBR 12129:2019. As normas estabelecem que o gesso em po6 seja passado pela
peneira de abertura 2 mm, e que o material retido seja descartado. A agua de
amassamento deve ser adicionada em recipiente impermeavel (bandeja) nao reativo a
sulfatos de calcio de capacidade préxima a 2 L sobre superficie plana. Posteriormente o
gesso deve ser polvilhado sobre a agua durante 1 minuto, e nos préximos 2 minutos a
mistura deve ser deixada em repouso. Terminado o repouso, a pasta deve ser
homogeneizada com auxilio de espatula ou similar por 1 minuto. Todo o procedimento
deve ser realizado utilizando agua destilada.

O fator agua gesso adotado foi de 0,5, minimo necessario para total hidratagéo e
trabalhabilidade minima (BARBOSA et al., 2014; JOHN; CINCOTTO, 2017). Apos
homogeneizacdo da pasta, a amostra deve ser moldada (para ensaios mecanicos) ou
submetida aos ensaios relacionados ao estado fluido.

3.2.3 Adicao MLG em pasta

Como explicitado anteriormente, apds os processos de esfoliagdo dos flocos de
grafite obtém-se 0 MLG em pé. Esse material apresenta tendéncia de aglomeragao,

formando flocos. Para garantir um maior grau de dispersao e isolamento do MLG, antes



53

de utiliza-lo na mistura de gesso, a amostra foi pesada (de acordo com a dosagem de
cada faixa e lotes de produgao da pasta), misturada em 200 mL de agua e submetida a
banho ultrassénico por 1 hora.

Terminado esse procedimento, a mistura de MLG e agua foi adicionada a agua de
amassamento para confecgdo da pasta de gesso. A agua contida na mistura de MLG
utilizada no banho ultrassénico e a agua de amassamento somaram o fator a/g definido
nesse trabalho, de 0,5, ou seja, todas as amostras foram confeccionadas com a mesma

proporgéo de dgua e gesso.

3.2.4 Corpos de prova

Os corpos de prova (CP) foram moldados em formato cubico de aresta 5 cm para
0s ensaios de compressao axial e dureza, e em formato cilindrico de diametro 5 cm e
altura 10 cm para ensaios de tracdo por compressao diametral.

Para as amostras cubicas, foi utilizada forma com capacidade para 25 corpos de
prova (Figura 14a). Para facilitar desmoldagem, foi optado utilizar somente cerca da
metade de sua capacidade por vez, intercalando os espac¢os de acomodagéao do molde,
de forma que a formatacdo dos espacos preenchidos com pasta de gesso e 0s espagos

vazios se assemelhassem a um tabuleiro de xadrez.

Figura 14 — a) Forma para corpos de prova cubicos. b) Forma utilizada para corpos de prova
cilindricos

v
S

Fonte: Do autor, 2021
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Conforme normatizacdo, antes da moldagem foi aplicada fina camada de 6leo
desmoldante nas superficies internas das formas. Logo ap6s homogeneizacao, a pasta
foi transferida rapidamente para os moldes em duas camadas, evitando o aprisionamento
de ar interno através de leves pancadas nas laterais dos moldes com espatula ou similar.
As superficies dos cubos foram arrasadas com espatula para retirada do excesso do
material.

Para os corpos de prova cilindricos, foram utilizados moldes de ago zincado e
fundo rosqueaveis, conforme Figura 14b. A pasta foi adicionada aos moldes em 2
camadas de volume similar. A cada camada adicionada, o molde foi colocado sobre mesa
vibratéria por 15 segundos com a finalidade de retirada das bolhas de ar internas a pasta
de gesso.

Todos os corpos de prova foram desmoldados cerca de 3 horas apds sua
confeccao e deixados em temperatura ambiente cobertos por lona, alocados em bancada
central no laboratério de Materiais de Construcdes Civil da UFTM, livre do contato com

agua, piso e paredes.

3.2.5 Microscopia Optica

As amostras foram analisadas por microscopias Opticas em equipamento Innova
Care - Nova Optical Systems, modelo 156-T, no Laboratério de Filmes Finos e Processos
de Plasma (LFFPP), ICTE, UFTM. O equipamento possui objetivas acromaticas de que
possibilitam ampliacdes de 40, 100, 200 e 500X com camera CCD para registro de
imagens.

Esse tipo de microscopia consiste na incidéncia de feixe de luz na superficie da
amostra analisada e os raios refletidos/transmitidos sdo ampliados por lentes. A
ampliagdo pode ser observada pelas cameras ou através da objetiva.

O microscopio utilizado € do tipo metalogréfico invertido, ou seja, funciona pela
reflexdo da amostra pela emissao de feixe luminoso gerado por lampada haldégena. A

lampada compreende completamente o espectro de luz visivel.
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Figura 15 — Esquema coleta de amostra para microscopia metalografica

Fonte: Do autor, 2021

O objetivo da andlise nesse trabalho consiste na avaliacdo da distribuicao do
grafeno em pasta de gesso, verificando possiveis aglomeragcées de MLG. Para tanto,
fragmentos dos corpos de prova cilindricos de todas as faixas com idade superior a 120
dias produzidos pelos ensaios de tracado foram selecionados, seccionados com arco de
serra na regiao central no sentido transversal, como ilustrado na Figura 15. As superficies

dos materiais obtidos por esse processo foram regularizadas com auxilio de lixa fina.

3.2.6 Ensaios no estado fresco

O gesso também foi analisado em seu estado fluido. Sua consisténcia e tempo de
manuseio sao fundamentais para uma boa trabalhabilidade do material. Foram realizados
ensaios de consisténcia e tempos de pega de acordo com a norma NBR 12128:2019. O
calor de hidratacdo foi medido através do uso de termopar e datalogger, medindo a
temperatura interna da amostra a cada minuto durante as trés primeiras horas apos

amassamento.
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3.2.6.1 Tempos de pega

O termo “tempo de pega” se refere ao intervalo entre 0 momento onde o material
comecga a perder sua plasticidade (inicio de pega) e o instante onde se torna
completamente sélido (fim de pega). Para constatagdo dos tempos de pega, seguindo a
normatizacdo NBR 12128:2019, utilizou-se o “Aparelho de Vicat modificado” para
afericao.

O Aparelho de Vicat modificado consiste em um suporte que sustenta uma haste
mével com uma agulha removivel de 1 mm? de seg¢do transversal e 50 mm de
comprimento acoplada em sua extremidade inferior. O dispositivo possui escala
graduada de 0 - 5 cm que permite verificar em milimetros o percurso da haste no sentido
vertical. A haste pode ser travada em qualquer altura da graduagéo por meio de parafuso-
borboleta. O esquema do aparelho esta descrito na Figura 16.

Figura 16 — Esquema de funcionamento “Aparelho de Vicat modificado” para afericao de
tempos de pega
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Fonte: NBR 12128, 2019. Adaptado pelo autor.
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O molde para realizagédo do ensaio possui formato de tronco de cone com didmetro
interno de 70 mm em sua base, 60 mm no topo e 40 mm de altura, confeccionado em
material ndo corrosivel e nao absorvente. As contagens dos tempos de pega se iniciam
no momento em que 0 gesso em po entra em contato com a agua de amassamento.

O ensaio consiste em preencher o molde sobre placa de vidro com a pasta de

gesso imediatamente apds sua homogeneizagao, de forma que preencha todo espaco
do recipiente. Para expulsdo de bolhas de ar, pode-se golpear levemente as paredes
externas do molde com espatula. Preenchido o molde, a superficie da amostra deve ser
arrasada com espatula de forma que fique alinhada ao topo do molde.
Com molde preenchido e arrasado, posiciona-se a agulha sobre sua superficie ao centro
da pasta sem penetra-la, trava-se a haste na graduagao superior demarcada em zero.
Ao soltar a haste liberando a agulha, verifica-se a distancia percorrida do sentido vertical.
Repete-se o procedimento até que a agulha estacione a 1 mm de distancia do fundo do
molde (placa de vidro). Nesse momento considera-se o inicio de pega. A partir do
momento em que a agulha ndo penetra mais o material consideramos o fim de pega.

Nas repeticoes do procedimento até alcancar os tempos de pega, deve-se
movimentar ligeiramente o0 molde do sentido planar para que a agulha nunca penetre
dentro de um raio de 5 mm de regido ja ensaiada. Apds cada penetracao a agulha deve
ser limpa com pano umido. Os tempos de pega sado considerados pela média de duas
afericoes de pastas pertencentes ao mesmo lote. Caso um dos resultados apresente
discrepancia em mais de 10% ou 15 minutos em relagdo a outro, o ensaio deve ser
repetido.

3.2.6.2 Consisténcia

Para ensaio de consisténcia adota-se a mesma norma e aparelhagem do ensaio
de pega. Para aferir consisténcia da pasta de gesso utilizasse o aparelho de Vicat
modificado com sonda c6nica (Figura 17). O método de contagem, preparo do material,
preenchimento do molde, molde troncocbénico e placa de vidro utilizados sdo exatamente

0S mesmos do ensaio de tempos de pega.
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Figura 17 — Esquema de funcionamento “Aparelho de Vicat modificado” para consisténcia

Fonte: NBR 12128, 2019. Adaptado pelo autor.

A sonda cobnica deve ser confeccionada em aluminio com angulo de apice de
53°08’, altura de 45 mm com ponteira de ago inox. Seu peso deve ser de 35g. A
metodologia é similar ao ensaio de pega, onde a haste é travada sobre superficie da
pasta e calibrada no marco zero superior. Apés soltar a haste mede-se a sua penetracao
no sentido vertical. O valor da penetragao vertical € a consisténcia do material em

milimetros.

3.2.6.3 Curva de hidratacao

Através do ensaio calorimétrico pode-se acompanhar a evolucao de hidratacao da
pasta, uma vez que no processo de hidratacao o gesso libera calor para o ambiente. Para
realizacdo do ensaio utilizou-se caixa pseudo-adiabatica, composta de isopor. Para
medicao de temperatura interna foi utilizado dispositivo Termopar tipo K ligado a um
Arduino e PC, registrando dados de temperatura no intervalo de tempo de 1 minuto. O
esquema estd ilustrado na Figura 18.
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Figura 18 — Calorimetro pseudoadiabatico
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Fonte: Do autor, 2021.

A camara de acondicionamento da pasta em caixa de isopor foi revestida com
filme plastico, para facilitar desmolde. O ensaio foi realizado em ambiente climatizado,
em temperatura de 25 °C, no laboratério de Filmes Finos e Processos de Plasma
(LFFPP), ICTE, UFTM.

Imediatamente apds homogeneizagéo, a pasta foi acondicionada em camara na
caixa de isopor, de forma que preenchesse todos os espacos sem presenca de bolhas
de ar com auxilio de espatula. O termopar entao foi posicionado ao centro da amostra e
a caixa foi tampada e lacrada com fita adesiva.

Ap6s devidamente tampada e lacrada a caixa, inicia-se a leitura de temperatura.

A temperatura foi medida a cada minuto durante 3 horas. A calorimetria é analisada em
grafico Temperatura X Tempo.

3.2.7 Ensaios no estado sélido

Os ensaios realizados nas amostras de gesso sélido, apés hidratacao e cura, tém
por objetivo indicar as resisténcias mecanicas do material quanto a compressao axial,

tracdo por compressao diametral e dureza superficial. Para analise de segregacao a
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presenca de agua desenvolveu-se um método de analise através da submerséo total de
amostras em agua. Os ensaios de tracao por compressao diametral em corpos de prova
cilindricos (& 5 cm x 10 cm) obedecendo a NBR 7215:2019. Os ensaios de compressao
e dureza, por sua vez, foram realizados em corpos de prova cubicos (5 x 5 x 5 cm),
obedecendo a ASTM C-472 e NBR 12129:2019.

Para determinacao de hidrofobicidade o ensaio escolhido foi 0 de molhabilidade,
através de medida dos angulos de contato de goticulas de agua sobre superficie lisa do
material. Verificou-se a impossibilidade na medi¢cao dos angulos devido a velocidade de
absorcao do liquido pelo gesso. Por esse motivo foi adotado um método proprio de
analise de perda de massa por submersdao em agua.

Todos os ensaios foram realizados para todas as faixas experimentais e de
referéncia deste estudo.

3.2.7.1 Perda de massa por submersdo em agua

Para andlise de tolerancia a agua, inicialmente foi considerada a realizagao do
ensaio de molhabilidade pela medicdo do angulo de contato entre a linha tangente a
interface de goticulas de agua e a linha paralela da superficie do material. As medidas
do angulo de contato para o gesso nao puderam ser medidas pelo equipamento devido
a velocidade de absorcdo de agua apresentada pelo material. Tentativas foram
realizadas para todas as faixas adotadas nesse estudo e, embora os angulos néo
pudessem ser medidos, observou-se nitidamente que as amostras com grafeno
absorviam a dgua mais lentamente.

Considerando a analise da resisténcia a agua fundamental para este trabalho, foi
desenvolvido um método que constitui em submergir fragmentos dos corpos de prova
utilizados nos ensaios de tracdo em agua por tempo determinado e analisar sua perda
de massa.

Para realizacdo do ensaio foram selecionados fragmentos de corpos de prova
submetidos ao ensaio de tracdo por compressao diametral, com formato de cilindro
partido ao meio em sua sec¢ao longitudinal. Foram escolhidos fragmentos de peso e

formatos semelhantes. Para cada faixa 2 exemplares foram utilizados.
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Figura 19 — Ensaio de perda de massa por submersao em agua

Fonte: Do autor, 2021

Os fragmentos foram secos em estufa a temperatura de 80 °C por 24 hs e depois
retirados para equilibrio de temperatura com ambiente, e entdo foram aferidas suas
massas. Com massas aferidas, os fragmentos foram submersos em agua destilada em
béquer de capacidade 500 mL (Figura 19). Apds 2 hs de submersao, os fragmentos foram
retirados do béquer e novamente levados a estufa a 80 °C para secagem, permanecendo
por 24 hs. Secas, as amostras foram colocadas sob temperatura ambiente para equilibrio
térmico e tiveram sua massa aferida até constancia.

A diferenga entre as massas secas antes e depois da submersdao em porcentagem
indicam a quantidade de massa perdida do processo. O percentual de massa perdida

pode ser descrito pela equagao (3):

Msp = 100 — (=) 3)

Onde

Msp é o percentual de massa perdida (%)

Ms2 é a massa seca ap06s submersao em agua (g)
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Ms1 é a massa seca antes da submersao em agua (g)

O resultado considerado foi a média entre os Msp obtidos para cada corpo de

prova de mesmo grupo amostral, desde que néo variassem em mais de 15% entre si.

3.2.7.2 Dureza Superficial

O ensaio mecanico de dureza foi realizado segundo os protocolos indicados na
NBR 12129:2019 "Gesso para construcdo civil - Determinagdo das propriedades
mecanicas" utilizando taxa de carregamento fixo de 500 + 5 N.

O corpo de prova cubico de aresta 5 cm € submetido ao ensaio de dureza antes
do ensaio de compressao, por se tratar de um ensaio nao-destrutivo. O ensaio consiste
na impressao de uma esfera de ag¢o de didmetro de 10 mm sobre a superficie do cubo
de gesso através da aplicacao de carga de inicial de 50 N, que € aumentada para 500 N
num intervalo de 2 segundos, permanecendo assim por 15 segundos.

Figura 20 — Esquema determinacao de dureza superficial do gesso

F

Fonte: Do autor, 2021

Para determinacao da dureza, deve-se medir a profundidade de penetracao “t” da

esfera na superficie do material e realizar célculo especificado em norma. Deve-se
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ensaiar pelo menos 3 superficies para cada CP. Para cada lote devem ser ensaiados no
minimo 3 CPs, e a profundidade média para cada um deve ser medida. Cada CP tem
sua profundidade de penetracdo média, e a média da média individual dos CPS de um
mesmo lote é a média global. A dureza em Newtons por milimetro quadrado, é dada pela
equacao (4):

D = F
T mx@xt

Onde

D é a dureza do material (N/mm2)
F é a carga aplicada (N)

@ é o diametro da esfera (mm)

t é a profundidade de penetracao da esfera (mm)

Caso uma das médias individuais diferir em mais de 15% da média global devera
ser descartada. Se mais de uma das médias individuais diferir em 15% ou mais da média
global o ensaio devera ser repetido.

3.2.7.3 Compressao axial

O método de ensaio de compressao axial foi realizado segundo os protocolos
indicados nas normas ASTM C472 "Standard Test Methods for Physical Testing of
Gypsum, Gypsum Plasters and Gypsum Concrete" e NBR 12129:2019 "Gesso para
construcao civil - Determinacdo das propriedades mecanicas" utilizando taxa de
carregamento fixo de 500 + 5 N. O equipamento utilizado foi a Prensa Servo-Hidraulica
Digital HD-200T, com capacidade de 2000 kN.

O ensaio consiste em submeter o corpo de prova cubico a carregamento no
sentido do seu eixo longitudinal até seu rompimento, sendo, portanto, um ensaio

destrutivo. Posiciona-se as faces nao utilizadas no ensaio de dureza no centro das placas
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de ensaio e aplica-se carga continua numa razao de 250 N/s a 750 N/s, até sua ruptura.
O valor da resisténcia mecéanica a compressao em MPa é obtido pela equagéao (5):

R—P (5)
S

Onde
R é o valor da resisténcia a compressao axial (MPa)
P é a carga que produziu a ruptura do corpo de prova (N)

S é a area da sec¢ao transversal na qual a carga foi aplicada (mm?)

Para cada lote pelo menos 3 corpos de prova devem ser ensaiados, e a resisténcia
a compressao serd a média dos resultados. Caso o resultado de um CP diferir mais que
15% da média, € descartado do calculo. Se dois resultados diferirem em mais de 15% da

média, o ensaio devera ser novamente realizado com nova série de amostras.

3.2.7.4 Tracdo por compressao diametral

Para ensaios de tracdo por compressao diametral, devido a escassez de
normativas especificas para o gesso, foi adotado o mesmo método utilizado para
argamassas de cimento, de acordo com a NBR 7222:2011 "Concreto e argamassa -
Determinacao da resisténcia a tragcdo por compressao diametral".

Nesse procedimento, o corpo de prova cilindrico € colocado de forma que o
carregamento coincida com o eixo diametral. Entre os pratos da maquina e o corpo de
prova deve ser colocado duas tiras de chapa dura de fibra de madeira ou aglomerado,
conforme esquema na Figura 21. O carregamento do ensaio deve ser aplicado de forma
continua com crescimento constante de tensao de tracdo a uma velocidade de 0,05 +
0,02 MPa/s até ruptura.
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Figura 21 — Esquema ensaio de tragdo por compresséo diametral

- il
- -

LLLL LI gp Ll LI, 4,
f

Tira de chapa dura
de fibra de madeira

ou aglomerado
=1 4”
f’ff’ffffj[fi[a’fffr';’;’_f
b

Fonte: NBR 7222, 2011

O valor de resisténcia a tragao por compressao diametral deve ser calculado pela
expressao a sequir:

2 F

t,sp = —— 6
fct,sp — (6)

Onde

fct,sp é a resisténcia a tragao por compressao diametral (MPa)
F é a carga maxima de ruptura (N)

d € o diametro do corpo de prova (mm)

£ é o comprimento do corpo de prova (mm)

Pelo menos 2 corpos de prova devem ser ensaiados, e o valor da resisténcia a

tracdo por compressao diametral é medido pela média dos resultados obtidos em cada
um.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 MICROSCOPIA OPTICA

A microscopia éptica possibilitou a verificagdo da presenga e dimensao de flocos
de MLG nas amostras. A presenca de flocos indica que as multicamadas se
aglomeraram, diminuindo a dispersao efetiva de MLG em pasta.

Foram analisados diferentes corpos de prova para faixas 250MLG, 225MLG além
da amostra controle GC. Foram observadas toda superficie do fragmento de CP
analisado.

Figura 22 — Imagens por microscopia optica (ampliagdo 500x). a) Amostra GC. b) Amostra
225MLG, com pequenos flocos de MLG. ¢) Amostra 250MLG, com aglomeragdes de MLG. As
setas indicam MLG e aglomerados

Fonte: Do autor, 2021

Nas primeiras amostras analisadas (Figura 22) notou-se a presenca de flocos de
MLG. Em 225MLG observa-se pequenos aglomerados de largura maxima de =16 um.
Flocos de maiores dimensdes foram observados na amostra 250MLG, com largura
aproximada de 76 um. Outros corpos de prova de mesmo lote e concentragao foram
analisados para confirmacao de propensao a aglomeracao de multicamadas de grafeno.

Na segunda analise (Figura 23) percebe-se a presenca de flocos de largura
aproximada 5 vezes maiores em relacao a primeira verificagdo para 250MLG. Por outro
lado, para 225MLG observa-se melhor dispersdo. As multicamadas apresentaram largura
préximas a 2 um em 225MLG, indicando que ndo houve aglomeragdo na regiao

analisada.
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Figura 23 — Imagens por microscopia optica (ampliagdo 500x). a) Amostra GC. b) Amostra
225MLG, com boa dispersao de MLG. ¢) Amostra 250MLG, com aglomerado de MLG. As setas
indicam MLG e aglomerados

Fonte: Do autor, 2021

Pelas imagens obtidas, pode-se sugerir maior tendéncia de aglomeracdo de
multicamadas de grafeno na amostra 250MLG, observando grandes flocos de MLG de
diferentes tamanhos em diferentes &reas de amostras de mesmo lote.

Pode-se atribuir a formacéao de flocos em maiores dimensdes nesta faixa devido a
maior dificuldade de dispersdo em banho ultrassénico realizado antes de incorporacao
do MLG a mistura da pasta de gesso, visto que para todas as concentracoes de grafeno
adotou-se a mesma quantidade de &gua. E possivel que a quantidade de 4gua adotada
(200 mL) tenha sido insuficiente para garantir grau de dispersao satisfatéria do material
em quantidades necessarias de MLG para faixa experimental de concentracdo 0,025%.

O uso de surfactantes para dispersdo do MLG garante maior efetividade no
isolamento do aditivo, pois reduzem a tensao superficial da 4gua, permitindo maior grau
de isolamento das multicamadas, evitando assim a formagéo de aglomerados (DIMOV et
al., 2017). Nesse estudo optou-se por n&o utilizar dispersantes pela possibilidade de que
0 mesmo se tornasse mais uma variavel do estudo, reagindo com o aglomerante, o que
afetaria a analise exclusiva dos efeitos do grafeno no gesso.

Considerou-se também as baixas concentracbes de MLG nos grupos
experimentais deste estudo, justificando 0 uso da agua pura no processo de dispersao
em banho ultrassénico, uma vez que dosagens de grafeno observadas em outros estudos
relacionados a aglomerantes minerais se mostraram significativamente superiores
(DIMOV et al., 2017; WANG et al., 2020; JARA et al., 2021), indicando que seu uso se

mostra muito interessante.
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As aglomeragbes de MLG em maior escala em 250MLG podem justificar o
desempenho mecanico inferior a 225MLG em determinadas idades aqui observados.

4.2 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

A microscopia eletrénica de varredura (MEV) foi utilizada para analise morfoldgica
do gesso, para observagdo do tamanho e formato dos cristais, sua distribuicdo e
densidade. Objetivou-se também entender o comportamento das multicamadas de
grafeno e de qual forma elas atuaram nos mecanismos de cristalizac&o e hidratagdo do
gesso.

Hincapie e Cincotto (1997) afirmam que o gesso apresenta cristais em formato de
agulhas (aciculares) em predominéancia, € que o entrelace entre eles, bem como sua
densidade influenciam no seu desempenho mecanico. A densidade do cristal pode ser
observada por sua aparéncia. Cristais de cores sélidas e superficie lisa representam
maior densidade. Espacos vazios observados em micrografia indicam a porosidade da
pasta.

Cristais ndo aciculares compde 0 gesso em minoria, e em pequenas dimensdes
unitarias preenchem espacos vazios, contribuindo para maior densidade,
consequentemente para maior resisténcia mecanica a tragdo, compressao e dureza
superficial.

Foram registradas micrografias com ampliagdes de 2.000, 5.000 e 10.000 vezes
para faixas amostrais GC, 225MLG e 250MLG. Desniveis no plano analisado sao
consequéncias do rompimento previamente realizado no corpo de prova nos ensaios de
tracao por compressao diametral.

Na Figura 24 pode se observar micrografias das amostras do grupo controle,
225MLG e 250MLG. A principio percebe-se predomindncia de morfologias aciculares
para todas amostras.
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Figura 24 — Imagem MEV — ampliagéo de 2.000x. a) Amostra GC. b) Amostra 225MLG. c)
Amostra 250MLG
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Fonte: Do autor, 2021

Com auxilio do software “Imaged”, estipulou-se didmetro e comprimento médio dos
cristais a partir do uso das imagens produzidas através do MEV. A média foi calculada a
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partir da medicdo de 150 cristais posicionados na superficie, em primeiro plano na
imagem.

A amostra do grupo controle (Figura 24a) apresentou cristais de didmetro médio
de 1,46 um e comprimento 5,45 uym em tamanhos regulares. Em relacdo as demais
amostras, nota-se que os cristais de GC sao irregulares quanto ao seu formato.

Os cristais de 225MLG sao menores que os cristais do grupo controle, com
diametro médio de 0,95 pm e comprimento 4,94 um e formatos mais regulares, bem
definidos e com quinas vivas. Os tamanhos sao mais variados, possuindo muitos cristais
diminutos, chamados cristalitos (Figura 24b).

Na Figura 24c pode-se visualizar os cristais de 250MLG, apresentando grande
variagdo nos formatos e tamanhos dos cristais, prevalecendo os cristais aciculares de
diametro médio de 1,3 um e comprimento médio 8,23 pum.

Segundo Derevyanko et al. (2019), ions de calcio sdo propensos a adsorcao
quimica em superficies semelhantes ao grafeno. Na pratica, significa uma
supersaturagao de ions Ca?* na superficie do grafeno. Supersaturado, o grafeno age
como nucleo de cristalizacao (SILVA et al., 2017). A interagdo da molécula de sulfato de
célcio dihidratado com a superficie do cristal de grafeno acontece pela sobreposi¢ao dos
orbitais 2p de valéncia dos dtomos de carbono com orbitais 3p do ion calcio, semelhante
ao fenbmeno observado na adigdo do grafeno a argamassas e concretos a base de
cimento Portland.

Em maiores quantidades, os nucleos de cristalizagdo garantem maior densidade
cristalina e cristais em menores dimensdes unitarias indicam maior nucleacao. Acredita-
se que a amostra 225MLG tenha apresentado cristais diminutos devido a maior
nucleagdo promovida pelo MLG. E possivel que 0 mesmo n&o tenha sido observado para
250MLG devido a aglomeragéo dos flocos, reduzindo dessa forma a superficie de contato
do grafeno e dispersao em pasta.



71

Figura 25 — MEV — 5.000x. (a) Amostra GC, (b) Amostra 225MLG, (c) Amostra 250MLG
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Fonte: Do autor, 2021

A Figura 25a representa uma micrografia com ampliagdo de cinco mil vezes,

apresentando um conjunto de cristais porosos e irregulares para a amostra controle.
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Nota-se na superficie analisada a presengca de pequenos espacos vazios
indicando arranjo cristalino mais aberto, formado por cristais aciculares com grau de
entrelacamento visualmente menor que 225MLG.

Na imagem de mesma ampliagao para 225MLG (Figura 25b) observa-se cristais
de superficie mais lisa, cristais menores, formatos mais regulares e maior imbricamento
cristalino em relagao GC. H& maior variagao nos tamanhos e formatos dos cristais, sendo
possivel perceber maior densidade cristalina em relagdo a amostra controle. Nota-se
também presenca de placas.

Na Figura 25c¢ o conjunto cristalino de 250MLG apresenta predominancia acicular,
mas € possivel visualizar formacao paralela de cristais aciculares de mesmo conjunto
acoplados, formando placas, que segundo Vieira, Trovao e Teles (2017), apresentam
ligagdes fortes, mas podem reduzir as ligagbes e aderéncia com outros conjuntos, ou
seja, prejudica o imbricamento cristalino.

A densidade cristalina pode ser associada as multicamadas de grafeno, que
agiram como nucleos de cristalizagdo, além de dissipar o calor aprisionado na regiao
central para regides periféricas, tendo em vista que a temperatura age como catalisador
das reacgdes de hidratagdo. Em relacdo a GC, observa-se em 225MLG menores espagos
vazios e maior presencga de cristalitos.

O grafeno por si s6 ndo interfere no entrelace dos cristais, porém, promovendo
maior nucleagdo, contribui para densidade cristalina e maior imbricamento. Quanto a
formacao de placas, pode-se atribui-las a falta de energia para individualizacdo dos
cristais.

A Figura 26 apresenta ampliagdes em 10.000x, sendo possivel analisar que as
amostras com MLG apresentaram cristais aciculares mais densos e de formatos mais
regulares que a amostra GC, apresentando alguns conjuntos acoplados em mesma
direcdo, prejudicando entrelacamento. Segundo Hincapie e Cincotto (1997),0
imbricamento é um dos principais responsaveis pela resisténcia mecéanica do gesso. A
presenca de placas compostas por acoplamento de cristais de crescimentos paralelos
pode indicar maior densidade cristalina, embora prejudique o imbricamento, o que pode

acarretar na reducao de desempenho mecanico.
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Figura 26 — MEV — 10.000x. a) Amostra GC. b) Amostra 225MLG. c) Amostra 250MLG
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Fonte: Do autor, 2021

Morfologicamente, os cristais das amostras com MLG sdo distintos da amostra
GC. Observa-se maior densidade, superficies lisas, quinas vivas e dimensdes menores.

Ha maior entrelace entre cristais aciculares, e presenca de cristalitos, que favorecem o
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material, mecanicamente. Por outro lado, as placas se formaram em maior quantidade
nas amostras com MLG, o que pode ser um fator prejudicial ao desempenho mecénico.

Acredita-se que a maior formacao de acoplamentos se deva a energia insuficiente
no ato de confeccao da pasta, dificultando a individualizacao dos cristais. O processo de
cristalizacdo do gesso pode ser constantemente alterado conforme seu contato com
ciclos de molhagem e umidade (COQUARD et al.,, 1994; JOHN; CINCOTTO, 2017).
Tendo isso em mente, pode-se sugerir que a variagdo de umidade possibilitou a
hidratacdo tardia das placas, fornecendo energia suficiente para seu desacoplamento em
cristais aciculares.

Pode-se relacionar as placas mais robustas observadas nas amostras 225MLG e
250MLG a hidrofobicidade do grafeno e a dificuldade da penetracdo de umidade nas
amostras analisadas. Os exemplares desde estudo foram submetidos a cura em
ambiente ndo climatizado, impossibilitando o controle de umidade e temperatura e seus

efeitos nas propriedades mecanicas dessas amostras.

4.3 ESPECTROSCOPIA INFRAVERMELHA POR TRANSFORMADA DE FOURIER
(FTIR)

Foram analisadas por espectroscopia de infravermelho amostras de todas as
faixas experimentais desse estudo, além da amostra referéncia. Para Santana (2008), as
fases cristalinas podem ser observadas em trés regides espectrais:

1. Estiramento vibracional OH na banda de 3000 — 3800cm"
2. Deformacéo vibracional OH na banda de 1500 — 1800 cm"

3. Deformacéo vibracional SO4 na banda de 500 — 750 cm'

As bandas de absorgdo de dgua sdo detectadas na regido de 3600-3200cm™

(estiramento vibracional) e na regido de 1650 cm™' (banda de deformagcao por flexao).
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Figura 27 — Espectro de infravermelho no intervalo 3800 — 500 cm™ para GC
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Fonte: Do autor, 2021

A absorgdo de agua esta diretamente relacionada as ligagées de hidrogénio,
portanto, a quantidade de ligacées de hidrogénio presente na amostra influencia a
intensidade, frequéncia e largura das bandas. Quanto mais largas as bandas, maior a
quantidade de ligagbes de hidrogénio.

A Figura 27 apresenta o espectro da amostra GC no intervalo 3800-500 cm-'.
Segundo Mandal e Mandal (2002), as bandas 1690 e 1630 cm™, relativas a presenca de
dois tipos de moléculas de agua, tem caracteristicas de moléculas de ligacdes fracas e
moléculas de ligacdes fortes, respectivamente.

No intervalo de 3800 a 2500 cm' observa-se estiramentos da agua, apresentando
trés bandas de absorgéo: 3260, 3435 e 3494 cm™'. Em alguns espectros do dihidrato os
posicionamentos podem ocorrer de forma mais definida em posicoes diferentes. As
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diferencas no posicionamento e definicao estédo relacionadas as ligagcoes formadas entre

as moléculas de agua, que, quando préximas aparecem em maior quantidade.

Figura 28 — Espectroscopia IR no intervalo 3800 — 500 cm™ para todas as faixas amostrais
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Fonte: Do autor, 2021

Para o SO+, as principais bandas de absor¢do estdo posicionadas proximas a
1000, 1105 e 650 cm™. Mandal e Mandal (2002) afirmam que as bandas podem
apresentar diferentes simetrias. Regides proximas de 630 e 700 cm™ normalmente se
apresentam como bandas fortes.

Em sobreposicao (Figura 28), percebe-se muita similaridade entre os espectros
das amostras com MLG e o espectro de referéncia, GC, indicando que o grafeno nao

interfere na quimica do material.
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Segundo Santana (2008), bandas préximas a 1622 cm™' indicam a quantidade de
dihidratos presentes na amostra, assim como a banda 1794 cm', de forma mais discreta,
indica em intensidades menores, maiores teores de hemihidratos.

Neste trabalho ndo se observou variagdes significativas entre as faixas amostrais
na banda 1626 cm'. Na posicado 1794 cm' foram identificadas bandas discretas, como
sugerido por Santana (2008), e verificou-se maior intensidade e definicdo no espectro de
200MLG (Figura 29), indicando, modestamente, menor quantidade de hemihidratos

nessa faixa amostral, sugerindo, talvez, maior hidratag¢ao.

Figura 29 — Espectro IR no intervalo 1865 — 1730 cm™" para todas faixas amostrais. Andlise de

banda 1794 cm™, relacionada a quantidade de hemidratos
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Fonte: Do autor, 2021

Observa-se na Figura 30 nas posicoes 2846 e 2914 cm-1 o aparecimento de
bandas para as amostras com aditivo, referentes as ligacdes C-H, que podem estar
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relacionadas a quantidade de MLG disperso na amostra analisada. Percebe-se
progressao nas intensidades das bandas a medida que a concentracdo de MLG aumenta
até a dosagem de 0,02% (200MLG). As bandas podem estar relacionadas a formacao de
carbonato de calcio, substancia utilizada em aditivos plastificantes que garantem maior
densidade ao gesso.

Figura 30 — Espectro IR no intervalo 3120 — 2620 cm™ para todas faixas amostrais. Andlise
bandas relacionadas as liga¢des C-H
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Fonte: Do autor, 2021

Acredita-se que as bandas referentes a C-H em menor intensidade nas amostras
225MLG e 250MLG sejam resultados de possivel ma dispersdo de MLG, aumentando a
probabilidade de que as amostras analisadas apresentassem baixos teores de grafeno

em determinados pontos da amostra.
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As bandas identificadas na literatura nos trabalhos dos autores especificados na

Tabela 9 foram utilizadas como comparativo para este estudo.

Tabela 5: Frequéncias vibracionais para o gesso

(ANBA-
(HASS; (COOPER;
EXPERI- (BARBOSA (SANTANA, (HUG, LAGAN
MENTAL SUTHERLAND, o o\ 2014y  2008) =~ MUSTARD, Jg97)  etal, _ ATRI
1956) 2002) 2009) BUIGOES
(cm™) (cm) (cm) (cm™) (cm’) (cm™) (cm™)
536 580 591 - 494 - 506  Ur (H20)
628 604 620 636 623 - 603 U4 (SOq)
690 672 - 650 - 660 682 U4 (SOq)
1006 1000 1007 1008 1008 1000 1019  U1(S0s)
1100 1118 1132 1105 1139 1110 1115 Us(SO4)
Ug + Ug
1253 1205 1242 - - - - (SO4)
1626 1623 - 1622 - 1610 1620 U2 (H20)
1684 1685 - 1685 - - 1682 U2 (H20)
Ug + Ug
2105 2112 - - - - - (SO4)
2228 2235 - - - 2000 2223  2U3(SOu)
2826 - - - - - 2846 -CH
2915 - - - - - 2914 -CHz
U2, U2
3260 3248 - 3245 - - - (H20)
3435 3430 - 3392 3345 3380 3404 U1 (H0)
3494 3495 - 3495 3452 3500 3500  Us (H20)

4.4 DIFRACAO DE RAIOS-X (DRX)

A Difracdo de Raios-X foi empregada em amostras de todas as faixas amostrais
deste estudo com idades superiores a 120 dias. As medidas foram feitas em Difratbmetro
de Raios-X XRD-6100 da Shimadzu no intervalo de - 6° ~ 80° (28) com velocidade de
varredura de 1° por minuto (26).

Identificaram-se, para amostras experimentais e controle, bandas de difracéo
correspondentes aos principais componentes minerais do gesso para todas as faixas
amostrais, em acordo com (MORRIS et al., 1980; LAFUNTE et al., 2014).
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Figura 31 — Difratogramas de raios-X dos grupos controle e experimentais, bem como obtido

por Morris et al. (1980) e Lafunte et al. (2014) como referéncia literaria. Assinalados picos

atribuidos a dihidrato
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Os picos mais intensos de dihidratos foram verificados em regides préoximas a 26
= 11,5°, 20,7° e 29,15°, correspondente aos planos (020), (021) e (041). Picos menos
intensos verificados nas regides entre 20 = 23° e 35° relacionadas ais planos (040), (111),
(221) e (150), caracteristicos do sulfato de célcio (BARBOSA, et al. 2014).

De acordo com Lafuente et al. (2014), os principais componentes minerais sao 0s
dihidratos (D), anidritas (A) e hemidratos (H). Estdo presentes nas amostras amostra
analisadas os dihidratos e anidritas. A auséncia de hemidratos indica que para esta idade
que a hidratagao foi bem sucedida em todas as faixas (Figura 31).

Entre as amostras 150MLG, 175MLG e 200MLG, observa-se muita similaridade,
apresentando intensidade de dihidratos menores que a amostra de referéncia GC
(Figura 31).

Nas amostras 225MLG e 250MLG observa-se alta semelhanca com amostra GC
(Figura 31). Os resultados sugerem que a longo prazo, a quantidade de dihidratos
formados € igual a amostra controle, indicando que o grafeno pode ter atuado como
aditivo de alta performance mecanica inicial, se igualando ao gesso comum a longo
prazo. Acredita-se que o MLG interferiu na cinética de cristalizacdo, alterando a
morfologia dos cristais e seu imbricamento, contribuindo para maior desempenho
mecanico nos primeiros dias.

Para célculos de tamanho de grdo, utilizou-se a equacao de Scherrer, que é

expressa por:

kA

tc = ———
¢ p cos 6 )

Onde

tc é o tamanho médio do cristalito (nm)

k & a constante de Scherrer

A é o comprimento de onda da radiagéo utilizada (nm)
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B é a largura e meia altura (FWHM) do pico de difragdo (em radianos)
8 € 0 angulo de Bragg (em radianos)

Através dos resultados obtidos através da equagao de Scherrer (7), percebeu-se
alta similaridade nos tamanhos de grao entre amostra controle e grupos experimentais,
sendo o menor tamanho médio encontrado em GC, e o maior em 200MLG, medindo,
respectivamente 50,7 nm e 53,93 nm (Tabela 10). O uso de MLG pode ter ocasionado
uma cristalizacdo mais efetiva resultando em cristais pouco maiores que a amostra sem
MLG, devido aos efeitos térmicos (transferéncia de calor mais eficiente) e de repulsao de
moléculas de agua (devido as propriedades hidrofébicas dos flocos de MLG).

O sulfato de célcio dihidratado, o gesso enrijecido, apresenta sistema cristalino
monoclinico. Adotada equacéo (7), a constante de Scherrer (k) aplicada foi 0,91, sugerida
para utilizacao quando a simetria do cristal € desconhecida.

O valor do angulo 3 adotado foi o de 114,09° e para os angulos a e y considerou-
se 90°, uma vez que o sistema monoclinico se caracteriza por possuir trés eixos

cristalograficos de tamanhos distintos (MORRIS et al., 1980).

Tabela 6: Tamanho de grao e volume de células unitarias

Lote A E'x: . Tg'gi"?:m“;e Célula Unitaria (nm)
GC 3,396 + 15105 15283 + 7,605 8,082 + 4.105 | 50,683 + 0,016 |351,295 + 4,610
150MLG 3,395 + 15105 15272 + 7,610° 8077 + 4.105 | 51,001 + 0,016 |350,696 + 4,6.10
175MLG 3,395 + 15105 15262 + 7,610° 8077 + 4105 | 52108 + 0,017 |350,518 + 4,6.10-%
200MLG |3,395 + 1510° 15273 + 7.610° 808 + 4105 | 53,931 + 0,018 |350,889 + 4,6.10
225MLG [ 3,395 + 15105 15288 + 7,6.105 8078 + 4105 | 52,274 + 0,017 |351,152 + 4,6.10
250MLG |3,395 + 1510° 15250 + 7,610° 8078 + 4105 | 52578 + 0,017 | 350,257 + 4,6.10

O erro foi calculado considerando incerteza do equipamento utilizado na medida
da largura meia altura do pico de difragcdo, considerando metade de sua resolucéo
minima, de 0,00005 nm.

Observa-se pela Tabela 6 modesta tendéncia no aumento do tamanho do grao até
a amostra 200MLG. Nesse teor de MLG foram obtidos os melhores resultados
mecanicos, considerando a tragdo por compressao diametral e compressao axial na
idade de 7 dias.



83

4.5 TEMPOS DE PEGA

Foram realizados ensaios de inicio e fim de pega para todas as faixas amostrais
deste estudo. Todas as amostras apresentaram patamares de inicio e fim de pega.

Existem duas tipologias para o gesso beta utilizado na construgéo civil, objeto
deste estudo, sendo elas: gesso de fundicdo (A) e gesso de revestimento (B). O que
difere 0 gesso A e B é o tempo de pega estipulado pela NBR 13207:2017 que define
inicio de pega no intervalo de 4 a 10 minutos e fim de pega entre 20 e 45 minutos para o
gesso de fundicéo. Para revestimento o inicio de pega deve acontecer em tempo superior
a 10 minutos e o fim de pega em tempo superior a 45 minutos. Na construgao civil o
gesso de fundicao é utilizado na producao em série, em pré-moldados, portanto, o tempo
de fim de pega é crucial para celeridade na desforma (BALTAR et al., 2004).

Como é possivel observar na Tabela 7, todas as amostras apresentaram
desempenho mais similares ao gesso de fundigao.

Tabela 7: Tempos de inicio e fim de pega

Tempos de pega (h:min:s)

Inicio de Pega (T1) Fim de pega (T2) T2-T1
GC 00:16:35 00:21:20 00:04:45
150MLG 00:11:40 00:17:28 00:05:47
175MLG 00:13:05 00:21:15 00:08:10
200MLG 00:11:30 00:17:20 00:05:50
225MLG 00:19:35 00:26:20 00:06:45
250MLG 00:12:23 00:16:45 00:04:22

Somente a amostra 225MLG apresentou tempos de inicio e fim de pega superiores
a GC, o que nos indica que o MLG pode ter atuado como retardador de pega nessa faixa.
Paras as demais faixas observamos tempos de inicio e fim de pega inferiores a GC,
indicando que o MLG nesses teores agiu como acelerador de pega.

Todas as faixas (exceto 250MLG) apresentaram um maior intervalo entre o inicio
e fim de pega em relacdo a GC, os valores para os intervalos estdo na coluna “T2-T1” da
Tabela 7. Esse intervalo compreende o periodo util de aplicagcdo e moldagem da pasta,

ou seja, a maioria das amostras com MLG apresentou maior periodo para manuseio da
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pasta. Enfatiza-se entdo, que apesar de agir como acelerador de pega o tempo util de
aplicacdo se estendeu para a maioria dos grupos experimentais.

A diminuicdo dos tempos de pega pode indicar uma maior atividade de hidratacao,
devido a criacao de mais nucleos de cristalizacdo e consequentemente crescimento dos
cristais em maior velocidade, uma vez que quanto mais nucleos de cristalizacao, menores
as dimensdes unitarias dos cristais (SCHMITZ; TAVARES, 2009). A amostra 225MLG
por sua vez apresentou tempos de inicio e fim de pega superiores a GC, o que indica
uma cristalizacdo mais lenta.

Figura 32 — Valores de inicio e fim de pega em funcao da concentragéo de grafeno
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Fonte: Do autor, 2021

A pega retardada observada em 225MLG pode estar relacionada a solubilidade do
gesso devido a temperatura. O calor age como catalisador das reacbes de hidratagao,
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otimizando a taxa de cristalizacdo do material, uma vez que o calor aumenta a
solubilidade do gesso. Contudo, esse fendbmeno vigora até cerca de 50 °C, acima desta
temperatura observa-se queda na solubilidade do gesso. Pode-se atribuir os tempos de
pega observados em 225MLG a dissipacao de calor promovida pelo grafeno, que pode
ter superado 50 °C em diversas regides da pasta, diminuido a solubilidade do material,
retardando assim sua pega e velocidade de hidratacao.

Embora ndo se observem discrepancias entre os resultados obtidos entre
amostras de mesmo lote, optou-se em repetir 0 procedimento e mais duas amostra de
cada faixa para 150MLG, 200MLG, 225MLG e 250MLG, obtendo resultados muito

similares aos apresentados nos primeiros ensaios.

4.6 CONSISTENCIA

O ensaio de consisténcia normal é realizado para definicao do fator a/g ideal, por
indicar a fluidez da pasta. Nesse estudo os ensaios foram realizados com intuito de
verificar possiveis mudangas na consisténcia das amostras com aditivo MLG em relagao
a amostra GC. O fator a/g adotado foi de 0,5, que de acordo com John e Cincotto (2017)
€ 0 minimo necessario para hidratacao total do material com trabalhabilidade aceitavel.
Atenta-se que o fator a/g apresentado ja considera a agua utilizada na dispersao do
grafeno, portanto, a agua de amassamento e 4gua empregada no banho ultrassénico do
MLG somam proporgao agua/gesso de 0,5.

Podemos sugerir pela alta similaridade entre os resultados observados no gréafico
da Figura 33 que o MLG n&o influenciou na consisténcia da pasta de gesso. As barras
de erro forram calculadas pelo método de propagacao de incertezas, considerando o erro
do equipamento analégico de 2 de sua resolugdo minima (1mm).

A pequena diferenca observada nos resultados de consisténcia das amostras
150MLG, 175MLG e 200MLG pode ser explicada pelas possiveis variacdes na
temperatura e umidade do ar no momento de realizagdo do ensaio, uma vez que o
laboratério no qual os procedimentos foram realizados nao é climatizado. A variagao
maxima nao ultrapassa 5% em relacdo a GC. Ainda assim, atenta-se que umidade e

temperatura se tornaram varidveis a serem consideradas para os resultados analisados
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e que devido as condicbes de infraestrutura de ambiente fisico ndo puderam ser
controladas.

Figura 33 — Valores para consisténcia
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Fonte: Do autor, 2021

Atenta-se que a NBR 12128:2019 indica a consisténcia ideal do material como 30
mm. Optou-se neste trabalho por fixar a/g considerado minimo para hidratagéo total e
trabalhabilidade aceitavel do material para observar o comportamento do aditivo na
hidratagdo do gesso, sem excesso de agua na mistura. Nenhuma pasta alcancou
consisténcia ideal exigida pela NBR.
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4.7 CURVA DE HIDRATAGCAO

Através da curva de hidratagao proposta por Antunes (1999), ilustrada na Figura 6
pode-se analisar a intensidade das reagbes de hidratagdo no ponto de medicdo de
temperatura. A curva padrao proposta indica estagios de homogeneizac¢ao (periodo de
inducao), aplicacdo e moldagem (tempo Util estimado) e inicio de estagio solido (fim de
pega), que sao referéncias na analise desse estudo.

Essa correlagdo entre temperatura e hidratagdo se deve ao fato de a reacao de
hidratagdo do gesso ser exotérmica. O aumento da temperatura medida indica a
intensidade das reacdes de hidratacdo e consequentemente, sua taxa de cristalizacéao
no momento de afericdo. A partir da comparagdo com curva observada para amostra
controle, interpreta-se possiveis alteracdes causadas pelo MLG no processo de
hidratagao e cristalizacao do gesso relacionadas a dispersao de calores acumulados na
regido central da amostra.

O termopar (tipo K) foi posicionado ao centro da amostra. Os ensaios foram
realizados em laboratério climatizado (LFFPP) a 25 °C e o procedimento foi exatamente
0 mesmo para todas faixas amostrais.

Figura 34 — Curva de hidratagao (tempo util estimado)
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E possivel observar na regido relacionada ao tempo Util estimado da curva de
hidratagéao (Figura 34) que a amostra GC apresentou as maiores temperaturas entre 12
e 22 min, aproximadamente.

A amostra controle apresentar maiores temperaturas no periodo util de aplicagao
do gesso pode indicar aprisionamento de calor interno a pasta. Observa-se apés fim de
pega (aprox. 50 min) que a pasta gesso referéncia apresentou as menores temperaturas,
reforcando a teoria de que as reacdes exotérmicas foram menos intensas que as
amostras com MLG.

Figura 35 — Curva de hidratagao (fim de pega)
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Levando em conta que o aditivo empregado € um excelente condutor térmico, a
analise de calorimetria ndo poderia ser realizada sem que essa propriedade fosse
considerada. Podemos sugerir que a temperatura para GC no periodo Gtil estimado se
deve ao aprisionamento de calor interno a pasta, uma vez que o gesso € um mal condutor
térmico. O grafeno, por sua vez, é um excelente condutor de calor e pode ter auxiliado
na distribuicdo de calor ao longo de toda extensdo da pasta, diminuindo assim a

temperatura na regido central no momento de maior intensidade das reagbes. Vale
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ressaltar que o calor € um catalizador da hidratagéo até 50 °C, uma vez que aumenta a
solubilidade do hemi-hidrato, possibilitando maior supersaturagéo dos ions Ca*? e SQ4?
originando hidratos que compde os nucleos dos dihidratos (PHILLIPS, 1986). Atenta-se
ainda que as menores temperaturas observadas na regido de “tempo util estimado”
analisado estdo relacionadas as amostras com maiores teores de MLG. Ressalta-se
ainda que as temperaturas analisadas nas curvas de hidratacao superam os 50 °C, mas
que o método se realiza condigdes de isolamento térmico, diferente das amostras
ensaiadas em condigdes ambientes.

O inicio de pega para método de Vicat e na curva de hidratagdo tende a ser
acelerado para as amostras com MLG, podendo-se observar maior temperatura inicial
para amostras com aditivo. Isso indica maior nucleacgao, visto que quanto mais nucleos,
mais rapido serd o ganho de viscosidade do material inicialmente (LEWRY;
WILLIAMSON, 1994). Observando a curva de hidratacdo apds periodo de fim de pega
na Figura 35 (aprox. 50min) percebe-se tendéncia de estabilizacdo de temperatura.

Pode-se analisar que apés os 40 min GC apresenta menores temperaturas e maior
tendéncia de queda que as demais amostras (Figura 35). Sabendo que os processos de
cristalizagdo continuam em menor intensidade apés total enrijecimento da amostra, esse
fator pode indicar que as reagdes de cristalizacdo nesse periodo sdo mais intensas para
as amostras com MLG. Nesta hip6tese, podemos sugerir que as amostras com
multicamadas de grafeno apresentaram maior atividade de cristalizacdo, possivelmente
pela criagao de maior numero de nucleos em relagao a GC.

Associando o acelerado inicio de pega observado nos dois métodos desse estudo
(curva de hidratacao e aparelho de Vicat) as temperaturas mais altas apés fim de pega
para amostras com MLG, sugere-se que que o grafeno possa ter distribuido calor
aprisionado ao centro da pasta durante tempo de maior intensidade de atividades de
hidratacao, produzindo melhor distribuicdo de nucleos de cristalizagao.

Analisa-se que mesmo a amostra 250MLG (que apresentou tendéncia de
aglomeracao de MLG) apresentou bom desempenho térmico, indicando que quanto a
conducao de calor os aglomerados de multicamadas de grafeno ainda se mostram
eficientes. Contudo, deve se levar em consideracdo que a condicdo pseudoadiabatica
favorece o aumento de temperatura da pasta e que acima de 50° C a solubilidade do
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gesso cai, apresentando, portanto, algumas distingdes no processo de hidratacdo do
gesso confeccionado sob temperatura e umidade ambiente. Por este motivo é comum
que os tempos de pega observados nas curvas sejam maiores que os obtidos através do
aparelho de Vicat, por exemplo. Nesse cenario, as curvas sao interpretadas sob carater

comparativo entre grupos experimentais e grupo controle, sob mesmas condicdes.

4.8 PERDA DE MASSA POR SUBMERSAO EM AGUA

O ensaio de perda de massa por submersdo constitui-se basicamente em
submergir material seco a temperatura ambiente em agua por periodo determinado e

analisar a massa perdida apés processo.

Figura 36 — Perda de massa por submersao em agua
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O gesso é um material soluvel, e quando exposto a 4gua tende a incorpora-la
enfraquecendo as ligacdes entre os cristais por pressao capilar. Quanto mais intensas as
interacdes entre as superficies dos cristais € menor a porosidade do corpo sélido, mais
resistente a acao da agua sera o material.

O processo de hidratacdo do gesso durante o chamado periodo de inducao,
também tem influéncia quanto a tolerancia a agua do material endurecido. Um maior grau
de hidratagao garante a formagéao de mais dihidratos, que além de formarem os cristais,
sao cerca de 5 vezes menos soluveis que os hemi-hidratos.

Observou-se que quanto maior a dosagem de grafeno empregada na pasta de
gesso, menor foi a perda de massa média (Figura 36). As barras de erro foram calculadas
a partir da incerteza do equipamento (balanca da marca Marte, modelo AD5002,
capacidade 5kg) de 0,05g para massas de até 500g.

A amostra 250MLG perdeu cerca de 36,4% menos massa que a amostra
confeccionada sem o aditivo. Podemos sugerir que as amostras com grafeno apresentem
maior densidade cristalina e maior interacao intergranular que o gesso referéncia, o que
propiciou menor perda de massa apesar da alta hidrofilicidade do material. A
hidrofobicidade do grafeno também pode ter contribuido dificultando a penetracdo de
agua nos poros do gesso e dessa forma mantendo sua estrutura mais agregada em

comparacao com o material de referéncia impedindo o desprendimento de material

4.9 DUREZA SUPERFICIAL

Quanto a dureza, observou-se que o MLG otimizou o desempenho do gesso. Nos
resultados obtidos aos 7 dias ap6s moldagem, a faixa amostral 250 MLG apresentou
dureza 62% superior ao Grupo Controle (GC). Aos 30 dias o melhor desempenho foi
observado nas faixas amostrais 175MLG e 250MLG, com dureza 20,59% superior a
amostra GC.

Observa-se também acentuada melhoria de desempenho na faixa 175MLG em
relacdo a 150MLG em ambas as idades, sendo desempenho de 175MLG superado
apenas por 250MLG no que diz respeito a resisténcia a dureza superficial aos 7 dias.
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Tabela 8: Resisténcia média a dureza superficial

Resisténcia a dureza superficial (N/mm?)

7 dias 30 dias
GC 40,21 + 2,07 64,10 + 3,26
150MLG 39,43 £+ 2,03 66,24 + 3,37
175MLG 61,08 + 3,11 77,30 + 3,92
200MLG 52,00 £ 2,66 72,07 + 3,66
225MLG 56,20 + 2,87 74,61 + 3,79
250MLG 65,15 + 3,31 77,30 + 3,92

Coquard et al. (1994) afirmam

que a porosidade influencia na queda de

desempenho mecanico a compressao, tragao, flexdo e dureza. O aumento da dureza

superficial nas amostras com MLG pode estar relacionado a maior intensidade nas

reacdes de hidratacéo e cristalizacdo, onde o grafeno pode ter atuado como nucleo de

cristalizagdo e/ou incentivado maior producgao de cristais.

Figura 37 — Dureza média das faixas amostrais (NBR 12129:2019) obtida pelo método de
impressao esférica. As linhas passando pelos pontos sao guias para os olhos.
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A imagem produzida por MEV (Figura 25) demonstra maior densidade cristalina
para a amostra 225MLG, o que favorece o preenchimento de vazios, diminuindo a
porosidade do material, 0 que poderia justificar o aumento da dureza superficial das
amostras com aditivo.

Os erros apresentados na Tabela 8 e Figura 37 foram calculados a partir da
equacao (8), pelo método de propagacao de incertezas, considerando as imprecisoes
dos equipamentos utilizados na medida da impressao esférica em superficie do CP e no
carregamento aplicado. A incerteza adotada para o paquimetro utilizado foi de metade
de sua resolucao minima de 0,02 mm. Em relagdo a prensa, o erro foi de 5% do valor do
carregamento maximo (conforme informado pelo fabricante) de 500 N para todas as

amostras deste ensaio.

2 2

AP = (g—i) (Ax)? + <Z_§> (Ay)? ®)

Onde

P é a grandeza calculada a partir de uma grandeza com erro (N/mmg?)
X é o0 carregamento maximo (N)

Ax é o erro do carregamento, de 5% de “x” (N)

y é a area na qual a forgca “x” foi aplicada (mmg?)

Ay é o erro do equipamento de medida utilizado aplicado a area “y” (mm?)

A amostra que demostrou melhor desempenho aos 7 dias foi 250MLG, que com
resisténcia a dureza de 65,15 N/mm?2, 62% maior que a amostra GC, com resisténcia de
40,2 N/mm2, Aos 30 dias 250MLG também apresentou o melhor resultado, similar a
amostra 175MLG, desempenhando 77,3 N/mmz2, 20,59% mais resistente a dureza
superficial que GC, que apresentou 64,09 N/mm?2 como resultado médio.
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Todas as amostras alcangaram resisténcia acima da minima exigida pela NBR
13207:207, de 30 N/mmz?, atendendo, portanto, as exigéncias impostas pela Norma
Brasileira relativa a dureza superficial do gesso.

4.10 COMPRESSAO AXIAL

Para compressao, pelo menos 3 amostras a cada idade foram ensaiadas para
cada faixa. Usualmente na literatura se adota-se idades de 7 e/ou 28 dias. Nesse estudo
adotamos as idades de 1, 3, 7, 15, 30 e 60 dias, com a finalidade de analisar os efeitos
do MLG a curto e longo prazo.

Tabela 9: Resisténcia média a compressao axial (NBR 12129:2019)

RESULTADOS COMPRESSAO AXIAL (MPa)

é?mg:?o GC 150MLG 175MLG | 200MLG | 225MLG | 250MLG

1dia |2,87 + 0,14(2,87 + 0,14|2,47 + 0,12|2,37 + 0,12(2,20 + 0,11|3,35 + 0,17
3dias |2,83 + 0,14|2,90 + 0,15|3,07 + 0,15|3,45 + 0,17|2,45 + 0,12(3,33 + 0,17
7 dias |3,03 + 0,15/3,03 + 0,15|3,17 + 0,16|6,73 + 0,34|5,10 + 0,26|5,37 + 0,27
15 dias |5,35 + 0,27 4,75 + 0,24|512 + 0,26|5,73 + 0,29|5,45 + 0,27|5,75 + 0,29
30 dias [5,47 + 0,27|5,75 + 0,29|5,30 + 0,27|5,80 + 0,29|6,93 + 0,35|5,85 + 0,29
60 dias 6,45 + 0,32/6,05 + 0,30|6,10 + 0,31|6,40 + 0,32|6,20 + 0,31/6,20 + 0,31

Considerando que a resisténcia é dada em tensdo (forga/drea), os valores
demonstrados nas barras de erro (Tabela 9 e Figura 38) foram calculados a partir do
método de propagacéao de incertezas demonstrado na equagéo (8), considerando o erro
da prensa utilizada de 5% sobre o carregamento maximo aplicado (segundo informe do
fabricante) e erro do paquimetro utilizado para medidas das arestas aplicadas no célculo
de area de superficie ensaiada, considerando a metade de sua resolu¢cao minima de 0,02

mm.

Estdo representados no grafico apresentado na Figura 38 os desempenhos
médios para as faixas amostrais GC, 200MLG, 225MLG e 250MLG.

Quanto aos desempenhos mecanicos a compressao obtidos na primeira idade,
pela Tabela 9 percebe-se similaridade entre os resultados, sendo Unico destaque para a
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amostra 225MLG, com resisténcia inferior a GC. Em idades medianas nota-se que para
algumas faixas amostrais o MLG melhorou o desempenho mecanico, e, nas ultimas
idades houve tendéncia de estabilizacao préximo aos resultados obtidos para GC.

Na faixa amostral 150MLG, aparentemente o MLG nao provocou mudancas
significativas, sendo os resultados dos ensaios no estado fluido e resisténcia a
compressao axial muito semelhantes aos resultados da amostra referéncia GC. Em
175MLG percebe-se modesto aumento para resisténcia mecénica a compressao nas
idades de 3 e 7 em relacao a GC.

Para a amostra 200MLG observa-se um alto desempenho aos 7 dias, cerca de
122% mais alto que GC na mesma idade.

Figura 38 — Resisténcia média a compressao axial em funcao da idade (NBR 12129:2019). As
linhas passando pelos pontos sdo guias para os olhos
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Observa-se que a amostra 225MLG apresentou 6timo resultado aos 7 dias
(38,13% superior a GC), o melhor desempenho entre todas as faixas aos 30 dias (26,83%
maior que GC) e o menor desempenho nas primeiras idades (23,25% menor que GC).
Esse resultado esta de acordo com tempo de pega observado para essa amostra.
225MLG foi a unica faixa que apresentou tempos de inicio e fim de pega superiores a
amostra controle, indicando cristalizagdo mais lenta que as demais faixas. O resultado
obtido ao primeiro dia pode ser justificado pela baixa taxa de cristalizacdo nessa idade.

Figura 39 — Resisténcia média a compressao axial (Variacao percentual em relagcdo GC). As
linhas passando pelos pontos sdo guias para os olhos
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Peyton e Craig (1974), Phillips (1986), Hulett e Allen (1902) e Marshall e Slusher
(1966) afirmam que a acao da temperatura altera o tempo de pega do gesso, que acima
de 50 °C a razao de solubilidade do hemihidrato e dihidrato diminuem, ocasionando o
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retardo do tempo de pega aumentando a mobilidade dos ions de calcio e sulfato a medida
que a temperatura do meio aumenta. Referente a curva de hidratacdo, podemos sugerir
que o grafeno, na amostra 225MLG, pode ter distribuido calor aprisionado internamente
a pasta aumentando a temperatura nas suas extremidades, aumentando também a
mobilidade dos fons Ca?* SO4? retardando sua pega, melhorando o processo de
distribuicéo dos ions e assim a cristalizagao dos nucleos.

Os resultados obtidos para 250MLG demonstraram-se melhores que GC e todas
demais faixas com MLG nas idades de 1, 3 e 15 dias. Destaque para o desempenho aos
7 dias, 76,92% superior a faixa amostral do grupo controle.

Observa-se queda de resisténcia para 200MLG de 7 para 15 dias e 250MLG de
30 para 60 dias. Pode-se atribuir essa queda ao possivel aumento de umidade ambiente,
provocando a presenca de agua livre nos poros enfraquecendo as interacoes
intercristalinas. Coquard et al (1994) e John e Cincotto (2017) afirmam que a presenca
de agua livre infiltrada no gesso enfraquece as liga¢des entre os cristais diminuindo seu
desempenho mecanico, e que, com a evaporacao do liquido as ligacdes sao
reestabelecidas e a resisténcia mecanica é retomada. Essa propriedade pode justificar a
retomada parcial de resisténcia observada aos 30 dias em 250MLG.

A adesao intercristalina € garantida pela agua confinada presente entre os cristais
de gesso préximo a regiao de imbricamento. Essa agua apresenta comportamento vitreo.
A agua livre por sua vez, apresenta comportamento distinto, respondendo a estimulos
capilares e variacdo de temperatura. Acredita-se que a presenca de aditivo hidrofébico
como o grafeno possa interferir na estabilidade intercristalina, prejudicando o
imbricamento quando ha presenca de agua livre advinda nao utilizada na hidratacao do
hemidrato até que ela evapore, o que pode explicar também o fenbmeno de queda de
resisténcia e posterior retomada.

Considerando a similaridade dos resultados de 200MLG aos 7 dias com 60 dias,
e 225MLG aos 30 dias com 60 dias, sugere-se sob condicées de umidade constante a
resisténcia se estabilizaria na idade de maior desempenho mecanico, uma vez que 0
aumento da umidade ambiente pode ser a responsavel pela queda de resisténcia
observada em determinadas idades em alguns lotes.
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Nota-se aos 60 dias desempenhos muito similares entre todas as faixas,
assinalando que o MLG funcionou como um aditivo de alta resisténcia inicial a

compressao, principalmente aos 7 dias.

4.11 TRAGAO POR COMPRESSAO DIAMETRAL

Para tracao, adotaram-se datas de ensaio de 1, 7, 30 e 60 dias para verificacao
dos efeitos do MLG a curto e longo prazo, assim como na analise de compressao axial.

Analisando os desempenhos até a idade de 30 dias, observa-se comportamentos
semelhantes aos observados na compressao axial, com excec¢do da amostra 175MLG,
que para compressao apresentou desempenhos ligeiramente superiores a CG em
algumas idades. Quanto a tragao, 175MLG na idade de 7 dias demonstrou resisténcia
muito superior a amostra do grupo controle, ficando abaixo somente de 200MLG. Aos 30
dias os destaques foram as amostras 225MLG e 250MLG. As demais amostras
apresentaram resultados similares ao da amostra controle para mesma idade.

Ferreira, Sousa e Carneiro (2019) afirmam que a tracdo é a principal propriedade
mecanica do gesso a ser melhorada, uma vez que esta é a principal solicitacdo das

placas e revestimentos do material, além de estar diretamente relacionada a aderéncia.

Tabela 10: Resisténcia média a tracao por compressao diametral

RESULTADOS TRACAO POR COMPRESSAO DIAMETRAL (MPa

E'gggieo GC 150MLG 175MLG 200MLG 225MLG 250MLG

1dia [1,63 + 0,08/1,70 + 0,09/1,75 + 0,09]1,55 + 0,08/1,00 + 0,05[1,70 + 0,09
7 dias |1,60 + 0,08]1,63 + 0,08/3,30 + 0,17[3,55 + 0,18/3,10 + 0,16/3,03 + 0,15
30 dias (2,37 + 0,12]2,33 + 0,12|2.43 + 0,12]2,50 + 0,13|3,67 + 0,18[2,93 + 0,15
60 dias (3,50 + 0,18/2,35 + 0,12|2,40 + 0,12|3,80 + 0,19|3,45 + 0,17|3,05 + 0,15

Os erros apresentados assim como nos resultados a compressao axial, foram
dimensionadas a partir de erro dos equipamentos utilizados. De acordo com fabricante,
a incerteza da prensa utilizada é de 5% sobre carregamento aplicado, e o erro do
paquimetro utilizado na medida de altura e didmetro dos CPS, a metade de sua resolugéao

minima de 0,02 mm. A equagéo (8) foi utilizada para determinacao dos erros.
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Nota-se pelo grafico da Figura 40 que a amostra 150MLG apresentou resultados
praticamente idénticos a amostra referéncia, assim como ocorrido nos resultados de
dureza, compressao e consisténcia, o que reforgca a teoria de que nessa dosagem o MLG
nao influencia de forma significativa na fluidez e nas propriedades mecanicas do material.

Em 175MLG, diferente do observado nos resultados a compressao, nota-se
desempenho 106,25% superior a GC aos 7 dias, indicando que essa dosagem agiu como
ampliador de resisténcia a tracao nesta idade. Embora o desempenho a compressao nao
tenha sido significativo em relagcdo a GC, observou-se grande melhora no desempenho
a dureza superficial. Associado a reducao dos tempos de pega, acredita-se que houve
maior atividade cristalina, que esta relacionada a menor porosidade (AHMADI
MOGHADAM; MIRZAEI, 2020). Pode-se sugerir que o grafeno tem maior influéncia nas
resisténcias a tracao que na compressao do gesso.

Figura 40 — Resisténcia média a tragdo por compressao diametral (NBR 7222:2011). As linhas

passando pelos pontos sdo guias para os olhos
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Observa-se queda de desempenho e estabilizagcdo aos 30 dias para 175MLG,
apresentando resultados muito similares a amostra controle, assim como observado nos
resultados de compressao na faixa 200MLG. Acredita-se que a umidade ambiente possa
ser responsavel por essa queda, pois segundo John e Cincotto (2017) a umidade pode
decrementar em até 50% a resisténcia mecénica do gesso, que tem alta hidrofilicidade,
sendo capaz de absorver altos teores de umidade.

A amostra 200MLG apresentou resisténcias semelhantes a 175MLG até os 30
dias, desempenhando a maior resisténcia entre todas as faixas aos 7 dias de idade, bem
como constatado na resisténcia a compressao axial.

225MLG apresentou o melhor desempenho aos 30 dias € o pior com 1 dia de
idade, assim como observado nos resultados de compressao, reforcando a teoria de

cristalizacéo lenta, analisado também nos tempos de pega.

Figura 41 — Resisténcia média a tracao por compressao diametral (Variagcao percentual em

relacdo GC)
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Para 250MLG observa tendéncia de queda de 7 para 30 dias, assim como 175MLG
e 200MLG, porém, em menor intensidade. Acredita-se que o menor desempenho de
250MLG em relacao a 225MLG possa estar associado a dificuldade de dispersao do MLG
em pasta nessa dosagem, uma vez que a dispersao do MLG misturado ao liquido foi
realizada com a mesma quantidade de agua (200 mL) para todas as faixas. Pode-se
sugerir que quanto menor a dosagem de multicamadas de grafeno mais facil a dispersao
em agua por ultrassonificagcdo. Sugere-se que para essas faixas amostrais mais
concentradas ha uma distribuicdo de flocos ndo homogénea interferindo na sua
estabilidade e desempenho observados.

Aos 60 dias observa-se para todas as amostras com MLG, tendéncia de
equalidade de resultados com GC. Acredita-se que o grafeno promoveu melhores

condicoes de cristalizacao, agindo como aditivo de alta resisténcia inicial.
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5 CONCLUSOES

Este trabalho apresentou como principal contribuicdo a analise da viabilidade do

uso de multicamadas de grafeno como aditivo em pasta de gesso, com avaliagdo dos

mecanismos pelos quais o MLG altera propriedades mecéanicos do material.

Observou-se que os métodos de adicao em determinadas dosagens de grafeno

foram eficientes para garantir altos desempenhos mecanicos nas idades de 7 e 30 dias

e que o emprego de MLG contribuiu para maior resisténcia do gesso a agua.

Sobre os resultados obtidos e analises das amostras no estado sélido, pode-se

sugerir 0s seguintes efeitos do emprego de MLG:

O grafeno nao interfere nos processos quimicos de formacao do gesso
no estado sélido;

Quanto a compressao axial, as amostras dos grupos 150MLG e
175MLG n&o demostraram alteragdes significativas em relagdo a GC.
Os grupos experimentais 200MLG, 225MG e 250MLG desempenharam
aos 7 dias, resisténcias superiores a GC em 122%, 38,13% e 76,92%,
respectivamente. As amostras do grupo 225MLG apresentaram
menores desempenhos nos primeiros dias e maior desempenho aos 30
dias (26,83% superior a GC). Aos 60 dias percebeu-se alta similaridade
entre grupos experimentais e controle. O ganho de resisténcia pode
estar relacionado a dissipacao de calor interno para areas periféricas da
pasta promovida pelo grafeno, garantindo aumento da solubilidade do
gesso e maior grau de hidratacdo da pasta além da distribuicao de
nucleos de cristalizagdo. As multicamadas também podem ter agido
como nlcleos de cristalizagdo a partir da saturacdo de ions Ca?
promovida pela reatividade com a superficie do grafeno;

Os resultados de resisténcia a tracdo demonstraram que na
concentragao do grupo experimental 150MLG, o MLG nao interferiu de
forma significativa, apresentando resultados muito similares a GC. As
amostras 175MLG, 200MLG e 225MLG demostraram desempenhos
106,25%, 121,87% e 93,75% superiores a GC aos 7 dias,
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respectivamente, indicando que embora a concentracdo de MLG em
175MLG tenha apresentado valores de pouquissima expressividade nas
resisténcias a compressao, para a tracao esta dosagem demonstra alta
efetividade. Semelhante ao observado nos resultados a compressao,
225MLG apresentou desempenhos menores que GC na primeira idade
e maior resisténcia aos 30 dias, 54,85% superior a GC. Aos 60 dias
observou-se resultados semelhantes entre as amostras experimentais e
controle. Assim como analisado nas amostras submetidas a
compressao axial, acredita-se que a dissipacao de calor e reatividade
da superficie de grafeno com ions de calcio sejam responsaveis pelo
incremento de resisténcias através do maior grau de hidratacao e
nucleacao;

Pode-se atribuir a similaridade de resultados mecéanicos observados aos
60 dias ao ganho de resisténcia tardia da amostra GC submetida a
umidade ambiente, onde os cristais acoplados em placas podem ter se
individualizado. Devido a hidrofobicidade, as amostras com grafeno
podem ter se mostrado menos sensiveis a umidade do ambiente, o que
esta de acordo com resultados obtidos nos ensaios de submersdo em
agua, onde verificou-se que quanto maior a dosagem de grafeno, menor
a quantidade de massa perdida. No método de analise de perda de
massa por submersdao em agua, o0 grupo experimental com maior
dosagem de MLG (250 mg) perdeu 36,4% menos massa quando
comparada a GC;

Com excegao da amostra 150MLG, que apresentou resultados similares
ao GC, os desempenhos observados quanto a dureza superficial do
gesso demonstram que todas as dosagens adotadas promoveram
aumento da resisténcia. A melhor performance aos 7 dias foi do grupo
experimental 250MLG, 62,07% superior ao GC. Aos 30 dias os melhores
resultados foram obtidos por 175MLG e 250MLG, 20,59% superiores a
GC. Essa queda do percentual de melhora no desempenho indica que

assim como observado nos resultados a tracdo e compressao, as
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amostras com grafeno tendem a se equiparar com a amostra sem
grafeno a longo prazo. O aumento da dureza superficial contribui com a
ideia de que o grafeno promoveu maior atividade cristalina nas regides
periféricas do gesso, corroborado com o aumento do tamanho de gréo
cristalino observado através de DRX;

* Nas amostras experimentais, as imagens MEV indicam maior densidade
cristalina através da percepcao de cristais em menores dimensoes
unitarias e em maiores quantidades, o que contribui para o aumento da
resisténcia mecanica, estando de acordo com a ideia de maior
nucleacao promovida pelo MLG;

* A amostra 250MLG apresentou tendéncia de aglomeracdo de MLG,
formando pequenos flocos prejudicando a analise dos efeitos do aditivo
no gesso. Acredita-se que a aglomerac¢ao ocorreu devido ao uso de
agua para dispersao ultrassénica, uma vez que se optou pela nao
utilizacao de surfactantes devido a possiveis acdes reativas no processo
de producao que poderiam mascarar os resultados devido ao uso de
MLG.

Sobre as propriedades analisadas no estado fluido, pode-se concluir que:

» O grafeno néo influenciou na consisténcia da pasta;

* Com excegdo da amostra 225MLG, os demais grupos experimentais
demostraram reducdo nos tempos de pega em relacdao a GC, o que
indica maior velocidade e intensidade das reacdes de hidratacao e
cristalizacao, o que pode estar relacionado a maior velocidade no ganho
de resisténcias mecanicas. A amostra 225MLG pode ter demonstrado
maiores tempos de pega que GC devido ao aumento de temperatura em
toda pasta promovendo alteracdo da mobilidade de ions de célcio
retardando os processos de cristalizacdo causando lentiddo no ganho
de resisténcia. A demora no ganho de resisténcia de 225MLG é

observado nos desempenhos mecanicos a tracdo e compressao, onde
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nas idades de 1 e 3 dias apresentou resultados com menor valor que as
demais amostras, e, aos 30 dias demonstrou maior resisténcia mecanica
entre todos 0s grupos analisados;

* A curva de hidratacdo indicou menores temperaturas no periodo de
indugéo para grupos experimentais e maiores temperaturas apés fim de
pega. Isto indica que o grafeno pode ter auxiliado na dissipacao de calor
interno reduzindo a temperatura na regiao central da pasta no periodo
de inducdo. Apds final de pega, as temperaturas das amostras com
grafeno foram maiores que GC, o que pode sugerir maior atividade
cristalina no periodo.

De modo geral, o desempenho do aditivo em gesso se mostrou satisfatério, agindo
como um catalisador no ganho de resisténcia a tracao, compressao e dureza superficial,
além de aumentar sua tolerancia a presenca de agua. O MLG utilizado obtido através da
grafite natural tem baixo custo e tempo de producdo e é empregado em baixissimas
quantidades. Dessa forma, a partir de um aditivo de baixo valor agregado € possivel
incentivar o uso do gesso em maior escala como op¢ao a compostos a base de cimento,
contribuindo para sustentabilidade através da reducdo de consumo energético e emissao
de gases produzidos pela industria cimenteira.
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