UNIVERSIDADE FEDERAL DA BAHIA

ESCOLA POLITECNICA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM ENGENHARIA CIVIL

VANESSA RODRIGUES CAMPOS

O CONCEITO DE MATERIAIS COM GRADACAO FUNCIONAL
APLICADO AO DESENVOLVIMENTO DE GESSO DE ALTO
DESEMPENHO

Salvador
2023



VANESSA RODRIGUES CAMPOS

O CONCEITO DE MATERIAIS COM GRADACAO FUNCIONAL
APLICADO AO DESENVOLVIMENTO DE GESSO DE ALTO
DESEMPENHO

Tese de Doutorado apresentada ao Programa de
Pos-Graduacdo em Engenharia Civil da Escola
Politécnica da Universidade Federal da Babhia,
como requisito para obtencao do titulo de Doutora
em Engenharia Civil.

Orientador: Prof. Dr. Cleber Marcos Ribeiro Dias

Coorientador: Prof. Dr. Ricardo Fernandes Carva-
Iho

Agéncia Financiadora: FAPESB

Salvador
2023



C198 Campos, Vanessa Rodrigues.

O conceito de materiais com gradagé&o funcional aplicado
ao desenvolvimento de gesso de alto desempenho/ Vanessa
Rodrigues Campos. — Salvador, 2023.

203f.: |l

Orientador: Prof. Dr. Cleber Marcos Ribeiro Dias.
Coorientador: Prof. Dr. Ricardo Fernandes Carvalho.

Tese (doutorado) — Universidade Federal da Bahia. Escola
Politécnica, 2023.

1. Gesso - construgéo civil. 2. Gesso conformado sob pres-
sdo. 3. Porosidade. I. Dias, Cleber Marcos Ribeiro. Il. Carvalho,
Ricardo Fernandes. lll. Universidade Federal da Bahia. IV. Ti-
tulo.

CDD: 693




MEMBROS DA BANCA EXAMINADORA DA TESE DE DOUTORADO

Vanessa Rodrigues Campos

APRESENTADA AO DOUTORADO EM ENGENHARIA CIVIL, DA UNI-
VERSIDADE FEDERAL DA BAHIA, EM 14 DE JULHO DE 2023.

BANCA EXAMINADORA

s Do

/’rof. Dr. Cleber Marcos Ribeiro Dias
P

Orientador
PEC — UFBA

Documento assinado digitalmente

ub RICARDO FERNANDES CARVALHO
g Data: 23/09/2023 15:10:06-0300

Verifique em https://validar.iti.gov.br

Prof. Dr. Ricardo Fernandes Carvalho
Coorientador
PPEC — UFBA

Documento assinado digitalmente

ub PAULO ROBERTO LOPES LIMA
g Data: 27/09/2023 10:02:46-0300

Verifique em https://validar.iti.gov.br

Prof. Dr. Paulo Roberto Lopes Lima
PPEC — UFBA

Davcuments adiinads dipialmwente

Ub GLADS CAMASINI
g Ll Datad 200073033 11: 180003040
errligque em s validae ot g Br

Profa. Dra. Gladis Camarini
PPGDR — UNIS-MG

Documento assinado digitalmente

“b NORMANDO PERAZZO BARBOSA
g Data: 25/09/2023 14:08:05-0300
Verifique em https://validar.iti.gov.br

Prof. Dr. Normando Perazzo Barbosa
PPGEUA — UFPB e PPGECAM-UFPB

Documento assinado digitalmente

ub SERGIO FRANCISCO DOS SANTOS
g Data: 27/09/2023 11:09:33-0300

Verifique em https://validar.iti.gov.br

Prof. Dr. Sergio Francisco dos Santos
PPG — UNESP



Dedico este trabalho a Deus, que me deu for-
cas para vencer todas as dificuldades. A mi-
nha avd Therezinha (in memoriam), minha
mae Liliana, familiares e amigos que torna-
ram possivel a conclusao deste trabalho.



PRODUCAO CIENTIFICA ASSOCIADA A TESE

ARTIGOS PUBLICADOS EM PERIODICOS:

CAMPOS, V. R.; CARVALHO, R. F.; DIAS, C. M. R. Gesso conformado sob pres-
sdo: os efeitos dos parametros de conformacéo sobre as propriedades fisicas e
mecanicas. Matéria (Rio J.), v. 28, n. 1, 2023. DOI: https://doi.org/10.1590/1517-
7076-RMAT-2022-0267

ARTIGOS COMPLETOS PUBLICADOS EM ANAIS DE EVENTOS:

ANJOS, J. O. dos; CAMPOS, V. R.; CARVALHO, R. F.; DIAS, C. M. R. Otimizacéo
dos parametros de conformacédo para a obtencédo de pecas delgadas de gesso
conformadas sob presséao. In: 4° Congresso Luso-Brasileiro de materiais de cons-
trucdo Sustentaveis (4 CLBMCS), p.1479-1491, Salvador, Bahia, Brasil, 2022.

QUEIROZ, J. C.; CAMPOS, V. R.; CARVALHO, R. F.; DIAS, C. M. R. Efeitos de
diferentes adicGes nas propriedades mecanicas do gesso conformado sob pres-
sdo. In: 4° Congresso Luso-Brasileiro de materiais de construgdo Sustentaveis (4
CLBMCYS), p.102-113, Salvador, Bahia, Brasil, 2022.

OUTRAS PRODUCOES NO PERIODO

SACRAMENTO, I. C. C.; CAMPOS, V. R.; FERNANDES, V. O.; FERREIRA, E. A.
M. Veiculo aéreo nao tripulado como suporte a gestédo de fluxos fisicos em can-
teiros de obra. In: XI simpdsio brasileiro de gestdo e economia da construgéo (XI
SIBRAGEC), VIIl ENCUENTRO LATINOAMERICANO DE GESTION Y ECONO-
MIA DE LA CONSTRUCCION (VIIl ELAGEC), Londrina, Parand, Brasil, p.10,
20109.

MATOS, S. R. C.; CAMPOS, V. R.; BRITO, C. M. S. R.; ANDRADE, H. M. C,;
GONCALVES, J. P.; SILVA, F. G. S. Producao de argamassa alcali-ativada com
adicdo de cinzas agroindustriais. In: 59° Congresso Brasileiro do Concreto (59
CBC), Bento Gongalves/ RN, 2017.


https://doi.org/10.1590/1517-7076-RMAT-2022-0267
https://doi.org/10.1590/1517-7076-RMAT-2022-0267

AGRADECIMENTOS

Agradeco a Deus por sempre ser meu Norte, meu caminho, minha fortaleza e por

ter me estimulado a lutar até o fim!

Um agradecimento especial a minha familia e amigos, sem 0s quais nao teria
chegado ao fim desta jornada, em especial, a minha mae Liliana, ao meu pai
Adeildo, a minha tia Juliana e aos amigos incondicionais, Cosme e familia, Ce-
leste, Sandra e Mel, Karine, Adriana e Viviane. Meus sinceros sentimentos de

gratidao!

Ao professor Cleber Dias, pela orientagdo e ensinamentos concedidos a este tra-
balho. Ao professor Ricardo Carvalho, pela confianca depositada em diversos mo-
mentos. Ao Programa de Pés-Graduagio em Engenharia Civil (PPEC/UFBA). A
FAPESB, pelo apoio financeiro. Aos professores Sérgio Ferreira e Raildo Fiuza
(Quimica/UFBA), Vanessa Silveira, Jardel Goncalves e Daniel Véras
(PPEC/UFBA), Silvana Mattedi (PPEQ/UFBA), Rodrigo Coelho (PPGEM/IFBA) e
Luiz Morais (UFTM). Aos técnicos Carina, lure e Helder (IFBA), Romai e Armando
(GEOTECNIA/UFBA), Jeova (GEOAMB/UFBA), Arnaldo (CETA-LEDMA/UFBA),
Maria Carolina (TIMOSHENKO/UFBA) e, em especial, Paulo Santanna
(CETA/UFBA) pela disponibilidade e apoio a esta pesquisa. A Dani da secretaria
pela forma gentil com que trata todos os alunos e alunas. Agradecimentos espe-
ciais aos colegas Cheilane, Daniel Levi, Fabiana (Quimica/UFBA), Fabio
(PPEQ/UFBA), Carlos (PPGEM/IFBA), Tiago Assuncao, Ruan, Nilson, Silas e
Gessivaldo (PPEC/UFBA), Erica (PEI/UFBA) e Catharine, Mariana Luna, Ana
Rita, Luane, Vinicius e Samile (PPEC/UFBA) pelo apoio em diversos momentos
deste trabalho. Aos colegas e amigos do coragcao Jaciara, Guilhermino, Elton e
Leonardo pela amizade, apoio e momentos de descontragdo. Aos estagiarios do
CETA/UFBA Orlando, Gabriel e Pedro. Aos alunos de iniciacéo cientifica Adriele,
Guilherme, em especial, a Jessica Anjos pela dedicacéo e disciplina que foram
fundamentais para os resultados alcancados na reta final deste trabalho.

Gratiddo a todos e todas que aqui nao foram citados, mas contribuiram de forma

direta ou indireta para este trabalho!



“O cientista surpreende as realidades da Sabedoria divina criadas para a evolugéo
da criatura e revela-lhes a expressao visivel ou perceptivel ao conhecimento po-
pular”.

(CHICO XAVIER/EMMANUEL, 2017, p.167).



RESUMO

O presente trabalho evidencia a viabilidade do uso do conceito de materiais com gra-
dacao funcional (MGF) no desenvolvimento de gesso conformado sob pressdo com
elevado desempenho mecénico e melhoria frente a acdo da agua. A variacdo da po-
rosidade de forma controlada foi obtida por meio da metodologia de otimizag&o multi-
pla. Previamente, este trabalho busca compreender os pardmetros de conformacéao
gue controlam as propriedades fisicas, mecéanicas e em relacdo a acao da agua do
gesso conformado sob pressdo (GCP). Posteriormente, emprega o conceito de mate-
riais com gradacéo funcional da porosidade para alcancar um gesso de elevado de-
sempenho mecéanico e com menor susceptibilidade a agua. A parte experimental deste
trabalho foi composta por quatro estudos: (i) Gesso conformado sob presséao, os efei-
tos dos parametros de conformacado sobre as propriedades fisicas e mecanicas; (ii)
Os efeitos do aditivo retardador e dos parametros de conformagéo nas propriedades
do gesso conformado sob pressao; (iii) Otimizacdo dos parametros de conformacao
para a avaliacdo do comportamento mecanico e frente a acado da dgua do gesso confor-
mado sob pressao; (iv) Desenvolvimento de gesso conformado sob pressao com gra-
dacgé&o funcional da porosidade. O planejamento experimental foi realizado a partir do
uso do projeto fatorial completo 2% e do projeto composto central (PCC), conforme o
estudo realizado. Os estudos mostraram que o nivel de aplicacdo da pressao e o mo-
mento de prensagem, em relagdo ao tempo de pega do gesso, interferem no empa-
cotamento e adesdo entre os cristais de hemi-hidrato para a formacéo do di-hidrato,
com interferéncia na porosidade, na resisténcia mecanica e no comportamento frente
a acdo da agua. A presenca do aditivo retardador funcionou como lubrificante, favo-
recendo a mobilidade dos granulos de gesso durante a compactacdo, garantindo a
aplicacdo da pressao, antes do inicio das reac6es de hidratacdo do gesso. Desta
forma, contribuiu para o aumento da compacidade e resisténcia da peca final. A com-
binacdo dos parametros estudados, pressdo, massa, relacdo adgua/gesso e presenga
de aditivo retardador permitiram alcancar um empacotamento maximo das particulas
de (2,00 g/cm3), um médulo de elasticidade dinamico maximo de (24,9 GPa) e maxi-
mas resisténcias a tracdo na flexdo (27,8 MPa) e & compresséo (57,4 MPa). Os resul-
tados apontaram uma reducdo na absorcdo por capilaridade do GCP (0,28 g/cm3),
superior a 95%, em relacdo a do GCC (5,51 g/cm3). Durante os ciclos de molhagem e
secagem, o GCP apresentou uma reducéo na absorcéo de agua por imersdo, em torno
de 88%, em relagdo ao GCC. A absorgédo de agua média por imersdo do GCP, aos 7
ciclos (3,55 + 0,13) % e aos 14 ciclos (3,52 + 0,28) %, indicou caracteristicas hidrofo-
bicas segundo a norma brasileira para blocos de gesso hidrofugados (< 5,0 %) e a
norma europeia para placas de gesso acartonado com baixo coeficiente de absorgéo
de agua (= 10,0 %). Foi possivel a obtencédo de pecas delgadas com espessuras de
(6,88 £ 0,32) mm, baixa porosidade (22,90 + 1,72) %, elevado modulo de elasticidade
dindmico (17,39 £ 1,88) GPa e elevada resisténcia a tragdo na flexdo (10,66 + 1,20)
MPa. A aplicagédo do conceito de gradacéo funcional permitiu alcancar um gesso confor-
mado sob pressdo com gradacao funcional da porosidade de elevada resisténcia a tra-
¢do na flexdo (15,0 MPa) na camada menos porosa, e de (9,7 MPa) na camada mais
porosa. O gesso com gradacdo funcional chegou a alcancar angulos de contato de
(110,48° > 90°) na face menos porosa e de (99,12° > 90°) na face mais porosa, sendo
classificado como hidrofébico (6 > 90°). Os resultados alcancados neste trabalho indica-
ram uma possivel aplicacdo na producado de blocos e componentes pré-fabricados para
uso estrutural e em areas molhadas e molhaveis.

Palavras-chave: Gesso conformado sob pressdo. Gesso com gradacgao funcional. Poro-
sidade. Gesso de alta resisténcia. Ciclo de molhagem e secagem. Angulo de contato.



ABSTRACT

This work shows the feasibility of using the concept of functionally graded materials (FGM)
to develop pressure-formed plaster with high mechanical performance and improved re-
sistance to water. Controlled porosity variation was achieved using the multiple optimiza-
tion methodology. Firstly, this work seeks to understand the forming parameters that con-
trol the physical, mechanical and water properties of pressure-formed gypsum (PCG).
Subsequently, it uses the concept of materials with a functional gradation of porosity to
achieve a plaster with high mechanical performance and lower susceptibility to water. The
experimental part of this work was made up of four studies: (i) Pressure-formed gypsum,
the effects of forming parameters on physical and mechanical properties; (i) The effects
of the retarder additive and forming parameters on the properties of pressure-formed gyp-
sum; (iii) Optimization of forming parameters for assessing the mechanical and water-
resistant behaviour of pressure-formed gypsum; (iv) Development of pressure-formed
gypsum with a functional gradation of porosity. The experimental design was carried out
using the 2 full factorial design and the central composite design (CCD), according to the
study carried out. The studies showed that the level of pressure applied and the time of
pressing, in relation to the setting time of the gypsum, interfere with the packing and ad-
hesion between the hemihydrate crystals to form the dihydrate, with interference in poro-
sity, mechanical strength and behavior against the action of water. The presence of the
retarder additive acted as a lubricant, favoring the mobility of the gypsum granules during
compaction, ensuring that pressure was applied before the gypsum hydration reactions
began. This helped to increase the compactness and strength of the final piece. The com-
bination of the parameters studied, pressure, mass, water/gypsum ratio and the presence
of a retarding additive, enabled the maximum particle packing of (2,00 g/cm3), a maximum
dynamic modulus of elasticity of (24,9 GPa) and maximum flexural tensile strength (27,8
MPa) and compressive strength (57,4 MPa) to be achieved. The results showed a reduc-
tion in capillary absorption of GCP (0,28 g/cm3) of more than 95% compared to GCC (5,51
g/cm?3). During the wetting and drying cycles, GCP showed a reduction in immersion water
absorption of around 88% compared to GCC. The average water absorption per immer-
sion of the GCP, at 7 cycles (3,55 + 0,13) % and 14 cycles (3,52 + 0.28) %, indicated
hydrophobic characteristics according to the Brazilian standard for water-repellent gypsum
blocks (£ 5,0 %) and the European standard for plasterboard with a low water absorption
coefficient (£ 10,0 %). It was possible to obtain thin pieces with thicknesses of (6,88 +
0,32) mm, low porosity (22,90 £ 1,72) %, high dynamic modulus of elasticity (17,39 + 1,88)
GPa and high flexural tensile strength (10,66 = 1,20) MPa. Applying the concept of functi-
onal gradation made it possible to achieve a pressure-formed plaster with a functional
gradation of porosity with a high flexural tensile strength (15,0 MPa) in the less porous
layer and (9,7 MPa) in the more porous layer. The functionally graded plaster reached
contact angles of (110,48° > 90°) on the less porous side and (99,12° > 90°) on the more
porous side, being classified as hydrophobic (6 > 90°). The results achieved in this work
indicate a possible application in the production of prefabricated blocks and components
for structural use and in wet and wettable areas.

Keywords: Pressure-formed plaster. Functionally graded plaster. Porosity. High strength
plaster. Wetting and drying cycle. Contact angle.
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1 INTRODUCAO

O gesso € um dos materiais de construcdo mais antigos fabricados pelo
homem, utilizado desde os tempos remotos na Grécia a.C. em piramides e tumbas
egipcias, e mais tarde pelos romanos (RIBEIRO, 2006; RYAN, 1962). Atualmente
€ amplamente utilizado na construgéo civil em revestimentos de paredes internas,
blocos, placas, forros e componentes, principalmente, devido a facilidade de
fabricacéo, baixo consumo de energia, reduzidas emissfes de CO2, baixo custo e
efeitos estéticos (YU; BROUWERS, 2011a, 2011b). Apresentam, ainda, excelentes
propriedades de isolamento térmico e acustico, resisténcia ao fogo (SOPHIA,;
SAKTHIESWARAN; GANESH BABU, 2016), devido a agua cristalina em sua
constituicdo (EUROGYPSUM, 2023), além da possibilidade de ser reciclado
infinitamente (CAMARINI; PINHEIRO, 2014; CAMARINI et al., 2016; PINHEIRO,
2011).

No entanto, as pecas de gesso, destinadas a construcao civil, apresentam
baixa resisténcia mecanica e a a¢do da agua (CORREIA; SOUZA, 2009) em virtude
do elevado teor da agua de suspensao utilizada na transformacao do hemi-hidrato
(CaS04-0,5H20) em di-hidrato (CaS04-2H20) (CORREIA; SOUZA, 2009; SOUZA,
2005) na conformacdo convencional. Este excesso de agua e a elevada éarea
superficial especifica do gesso permitem uma rapida dissolu¢do dos cristais de
hemi-hidrato, que provoca um crescimento rapido e desordenado dos cristais de di-
hidrato, contribuindo, assim, para a reducédo da resisténcia mecanica (KANNO,
2009). A evaporacado da agua excedente resulta na formacéo de poros, originando
alta porosidade e, consequentemente, influéncia negativa no desempenho
mecanico do gesso (CHEN; SUCECH; FABER, 2010; COLAK, 2000; KANNO,
2009; SINGH; GARG, 1996; VEKINIS; ASHBY; BEAUMONT, 1993; YU;
BROUWERS, 2012). Esta estrutura de poros formada facilita a percolacdo da agua
(JAKOBSMEIER, 2000), favorecendo a baixa resisténcia a acado da agua,

caracteristica das pecas finais de gesso.

Muitos estudos tém sido realizados para tornar o gesso hidrorrepelente. O uso
de fibra de vidro como fase refor¢co de matrizes de gesso (SINGH; GARG, 1992), a
adicdo de residuo de vidro automotivo (BUGGAKUPTA et al., 2020), residuos
poliméricos (termofixos e termoplasticos) (VIDALES-BARRIGUETE et al., 2020),
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betume, liberado durante a termolise da turfa, (MISNIKOV, 2018), cimento Portland
de escoria de alto forno (CPIII RS) (CAMARINI; DE MILITO, 2011) e residuo de
fosfogesso (SINGH; GARG; REHSI, 1989). Embora, tenham sido grandes os
esforcos para melhorar o comportamento do gesso em relagdo a acdo da agua,
ainda sao restritos no mercado os aditivos hidrofugantes adequados a materiais a
base de gesso. Os atuais aditivos hidrofugantes apesar de melhorar a durabilidade
frente a acdo da agua do gesso, apresentam como desvantagens, baixa
trabalhabilidade, baixa resisténcia mecanica e perda de desempenho apds o
envelhecimento (ABERLE et al., 2010). Além disso, o0s tratamentos e processos
para tornar o gesso hidrorrepelente a agua sao de alto custo (SINGH; GARG,;
REHSI, 1989).

Além da incorporacdo de adicdes, para a melhoria das propriedades
mecanicas, a busca tem sido por sistemas que permitam a hidratacdo do gesso
com reducdo no teor da agua de suspensédo (SOUZA, 2005). Lange e Schlotthauer
(1980) utilizaram um agente redutor de agua a base de sal, com alto teor de
potassio, produto da condensacdo de naftaleno e &cido sulfénico. Schwartz e
Dehyar (2002) fizeram uso de uma formulagdo dispersante contendo um

coopolimero ramificado acrilico/poliéster.

A técnica de conformacdo do gesso sob pressdo ao permitir o uso de uma
quantidade de agua, préxima da estequiométrica (0,186) na reacdo de hidratacédo
do gesso, promove a reducdo no teor da agua de suspensado (CORREIA; SOUZA,
2009; KANNO, 2009; SOUZA, 2005). Possibilitando, assim, a melhoria das

propriedades mecéanicas e no comportamento frente a acdo da agua do gesso.

A conformacao de gesso sob pressao vem sendo estudada, utilizando como
matéria-prima o sulfato de calcio hemi-hidratado (CAMPOS; CARVALHO; DIAS,
2023; CORTE REAL, 2009; SOUZA, 2005; ZHOU et al., 2015), o sulfato de calcio
hemi-hidratado e o di-hidratado (KANNO, 2009; SOUZA; ROSSETTO; KANNO,
2007), o fosfogesso (CORREIA; SOUZA, 2009; SOUZA, 2005), o sulfato de calcio
hemi-hidratado de baixo desempenho mecéanico (AVELAR, 2012), o sulfato de
calcio hemi-hidratado com a incorporagcdo de produto da combustdo de carvéao)
(ALVES JUNIOR, 2015) e o sulfato de célcio hemi-hidratado reciclado com residuos

de ceramica vermelha e de porcelana (GERALDO et al., 2018). No entanto, ainda


https://patents.google.com/?inventor=Robert+G.+Lange
https://patents.google.com/?inventor=Harley+L.+Schlotthauer
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existem lacunas referente a influéncia dos parametros de conformacéo, pressao,
massa e relacdo agua/gesso e da presenca de aditivos retardadores nas
propriedades do gesso conformado sob pressdo. Desta maneira, para a
incorporacao do conceito de materiais com gradacao funcional, utilizando a técnica
de prensagem, foi necessario um estudo exaustivo do efeito destes parametros e

sua influéncia nas propriedades do gesso conformado sob presséo.

Os materiais com gradacdo funcional (MGF's) consistem em materiais
avancados, projetados a partir da variagdo espacial na estrutura e/ou na
composigdo, que permitem o desenvolvimento de propriedades sob medida
(KAWASAKI; WATANABE, 1997). A semelhanca dos materiais compoésitos, nos
MGF's suas propriedades sdo melhoradas, em relacdo a seus componentes
isolados. No entanto, a auséncia de interfaces nitidas ou descontinuidades
abruptas tornam os MGF’s vantajosos em relagdo aos materiais compdsitos

tradicionais (AUAD, 2019), encontrando aplicacdo em diversas areas.

Na engenharia civil o conceito de material com gradacéao funcional (MGF) tem
sido aplicado no aprimoramento de diversos materiais, tais como, compositos
cimenticios (SHEN et al., 2008; LAI et al., 2017; GENG et al., 2022), concretos
(HERRMANN; SOBEK, 2017; TOADER; SOBEK; NICKEL, 2017; LIU et al., 2018;
PIETRAS; SADOWSKI, 2019; TORELLI, FERNANDEZ; LEES, 2020; ABBAS et al.,
2023; MAK; LEES, 2023; XIAO et al., 2023) e fibrocimentos (DIAS; SAVASTANO
Jr.; JOHN, 2010; DIAS, 2011).

A gradacdo funcional da porosidade tem sido alvo das investigacfes de
diversos estudos. Herrmann e Sobek (2017) utilizaram com a finalidade de melhorar
0 desempenho estrutural e térmico do concreto. Toader, Sobek e Nickel (2017)
objetivaram alcancar concretos com elevada capacidade de absorcéo de carga e
leveza. Pietras e Sadowski (2019) empregaram o conceito de gradacéo da
porosidade para obter melhoria do desempenho estrutural e isolamento térmico de
concreto aerado autoclavado (CCA). Geng et al. (2022) promoveram o estudo da
gradacéo da porosidade com a finalidade de associar as propriedades de elevada

resisténcia mecanica e leveza, também, em concretos.

Apesar dos avancos nos estudos da gradacao funcional em materiais de

construgéao civil, a revisédo de literatura apontou uma lacuna referente ao conceito
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de MGF aplicado ao gesso. Os estudos realizados apontaram o potencial da técnica
de conformacé&o sob pressao para a fabricacdo de gesso com gradacéo funcional
(GGF) da porosidade com elevado desempenho mecanico e em relacédo a acao da
agua. Estes resultados contribuiram para novas perspectivas na producdo de
elementos pré-fabricados de gesso Ipara fins estruturais e uso em areas molhadas
e molhaveis. Possibilitando, assim, a ampliacdo do uso do gesso na industria da

construcao civil.

1.1 OBJETIVO GERAL

Avaliar a viabilidade da aplicacdo do conceito de materiais com gradacao
funcional em gesso conformado sob pressdo para o desenvolvimento de
componentes de gesso de elevado desempenho mecanico e melhoria em relacao

a acao da agua.

1.1.1 Objetivos especificos

Os objetivos especificos necessarios para alcancar o objetivo geral foram:

() Investigar os efeitos dos parametros de conformacéo sobre as propriedades
fisicas e mecéanicas do gesso conformado sob pressao;

(i)  Analisar os efeitos do aditivo retardador nas propriedades fisicas e
mecanicas do gesso conformado sob pressao;

(iir) Determinar as condi¢fes oOtimas dos parametros de conformacdo para a
avaliacdo do comportamento mecéanico e frente a acdo da agua do gesso
conformado sob pressao;

(iv)  Empregar o conceito de materiais com gradacéo funcional da porosidade em
gesso conformado sob presséo para a obtengcao de elevado desempenho

mecanico e em relacédo a acao da agua.
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1.2 ESTRUTURA DA TESE

Esta tese esta estruturada em sete capitulos, o esquema geral da organizacao

da tese esta apresentado na Figura 1.

O Capitulo 1, de carater introdutério, apresenta uma contextualizacdo da
tematica, os objetivos e a estrutura da tese. No Capitulo 2 é apresentado uma
revisdo de ietratura sobre as caracteristicas gerais do gesso de construcdo, do
gesso conformado sob pressédo e sobre o conceito de materiais com gradacéo
funcional. Trata das diversas possibilidades de gradacao aplicada aos materiais de
construcédo civil, assim como, a auséncia de estudos sobre a gradacgao funcional

aplicada em gesso.

Os quatro capitulos seguintes referem-se a parte experimental deste trabalho
e foram elaborados em formato de artigos cientificos. Os Capitulos 3, 4 e 5 buscam
compreender os parametros que controlam as propriedades fisicas, mecanicas e
em relacdo a acdo da agua do gesso conformado sob pressdo e o Capitulo 6
analisa o emprego do conceito de materiais com gradacao funcional aplicado ao
gesso. O Capitulo 3 aborda sobre a influéncia dos parametros de conformacéo
(presséo, massa e relacao agua/gesso) nas propriedades fisicas e mecéanicas do
gesso conformado sob pressdo. Neste capitulo foi desenvolvida uma matriz de
compactacdo para a conformacdo sob pressdo e uma metodologia que
possibilitasse a obtencdo de uma mistura homogénea entre 0 gesso e a agua, com
uma quantidade de agua préxima da estequiométrica. O Capitulo 4 apresenta o
estudo dos efeitos do aditivo retardador e dos parametros de conformacédo
(presséo, massa e relacdo agua/gesso) nas propriedades do gesso conformado
sob presséo. Foi utilizado um aditivo retardador especifico para gesso (citrato de
s6dio). Os estudos foram realizados em dois grupos, denominados sem retardador
(SR) e com retardador (R). O Capitulo 5 trata do uso da metodologia de otimizacdo
multipla para a determinacdo das condicbes Otimas e a avaliagdo do
comportamento mecanico e frente a acdo da agua do gesso conformado sob
pressdo. O Capitulo 6 emprega o conceito de materiais com gradacao funcional
para o desenvolvimento de gesso conformado sob pressao com gradacao funcional
da porosidade, a fim de alcancar elevado desempenho mecéanico e em relacéo a

acao da agua.
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Finalmente, no Capitulo 7, as principais conclusées da tese sdo destacadas
em relacdo aos avancos alcancados no estudo do gesso conformado sob pressao
e na aplicacao do conceito de materiais com gradacao funcional aplicado ao gesso
conformado sob presséo, para obtencéo de elevado desempenho mecanico e em

relacdo a acao da agua.

Figura 1. Esquema geral da estrutura da tese.

Introducédo Revisdo de literatura
Pardmetros de Aditivo Acdo da dgua Gradagdo da
conformagio retardador porosidade

Conclusdes gerais

Fonte: (A AUTORA, 2023).
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2 REVISAO DE LITERATURA
2.1 GESSO DE CONSTRUCAO

A gipsita constituida principalmente de sulfato de calcio di-hidratado
(CaS04.2H20) € o mineral basico da matéria prima que origina o gesso e pode ser
oriunda de fontes naturais ou residuais (JOHN; CINCOTTO, 2007). A gipsita natural
provém de rochas sedimentares de alta solubilidade, os “evaporitos”, que tem
composicdo mineralogica de cloretos e sulfatos de soédio, calcio, magnésio e
potassio (JOHN; CINCOTTO, 2007). A rocha gipsifera ou minério de gesso, como
também € conhecida, tem como constituicdo principal o sulfato de célcio di-
hidratado (CaS04.2H20), apresentando como contaminantes a anidrita, a argila, o
guartzo, os carbonatos de calcio, magnésio, os cloretos e outras formas de sulfatos
(LUZ; LINS, 2005).

A gipsita possui estrutura cristalina prismatica monoclinica, densidade igual a
2,31 g/cm?3, coloracéo de transparente a translicido (MINERALOGY DATABASE,
2019) e dureza na escala Mohs entre 1,5 e 2,0 (KARNI; KARNI, 1995). Sua
composicdo quimica apresenta 32,57% de CaO; 46,50% de SOs e 20,93% de H20
(MINERALOGY DATABASE, 2019). Conforme o aspecto visual, a gipsita pode ser
denominada como acetinado, alabastro, selenita ou gesso fibroso (MINERALOGY
DATABASE, 2019; KANNO, 2009), além da forma de rosetas chamado rosa do
deserto (HABES; GHREFAT, 2011).

A gipsita residual, conhecida como gesso quimico ou gesso sintético, €
resultado dos processos industriais da fabricagdo do acido fosforico (fosfogesso),
do &cido fluoridrico (fluorogesso), do acido borico (borogesso) e da dessufulrizacéo
dos gases de combustdo (flue gas desulfurisation ou sulfogesso) (JOHN;
CINCOTTO, 2007).

O sistema sulfato de calcio e agua (CaS0O4.H20) possui trés fases cristalinas
diferentes, devido a seu grau de hidratacéo, a gipsita (sulfato de calcio di-hidratado
- CaS04.2H20), a bassanita (sulfato de calcio hemi-hidratado - CaS04.0,5H20) e a
anidrita (sulfato de célcio anidro - CaS0O4). Somente as fases gipsita e anidrita séo
estaveis, sendo a bassanita natural, raramente encontrada (OSSORIO et al., 2014;
HABES; GHREFAT, 2011). A fase anidra do sistema € dividida em anidrita |, anidrita
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Il e anidrita Il obtidas a partir de diferentes temperaturas, descritas na Tabela 1
(SINGH; MIDDENDORF, 2007).

Tabela 1. Temperaturas de calcinacdo do CaSO..

Sulfato de calcio (CaSO0y) Temperatura de calcinacéo (°C)
Anidrita 11l 110 - 220
Anidrita 1l > 300
Anidrita | 1180

Fonte: (SINGH; MIDDENDORF, 2007).

A anidrita |, 1l e lll apresentam diferencas entre suas estruturas cristalograficas
e a solubilidade. A anidrita | é considerada uma fase insolivel com estrutura
cristalina cubica, enquanto a anidrita Ill € totalmente soluvel, apresentando
estrutura hexagonal. A anidrita 1l € alvo de diversos estudos, sua solubilidade é
relativamente mais baixa comparada a anidrita Ill e sua estrutura cristalina é
ortorrombica (PRIETO-TABOADA et al., 2015; SCHAEFER, 2013; SEUFERT et al.,
2009). Na Tabela 2 é possivel identificar as caracteristicas das anidritas quanto a

cristalinidade.

Tabela 2. Sistemas cristalinos das fases da anidrita.

Designhagdo Estrutura Cristalina
[/
o _ . a-b=c
Anidrita | Cubica B
a= B =y= qn*
e a#b#c
Anidrita Il Ortorrdmbica
7 a= B =y= aQ*
¥
a=-b#c
Anidrita Il Hexagonal ¢ a=p=90°
a y=120°

Fonte: (CALISTER, 2012).
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O gesso de construcado civil € o hemi-hidrato de sulfato de calcio B
(CaS04.0,5H20) e consiste no aglomerante artificial mais antigo conhecido pela
humanidade, utilizado nas constru¢cdes mais remotas. Segundo investigactes
realizadas foi empregado nas constru¢des das Piramides do Egito, ha 4500 anos e
em outros monumentos funerarios (ASSO, 1977; RYAN, 1962; RIBEIRO, 2006).

Os aglomerantes podem ser classificados em quimicamente inertes, como o
barro cru, ou quimicamente ativo, como a cal, 0 gesso e o cimento Portland. Na
engenharia o maior interesse envolve estes ultimos. Ha indicios de que a origem
dos aglomerantes quimicamente ativos tenha decorrido do uso do fogo. O calor
proveniente da queima de lenha em um espaco com pedras gipsiferas ou calcarias,
e com posterior umidade pode ter transformado parte dessas rochas em pasta
aglomerante. Além disso, é provavel que o endurecimento desse material nos
intersticios pode ter originado a primeira alvenaria de pedra com aglomerante
guimicamente ativo (PETRUCCI, 1993).

A temperatura para a calcinacdo do gesso cru (CaS04.2H20) para produzir o
gesso industrial, o sulfato de célcio hemi-hidratado (CaS04.0,5H20), é de 150°C
(ABDEL; MAKSOUD, 1981). A calcinacao consiste na desidratacao da gipsita, em
que ¥ da agua de hidratacdo do sulfato de célcio di-hidratado é retirado para
transformar-se em sulfato de calcio hemi-hidratado, como mostra a equacao (1)
(KANNO, 2009).

2€aS0,.2H,0 + CALOR - 2CaS0,.1/5 H,0 + 3/, H,0 (1)

Na construgdo civil o gesso € usado na forma hemi-hidratada em cimentos,
para regular o tempo de pega, em revestimentos e na producao de forros e placas
decorativas de gesso. Na agricultura € usado para neutralizar solos salinos e
promover o crescimento de vegetais (HABES; GHREFAT, 2011). O hemi-hidrato
de sulfato de calcio (CaS04.0,5H20), resultado da calcinagéo do di-hidratado de
sulfato de calcio (CaS04.2H20), é conhecido como “Plaster of Paris”, nos paises de
lingua inglesa, e o di-hidratado como “gypsum”. No Brasil tanto o hemi-hidrato

quanto o di-hidrato de sulfato de calcio sdo conhecidos como gesso (KANNO,
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2009). A calcinagdo da gipsita tem influéncia nas caracteristicas fisicas (formato,
tamanho e estrutura) do cristal de hemi-hidrato (LUZ; LINS, 2005). A depender do
tipo de calcinacdo, o hemi-hidrato pode ser dividido em hemi-hidrato B e hemi-

hidrato a, conforme mostra as micrografias apresentadas na Figura 2.

Figura 2. Cristais de gesso hemi-hidrato: a) hemi-hidrato B - Cristais pequenos (menores
que 10um) e b) hemi-hidrato a - Cristais grandes (cerca de 20 um).

Fonte: (KANNO, 2009).

A calcinacao sob pressao atmosférica, entre temperaturas de 125°C e 160°C,
origina cristais pequenos de hemi-hidrato (menores que 10um), malformados,
porosos e heterogéneos, conhecidos como gesso 3 (LUZ; LINS, 2005). O gesso 3
(Figura 2a) pode apresentar diferentes caracteristicas em funcéo da temperatura
de calcinacao, referentes a sua utilizacdo, podendo originar o gesso rapido/fundicéo
ou 0 gesso lento/revestimento. Existem ainda, 0 gesso ceramico que consiste em
uma variedade mais nobre do gesso de fundi¢céo e o gesso filler que compreende
a fracdo de finos que se recupera dos vapores que séo lancados na atmosfera
durante a calcinacdo (LYRA SOBRINHO et al., 2001).

O gesso B dispde de uma elevada area superficial especifica gragas a sua
granulometria fina e cristais porosos exigem uma quantidade de agua em excesso
para a formacdo da suspensao aquosa. A elevada area superficial especifica e o

excesso de agua utilizado na conformacdo fazem com que o gesso B dissolva
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rapidamente, provocando o crescimento rapido e desordenado de um grande
namero de cristais de di-hidrato. Isto promove a baixa resisténcia mecanica do
gesso B (KANNO, 2009).

O gesso a (Figura 2b) é originado a partir da calcinacdo sob pressdo em
autoclaves, e apresenta cristais maiores, bem definidos, homogéneos, sem poros
e estrutura cristalina ligeiramente diferentes dos cristais de gesso B (LUZ; LINS,
2005; LYRA SOBRINHO et al.,, 2001). Por apresentar menor area superficial
especifica, devido aos cristais grandes, bem formados e sem poros, o gesso hemi-
-hidrato a necessita, por isso, de uma menor quantidade de agua para formacéo da
suspensao aquosa. A menor area especifica do gesso a induz um processo mais
lento de dissolucéo dos cristais do hemi-hidrato e, por consequéncia, os cristais do
di-hidratado crescem lentamente e de maneira ordenada, resultando num material

de baixa porosidade e, por isso, com maior resisténcia mecénica (KANNO, 2009).

O hemi-hidratado B e a Anidrita Ill reagem com a agua, na temperatura
ambiente, formando o di-hidrato, que por sua vez origina 0 conhecido gesso
comercial. Esta reacao cria uma rede cristalina responsavel pelas propriedades do
material e como sao reacfes exotérmicas, devem ser controladas para evitar a
pega rapida (ABDEL; MAKSOUD, 1981). A equacdo (2) apresenta a reacao

responsavel pela transformacédo do hemi-hidrato em di-hidrato (KANNO, 2009).
2(Cas0,.1/, H,0) + 3H,0 - 2(CaS0,.2H,0) + CALOR (2)

Os estudos de Chatelier e Lavoisier mostraram que a conformacao do gesso
ocorre pelo processo de “dissolugao-precipitacédo” e nao pela penetragado da agua
na estrutura cristalina do hemi-hidrato transformando-o em di-hidrato, como era
afirmado (KANNO, 2009; RIDGE; BERETKA, 1969). O processo envolve a
dissolucdo de cristais de hemi-hidrato na agua, seguido pela nucleacdo e
crescimento dos cristais do di-hidrato. A “dissolucéo-precipitacao” tem continuidade
devido ao hemi-hidrato ter maior solubilidade em agua em relacéo ao di-hidrato, tal
fato permite que a solugéo de di-hidrato figue sempre supersaturada em relacao ao
hemi-hidrato (KANNO, 2009). O processo de hidratacdo do gesso, por dissolucao

— precipitacédo esta apresentado na Figura 3.
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Figura 3. Hidratacdo do gesso.
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Fonte: (BARBOSA, 2012).

Os cristais do di-hidrato crescem em forma de agulhas entrelacadas e por
meio do entrelacamento dos cristais, que precipitaram da solucéo saturada, inicia-
se 0 endurecimento da pasta, que passa a ganhar resisténcia mecanica
(HINCAPIE; CINCOTTO, 1997).

Os fenbmenos denominados pega do gesso e ganho de resisténcia resultam
da reducéo do volume de 4gua liquida, e consequente, combinacdo com o0s anidros,
formando o sulfato de calcio hidratado, em volume superior ao dos soélidos originais.
As particulas ao ficarem mais préximas se aglomeram aumentando a viscosidade
aparente da pasta. A continuacdo do processo de hidratacdo conduz a formacao
de um solido continuo com reducdo da porosidade, e consequente aumento da

resisténcia pelo aumento do grau de hidratacdo (GOMES, 2012).

Se o coeficiente de forma (aspect ratio) dos cristais de di-hidrato for muito
elevado os cristais do di-hidrato sao classificados como Whiskers. A presenca de
aditivos ou impurezas (ions ou moléculas) pode aumentar ou diminuir a velocidade
de crescimento em determinados planos cristalograficos (ZHANG; NANCOLLAS,
1990). Alem de aditivos e impurezas, a pressdo e a temperatura, também, sao
responsaveis por esse crescimento. A forma final do cristal, agulhas ou placas, &
determinada pela velocidade de crescimento dos cristais. A presenca de ions
potéssio (K*) esta relacionada com a formacgéo de placas (KANNO, 2009).
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O uso do gesso na construgao civii como material aglomerante teve
consolidacéo, principalmente, apds descobertas de métodos para controlar o tempo
de pega (endurecimento) do gesso. Na atualidade, a maior aplicacdo do gesso na
construcdo civil estd relacionada a revestimento de paredes, producdo de
molduras, fabricagcdo de elementos para acabamento de interiores (sancas,
molduras para teto, colunas, placas para revestimento de paredes e forros
rebaixados para embutir caixas de som e spots de luz), painéis de acartonado
(forros e paredes divisérias) etc (KANNO, 2009). Os tipos de pré-moldados
principais de gesso sao as placas, os blocos e os painéis de gesso acartonado, e
bloquetes ou “tijolos” de gesso (LYRA SOBRINHO et al., 2001).

A elevada quantidade de macroporos, a solubilidade em agua e o tamanho
dos cristais de di-hidrato originados da hidratacdo do hemi-hidrato sao fatores
contribuintes para a significativa sensibilidade a agua do gesso 3 (ABERLE et al.,
2010). Essas caracteristicas conferem ao gesso uma série de limitacdes, como alta
permeabilidade, baixa resisténcia mecanica e baixa durabilidade sob a acédo da
agua, o que torna o uso desse material limitado a ambientes internos (SOPHIA;
SAKTHIESWARAN; GANESH BABU, 2016).

Diversos estudos tém sido realizados buscando melhorar o desempenho
mecanico e em relacdo a agua do hemi-hidrato B (CaS04.0,5H20) utilizado na
construcao civil. Embora muitos avancos tenham sido realizados até este momento
através da incorporacao de aditivos, adi¢des, reforco com fibras naturais e artificiais
em gesso, este ainda € um campo de estudo promissor, devido as lacunas

existentes em relacdo as propriedades mecéanicas e frente a acao da agua.

Os autores tém utilizado residuos de polipropileno para alcancar melhorias
nas propriedades fisicas mecanicas e de resisténcia & agua (ROMERO-GOMEZ et
al., 2022). Residuos de policarbonato para estudo do comportamento mecéanico e
ambiental de compésitos de gesso (PEDRENO-ROJAS et al., 2019a). Residuos de
madeira para avaliagdo da influéncia do processo de envelhecimento nas
propriedades mecanicas dos compdsitos gesso/madeira (PEDRENO-ROJAS et al.,
2019b). Fibras de polipropileno e pedra-pomes baséltica moida para analise dos
efeitos de ciclos de molhagem e secagem do gesso (DURGUN, 2020). Adesivos a

base de tecido conjuntivo animal para a avaliacdo da resisténcia a intempéries de
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compositos a base de sulfato de calcio (ELERT; BENAVIDES-REYES; CARDELL,
2019). Compositos de gesso reforgcados com fibras naturais (cannabis sativa e
bananeira) para avaliacdo do comportamento mecanico e térmico (MUTUK et al.,
2023). Adicdo de hidro-repelentes para avaliagdo da durabilidade por
envelhecimento acelerado (RODRIGUES; SOUSA; OLIVIER, 2022). Incorporacéo
de residuos de vidro automotivo em gesso reciclado para melhoria da resisténcia a
agua e resisténcia mecéanica (BUGGAKUPTA et al., 2020). Adicdo de residuos
poliméricos (termofixos e termoplasticos) no gesso, com a finalidade de melhorar
as propriedades de resisténcia a acao da agua (VIDALES-BARRIGUETE et al.,
2020). Uso de betume liberado durante a termdlise da turfa para alcancar
caracteristicas hidrofébicas do aglomerante gesso (MISNIKOV, 2018) e a adicéo
do cimento Portland de escéria de alto forno ao hemi-hidrato 3 para a melhoria do
desempenho mecénico e resisténcia a agua (CAMARINI; DE MILITO, 2011).

2.2 GESSO CONFORMADO SOB PRESSAO

Grandes tém sido os esforcos dos pesquisadores para promover melhorias
nas propriedades do gesso, a fim de torna-lo um material competitivo, no setor da
construcéo civil. A reducdo da dgua de suspenséao pela compactacdo de um poé de
gesso umedecido com uma quantidade de agua, proxima a estequiométrica, tem
apresentado resultados promissores, principalmente, quanto ao aumento da
resisténcia mecanica. No entanto, os estudos ainda séo incipientes exigindo
estudos mais aprofundados sobre a tematica. O estudo bibliométrico, por meio de
bases de dados e repositorios digitais de teses e dissertacdes das Universidades,
apontou, até o presente momento, onze trabalhos relacionados a conformacéo de
gesso, através da técnica de prensagem. Foram encontradas trés patentes
(SOUZA, 2005; SOUZA, 2006; SOUZA; ROSSETTO; KANNO, 2007), quatro
papers (CORREIA; SOUZA, 2009; GERALDO et al., 2018; KANNO et al., 2008;
ZHOU et al., 2015), trés dissertacdes (ALVES JUNIOR, 2015; AVELAR, 2012;
CORTE REAL, 2009) e uma tese (KANNO, 2009). A Tabela 3 mostra os trabalhos
sobre gesso conformado sob pressao, encontrados até o presente momento, seus
titulos e respectivos anos de publicagéo.
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Tabela 3. Publica¢6es sobre conformacao de gesso sob presséo por molhamento mi-

nimo.
AUTOR ANO TITULO
Souza 2005 Gesso e compdositos de alta resisténcia mecanica e
baixa permeabilidade e seu processo de fabricacao.
Fosfogesso e suas misturas com gesso mineral:
Souza 2006 matéria prima para producdo de pecas de gesso e
métodos de preparacao.
Souza, Rossetto e Kanno 2007 High resistance gypsum parts and preparation
method to obtain these parts.
Kanno et al. 2008 High strength phosphogypsum and Its use as a
building material.
R Determinagao de condigbes operacionais
Corte Real 2009  adequadas para producéo de pré-moldado de gesso
de alta resisténcia mecanica.
Correia e Souza 2009 Mechanical strength and thermal conductivity of low-
porosity gypsum plates.
Kanno 2009 Propriedades mecanicas do gesso de alto
desempenho.
Otimizacao da producédo de pré-moldados de gesso
Avelar 2012 de alta resisténcia a partir de gesso de baixo
desempenho mecanico.
Alves Junior 2015 Avaliacdo das propriedades mecanicas do gesso
com incorporagdo dos produtos da combustao.
Preparation of specific gypsum with advanced
Zhou et al. 2015 hardness and bending strength by a novel in-situ
loading-hydration process.
Geraldo et al. 2018 Pressured recycled gypsum plaster and wastes:

Characteristics of eco-friendly building components.

Fonte: (A AUTORA, 2023).

Souza (2005) patenteou o desenvolvimento de um gesso de elevada

resisténcia mecanica e baixa permeabilidade, produzido a partir do sulfato de célcio

hemi-hidratado ou do fosfogesso, umedecido com relagéo a/g igual a 0,20, seguido

de compressao uniaxial ou isostatica. O mesmo procedimento foi utilizado para a

producdo de compdsitos de gesso com fibras vegetais, poliméricas e metalicas. A

adicao de retardador de pega (carboximetilcelulose) pode ser usada para controlar

o tempo de cura.
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Souza (2006) desenvolveu a patente sobre a producéo de pecas de gesso a
partir do hemi-hidrato do fosfogesso e suas misturas com os hemi-hidratos de
sulfato de calcio a e 3 de origem mineral. O fosfogesso utilizado foi o produzido nas
plantas industriais de acido fosférico, sendo transformado em hemi-hidrato. O
processo foi realizado a partir do molhamento minimo composto por trés etapas:
umedecimento, compactacao e secagem. A fracdo maxima de fosfogesso utilizado
foi determinado a partir do seu nivel de radioatividade e pelas propriedades

mecanicas finais que se desejou alcancgar.

Souza, Rossetto e Kanno (2007) desenvolveram uma patente para a
producao de gesso a partir do hemi-hidrato e do di-hidrato de alta resisténcia obtida
com o auxilio de camadas de agua com espessura manomeétrica. As pecas foram
obtidas a partir destes materiais puros ou misturados para uso, principalmente, em
obras. A pecas foram produzidas por compressao de seus poOs levemente

umidificados.

Kanno et al. (2008) utilizando o método umidificacdo, compactacdo e
secagem (UCOS) construiram uma casa experimental em que as paredes e tetos
foram confeccionadas em gesso e fosfogesso. Devido aos elementos radioativos
do fosfogesso a aplicacdo de um indice de concentracdo de atividade foi utilizada.
A utilizacdo de um subproduto, o fosfogesso, de baixo custo e abundante, para a
producdo de componentes da construcao civil contribuem para a reducdo do
impacto ambiental e a preservacéo dos recursos naturais de gesso.

Corte Real (2009) estudou as condi¢cBes operacionais de pressao e de relacdo
adgua/gesso para a producdo de pecas pré-moldadas prensadas. Os melhores
resultados para resisténcia a compressao e resisténcia a tracdo obtidos para o
gesso prensados foram obtidos para as condicdes operacionais de carga,
equivalente a 44,80 MPa, e para a relacdo agua/gesso proxima de 0,35. Foi
adicionada pequena fracdo de retardador de pega para aumentar o inicio da cura
e, por consequéncia, fazer com que a compactacéo ocorresse antes da hidratacao

do gesso.

Correia e Souza (2009) investigaram a resisténcia mecanica e a condutividade
térmica de placas de gesso comuns e placas de gesso com celulose (fibrilas de
nanocelulose). As amostras foram produzidas pelo método de compactacéo de
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gesso umedecido, com baixa relacado dgua/gesso. Os resultados apontaram que as
placas foram produzidas para serem consideradas um material estrutural para uso
em paredes internas e externas. Além disso, concluiu-se que a associacgao de fibras
de celulose pode tornar o material leve e com baixa condutividade térmica.

Contribuindo, assim, para o conforto térmico das futuras construcoes.

Kanno (2009) utilizou 0 método denominado Umedecimento, Compactacao e
Secagem (UCOS), que compreende o umedecimento, seguido da homogeneizacao
e compactacdo do po de gesso Uumido. O umedecimento foi realizado através do
uso de quantidade de agua proxima da estequiométrica. O método originou um
material com baixa porosidade e de elevada resisténcia a compressao e a tracao
na flexdo, respectivamente, de 90 MPa e 30 MPa. Desenvolveu o método do
empacotamento direto do di-hidrato (EDD) que consiste na compactacao do di-
hidrato umedecido com quantidade de agua suficiente para a lubrificacdo e sob
compressao dez vezes maior. Neste caso, ndo é observada a reacao de hidratacao,
sendo a microestrutura final diretamente dependente das caracteristicas do po6
inicial. O autor utilizou-se de solu¢édo aquosa de Poli-vinil &lcool e fibras poliméricas
de Polipropileno para melhorar a resisténcia do gesso compactado a propagacao

de trincas, por ser um material de ruptura fragil.

Avelar (2012) investigou as condicdes otimizadas para a obtencdo de gesso
de alta resisténcia mecanica, a partir de gesso (hemi-hidrato) de baixo desempenho
mecanico, pelo método de prensagem do p6 de gesso umedecido com relacao
agual/gesso proxima a estequiométrica. Os fatores analisados foram a carga
uniaxial de prensagem e a relagdo agua/gesso. A analise e identificacdo das
condi¢cOes operacionais otimizadas tiveram como variaveis resposta, a resisténcia
a compressao, a resisténcia a tracdo da flexdo, a dureza Shore e a absorcao de
agua. O novo material pré-moldado alcancou valores superiores a 98 MPa de
resisténcia a compressdo e 32 MPa de resisténcia a tracdo na flexdo. O hemi-
hidrato foi classificado como de baixo desempenho mecéanico com resisténcia a
compresséao de 4,5 MPa e de resisténcia a tracdo na flexdo de 1,5 MPa, valores
abaixo dos recomendados pela NBR 12.129 (ABNT, 2017) e pela NBR 12.128
(ABNT, 2019).
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Alves Junior (2015) analisou pec¢as de gesso conformadas pelo método de
Umedecimento, Compactacao e Secagem (UCOS), com a incorporacao de produto
da combustéo de carvdo. Foram utilizados os ensaios de resisténcia a compressao,
dureza e flexao trés pontos. O autor concluiu que a incorporacdo de produto da
combustéo do carvao na mistura, em substituicdo ao gesso, afetou negativamente
as propriedades mecanicas, no entanto, em geral, atenderam as exigéncias da
NBR 12.129 (ABNT, 2017), com excecdo de um dos niveis avaliados. O teor de
20% com relacéo a/g igual 0,2 atendeu a norma, e permitiu o reaproveitamento dos
residuos por meio do uso da técnica de prensagem, apresentando melhores

resisténcias mecanicas, quando comparadas aos produtos usuais.

Zhou et al. (2015) propde e demonstra uma abordagem que denominou
processo hidratacédo-carregamento in-situ, que consiste na obtencdo de um bloco
compactado, com espessuras de 5 mm e 10 mm, a partir da compactacéo do hemi-
hidrato com pressdes de carga de 1, 10, 20, 30, 40, 50 ou 60 MPa. A agua foi
adicionada gota a gota, em uma taxa de 10 gotas/minuto, ao longo do espaco entre
0 cabecote da prensa e o molde. A presséao foi mantida sob o material compactado
por 3 horas. Neste periodo, houve a transformacao do hemi-hidrato em di-hidrato,
apos o descarregamento da pressao, o bloco foi seco naturalmente por 7 dias,
sendo obtido o bloco de gesso com alta compactacédo. Os resultados apontaram 20
MPa como sendo a pressao de carga ideal para originar um gesso de 17,5 MPa
para a resisténcia a tracao na flexdo e 0,98 GPa para a dureza.

Geraldo et al. (2018) investigaram o comportamento de componentes de
gesso comercial e de gesso reciclado, produzidos a partir da técnica de prensagem
uniaxial. Foi utilizado uma relacdo agua/gesso igual a 0,22 e pressdo de
conformacao equivalente a 3 MPa. A quantidade de agua definida foi incorporada
por meio do uso de uma esponja saturada dentro do molde. Foi alcan¢gado um valor
de 9,5 MPa; 8,25 MPa e 9,31 MPa para a resisténcia a tracdo na flexao, e de 26,1
MPa, 33,9 MPa e 29,98 MPa para a resisténcia a compressao, considerando,
respectivamente, as idades de 7, 28 e 56 dias. Os resultados de resisténcia a
compressao (= 8,4 MPa) foram superiores ao minimo determinado pela NBR
12.129 (ABNT, 2019). Os resultados indicaram uso para aplicagédo em paredes de

revestimento interno, divisérias, placas para teto e outros componentes pré-
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fabricados de gesso. A Tabela 4 mostra as condi¢cdes operacionais e parametros

para conformacéo de gesso sob pressao utilizados pelos estudos analisados.

Tabela 4. Condi¢bes operacionais e parametros para conformacao de gesso sob presséo.

Presséo

AUTOR (MPa) alg Adicdes Aditivo
Fibras vegetais Retardgdor'
Souza (2005) Entre4e 6 0,20 L ,3 (Carboximetil
poliméricas e metalicas.
celulose)
Souza (2006);
Souza, Rossetto 10 0,20 - -
e Kanno (2007)
. 38,08; 40,00; 0,21; 0,25;
e s aace 035 0es - PR
51,52 0,49 '
Correiae Souza 0,5;1,0; 1,5; 2,0; 0.20 Celulose (1%, 10%, i
(2009) 3,0;5,0;8,0e 10 ! 20% e 30%).
Solucéo aquosa de
Kanno (2009) UCOS: 10; EDD: 0,21;0,25¢€ PVAL e Fibras de ’Retardador
50 a 200 0,35 Polipropileno (PP) e (Acido citrico).
Poli - vinil alcool (PVAL).
. .10 0,13; 0,15;
Avelar (2012) 6,575, 10;12,5 0,20; 0,25; -
e 13,5 -
0,27
Alves Janior 0,10; 0,20; Produto da combustio
10 0,30; 0,40; do carvéo. -
(2015) 050
Zhou et al. 1,10, 20, 30,40, Taxade 10 i i
(2005) 50 ou 60 gotas/min
Geraldo et al Residuo de ceramica
(2018) 3 0,22 vermelha e residuo de -

porcelana.

Fonte: (A AUTORA, 2023).

Os estudos sobre 0 gesso prensado apontaram para uma falta consenso em

relacdo ao método para a obtencdo de uma homogénea, a partir de uma baixa

relacdo agua/gesso (a/g = 0,186). Outra lacuna identificada no estudo do gesso

prensado é a auséncia de um estudo aprofundado sobre a determinacdo e analise

dos parametros de conformacdo sob pressdo e sua influéncia nas propriedades

fisicas e mecanicas do gesso conformado sob presséao.
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Além disso, os estudos mostraram apenas indicios na melhoria do
comportamento em relacdo a acdo da agua sem apresentar, no entanto, uma
analise minunciosamente aprofundada sobre a tematica. Para as pressdes de
prensagem, apresentadas na Tabela 4, foi adotado o equivalente em (MPa) para
0S casos em que 0s autores apresentaram a forca aplicada em (kN), conforme as

dimensdes dos corpos de prova conformados sob pressao em cada estudo.

2.2.1 Conformacgéo por prensagem

A prensagem de pés € um processo considerado “analogo ceramico” a
metalurgia do p6 (CALLISTER JUNIOR; RETHWISCH, 2021; FONSECA et al.,

2016) e objetiva a fabricacdo de ceramicas nao porosas.

Independente do produto fabricado, o processamento ceramico de forma
simplificada, compreende quatro etapas: a preparacdo da massa, a prensagem, a
secagem e a sinterizacao (BORGES, 2014). A producéo da ceramica, comumente,
envolve a etapa de queima ou sinteriza¢do, que compreende no aquecimento, sem
fusdo da peca, para a obtencdo do aumento da densificagdo da mesma e,
consequentemente, uma otimizacédo da etapa de compactacdo (FONSECA et al.,
2016).

A prensagem consiste em um meéetodo de conformagdo de elevada
produtividade, facilidade de controle e monitoramento. Além disso, viabiliza a
producdo de pecas com tamanhos e formas variadas sem contragdo por secagem
e com baixa tolerancia dimensional, sendo por isso, muito utilizada na industria de
materiais ceramicos (AMOROS ALBERO, 2000a). A prensagem ¢ caracterizada
por trés fases basicas: o preenchimento do molde ou matriz, a compactacao do po
e a extracao da peca (SANTOS, 2012).

O processo de prensagem resulta em pecas de boa qualidade, por causa da
auséncia de bolhas e da minima quantidade de agua utilizada. Apesar das
vantagens citadas, associadas a simplicidade das operacdes, a possibilidade de
producdo em larga escala e a reducédo do tempo de secagem. O processo de
prensagem apresenta algumas desvantagens, tais como, a exigéncia de capital
inicial elevado, a renovagéo constante das matrizes e a limitagdo da geometria das
pecas (BAUER, 2019).
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A maximizacdo do grau de compactacdo e a minimizacdo dos indices de
vazios podem ser obtidas pela utilizacdo de particulas com diferentes dimensdes
misturadas em teores apropriados. Durante o processo de compactacdo nao ha a
ocorréncia de deformacéo plastica das particulas de ceramica, como pode ocorrer
com os poés metalicos. Uma das funcdes do elemento aglutinante € permitir a
lubrificacdo das particulas pulverizadas a medida que elas se movem umas contra
as outras, durante o processo de compactacdo (CALLISTER JUNIOR;
RETHWISCH, 2021).

A prensagem ceramica de pds pode ser classificada em trés modalidades: a
prensagem uniaxial, a prensagem isostatica (ou hidrostatica) (ALBERO, 2000a;
CALLISTER JUNIOR; RETHWISCH, 2021) e a prensagem a quente (CALLISTER
JUNIOR; RETHWISCH, 2021). A técnica utilizada neste trabalho para a
conformacao sob presséo de pecas de gesso foi a prensagem uniaxial.

Na prensagem uniaxial, a compactacao do pé ocorre em um molde metalico,
mediante a aplicacdo da pressdo em uma Unica direcdo (CALLISTER JUNIOR;
RETHWISCH, 2021). Este método pode ser utilizado para conformacéo de pecas
com relativa simplicidade de formas (CALLISTER JUNIOR; RETHWISCH, 2021),
que ndo apresentem relevo superficial na direcido de prensagem (AMOROS
ALBERO, 2000a). O material é depositado na cavidade do molde e pressionado
por um émbolo ou macho superior no sentido uniaxial, e a extracao € realizada pelo

émbolo inferior (REED, 1969), como apresentado na Figura 4.

Quando a carga é aplicada em apenas uma dire¢cdo, somente em um dos
émbolos, a prensagem uniaxial é classificada como de efeito simples. Caso a carga
seja aplicada em ambos os émbolos do molde, em sentidos opostos, € considerada

como de efeito duplo (SETZ; SILVA, 2019), conforme mostra a Figura 5.

A prensagem uniaxial de efeito simples pode ser utilizada na obtencao de
pecas pequenas e com geometria simples. Para a obtencdo de pecgas espessas,
com geometrias complexas e compactacdo uniforme € empregada a prensagem
uniaxial de efeito duplo. Nestes casos sdao necessarios moldes complexos e com
multiplos pun¢des (AMOROS ALBERO, 2000a). Em virtude disto, a prensagem
uniaxial de efeito simples tende a apresentar maiores taxas de producédo e baixos
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custos, em comparacdo com a prensagem uniaxial de efeito duplo (CALLISTER
JUNIOR; RETHWISCH, 2021).

Figura 4. Processo de prensagem uniaxial.
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Fonte: (SETZ; SILVA, 2019).

Figura 5. Esquema de prensagem uniaxial: (a) efeito simples e (b) efeito duplo.

(@) (b)
Fonte: Adaptado de (BVKI, 2023)

A técnica de prensagem possibilita a producdo de uma ampla gama de tipos
de pecas ceramicas, desde telhas, placas, materiais refratarios, abrasivos,
ferramentas de corte, até componentes eletro ceramicos, magnéticos e dielétricos
(SETZ; SILVA, 2019).

O método de prensagem uniaxial promove a friccdo entre as particulas e entre
estas e as paredes do molde, o que faz com que a pressdo aplicada, ndo seja
uniforme, provocando uma distribuicdo heterogénea da pressdo de compactacao

nas regides da peca. Em consequéncia, € observado o aparecimento de gradientes
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de densidade nas pecas conformadas (AMOROS ALBERO, 2000a; PEDROTI,

2011), como mostra a Figura 6a.

Figura 6. Variagdo da prensagem nas regides do molde: (a) Gradientes de densidade atra-
vés de seccao longitudinal e (b) Gradientes de densidade através de seccao longitudinal,
obtidos por andlise de ultrasom.
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Fonte: Adaptado de (AMOROS ALBERO, 2000a; PEDROTI, 2011)
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O diagrama apresentado Figura 6b, obtido por andlise de ultrassom,
representa o gradiente de densidade, ao longo da secc¢éo longitudinal e um corpo
de prova compactado, apos prensagem de 69 MPa. As cores representam a
densidade da peca compactada em relacdo a densidade tedrica. A cor azul
simboliza a densidade minima, equivalente a 50% da densidade teorica, e a cor
vermelha representa a densidade maxima, equivalente a 56%, em relacdo a

densidade tedrica.

2.2.2 Estagios de prensagem

A prensagem nado deve ser tratada de maneira isolada, pois, as caracteristicas
da peca final dependem das caracteristicas microestruturais das matérias-primas,
e das etapas anteriores a prensagem. Para tanto, a selecdo, a dosagem das

matérias-primas e as condi¢fes de operacdo envolvidas em todas as etapas do



47

processo de fabricagdo devem ser consideradas integralmente (AMOROS
ALBERO, 2000a). Na Figura 7 é possivel observar o efeito da pressao durante a

compactacao na forma dos granulos e no tamanho dos poros.

Figura 7. Deformacdo e empacotamento dos granulos.

Poros intragranulares

,:'/\\ Poros intergranulares Pressgo

Granulos esféricos empacotados  Granulos deformados empacotados

Poros intergranulares
persistentes

Interface )
persistente Sy

Peca compactada

Fonte: (Adaptado de REED, 1998).

Os espacos ou poros entre os granulos sdo denominados de espacos ou
poros intergranulares, enquanto que 0s poros internos aos granulos correspondem
a porosidade intragranular (AMOROS ALBERO, 2000a; SETZ; SILVA, 2019).

Os fenbmenos referentes a diminuicdo do volume dos poros e dos tamanhos
dos gréos de um material granular, sob pressao de prensagem, ocorrem mediante
trés mecanismos. O mecanismo I, rearranjo dos granulos, compreende a reducao
de volume dos poros intergranulares pela reordenacéo e deslocamento dos
granulos. O mecanismo Il relaciona-se com a reducéo do volume e tamanho dos
espacos intergranulares por meio de deformacéo plastica e/ou destruicdo dos
granulos, a depender de suas caracteristicas mecanicas, tais como, dureza,
deformabilidade e resisténcia mecanica. No mecanismo Ill observa-se a diminui¢éo
de volume e tamanho dos poros intragranulares por meio de deslizamento e

reordenacao de particulas, com o fim de alcancar um empacotamento com maior
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densidade (AMOROS ALBARO, 2000b, SETZ; SILVA, 2019). A Figura 8 apresenta

0S mecanismos de compactacao.

Figura 8. Mecanismos de compactacao.

.| |”A\'|| "\I TN TN
- ( _,z'( r F{’i{:

=]

tHEE

Fonte: (SETZ; SILVA, 2019).

Na tecnologia da ceramica classica, a analise da microestrutura e da
densidade dos corpos de prova, durante a compactacéo, divide o processo de
prensagem em trés estagios (KATSNEL'SON; KERBEL, 2014). Estes estagios
diferem entre si pela estabilidade do conjunto estrutural durante a compactacéo, e
pela possibilidade de rearranjo de configuragédo ou desagregacdo em funcéo de
valores criticos relacionados a forca de compactacdo (KATSNEL’'SON; KERBEL,
2014). Considerando os mecanismos descritos, 0s estagios de compactacao de um
material granular estédo relacionados com os intervalos de presséo caracteristicos,
e as mudancas estruturais da peca compactada, relativas ao aumento de pressao
de prensagem ao longo da compactacdo (AMOROS ALBARO, 2000b). A Figura 9

mostra os estagios de compactacao.

O estagio | compreende o inicio da compactacdo do material até o valor em
que os granulos atingem o grau de empacotamento, sem a destruicdo ou
deformacdo dos granulos (AMOROS ALBARO, 2000b). O final desse estagio
coincide com a pressao aparente de fluéncia, Pr. A compactacdo nesse estagio
pode ser considerada a compactacdo maxima que se pode obter por reordenacao

dos granulos através da vibracdo do material (densidade de compactacéo - pr).
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Identifica-se neste estagio, que o mecanismo de compactagdo predominante é o
deslizamento e reordenacéo dos granulos (AMOROS ALBARO, 2000b). A area de
contato entre os granulos individuais € diretamente proporcional ao aumento da
forca externa e atinge o maximo antes da fratura dos granulos, permanecendo nao
fraturados (Figura 9) durante todo este estagio (KATSNEL'SON; KERBEL, 2014).

Figura 9. Estagios de compactacao.
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Fonte: (Adaptado de AMOROS ALBARO, 2000b).

O valor de presséo aparente de fluéncia, P+, caracteriza o inicio do estagio Il
gue se estende até o momento que a compactacdo do corpo coincide com a do
granulo, pc. A maior parte da compactacdo ocorre nesse estagio, através das
caracteristicas descritas no mecanismo Il, ou seja, compactacao por deformacao
e/ou destruicdo dos granulos. O aumento da pressao propicia 0 aumento da area
de contato entre os granulos, consequentemente, a peca torna-se mais
homogénea, embora, haja a identificacdo de alguns granulos. Neste estagio €
identificada a reducdo de volume e tamanho dos poros intergranulares e a
distribuicdo de tamanho dos poros é identificada como bimodal. A reducdo da
porosidade, nesse estagio, esta relacionada com a porosidade intergranular, uma
vez que a porosidade intragranular permanece praticamente inalterada (AMOROS
ALBARO, 2000b).
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O inicio do estagio Ill comec¢a quando o grau de compactacdo do corpo
coincide com o grau de compactacdo do granulo e, em teoria, ndo ha porosidade
intergranular. Neste estagio, o aumento da compactacao do corpo relaciona-se com
a diminuicao da porosidade intragranular, por meio de deslizamento e reordenacéo
das particulas, conforme o mecanismo lll. O aumento da pressdo proporciona a
diminuicao do volume e tamanho dos poros, o que faz com que as interfaces entre
0s granulos se tornem imperceptiveis, e a microestrutura da peca, mais
homogénea. A densificacdo neste estdgio é baixa, principalmente sob altas
pressodes (30 a 40 MPa) como também quando as particulas sédo duras e frageis,
como a maioria dos materiais ceramicos. A Figura 10 mostra oS mecanismos e 0S

estagios de compactacéo.

Figura 10. Mecanismos de compactagéo e os estagios de compactacéo.
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Fonte: (Adaptado de KATSNEL'SON; KERBEL, 2014).

Considerando pressfes elevadas, um aumento da pressdo de prensagem
pode, eventualmente, provocar a fratura de agregados porosos e/ou a destruicao
de aglomerados de particulas que tenham resistido a pressbées menores, 0 que
permite um aumento moderado da compactacdo do corpo. Neste estagio, a maior
parte da carga aplicada é convertida em energia elastica, ou seja, ocorre a
compressao elastica do material. A energia elastica armazenada é liberada com a

retirada da carga (AMOROS ALBARO, 2000b).

Com frequéncia verificam-se estes mecanismos atuando, simultaneamente,
uma vez que os intervalos de pressdao em que ocorrem nao estao claramente
definidos. O fluxo e a ordenacdo dos granulos podem ser constatados

paralelamente a deformacdo plastica e a destruicdo dos mesmos, ou seja,
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suposicdes referentes aos mecanismos | e Il. Da mesma maneira, € comum que o
inicio do processo de reducao da porosidade intragranular no mecanismo lll, seja
identificado antes da eliminacdo completa da porosidade intergranular, observada
no mecanismo |l (AMOROS ALBARO, 2000b).

2.3MATERIAIS COM GRADACAO FUNCIONAL

Materiais com Gradacao Funcional (MGF's) ou Functionally Graded Materials”
(FGM’s) sdo uma classe de materiais cujas propriedades variam ao longo do
volume para se obter um desempenho desejado (MIYAMOTO et al., 1999; DIAS,
2011; UDUPA; SHRIKANTHA RAO; GANGADHARAN, 2014). A variacao espacial
de um ou mais materiais permite ao MGF possuir propriedades de varios materiais
diferentes, simultaneamente (ZHANG et al., 2017; ZHANG et al., 2018).

Os materiais com gradacao funcional (MGF’s) ndo apresentam uniformidade
de propriedades, ao longo de sua estrutura, podendo ser projetados com variacao
nas propriedades quimicas, mecéanicas, magnéticas, térmicas e elétricas
(DUMONT et al.,, 2001; SAIYATHIBRAHIM; MOHAMED; DHANAPAL, 2015;
NEMAT-ALLA et al.,, 2011 e JIN et al.,, 2009). Os MGF's podem, ainda, ser
classificados conforme sua funcionalidade, ou seja, variacdo da composicao
quimica, da porosidade e da microestrutura (UDUPA; SHRIKANTHA RAO;
GANGADHARAN, 2014; MAHAMOOD; AKINLABI, 2017).

Segundo Niino, Hirai, Watanabe (1987), a aplicacdo do conceito de gradacéo
funcional para aplicacdo em engenharia, teve inicio na década de 80. Nesse
periodo pesquisadores japoneses se dedicavam a resolver problemas relacionados
ao desenvolvimento de um material compdsito que tivesse a capacidade de
suportar elevada diferenca de temperatura, em um projeto de 6nibus espacial. A
aplicacdo exigia um material que fosse capaz de suportar uma temperatura da
ordem de aproximadamente 2000 K (~1700°C), de tal forma, que a temperatura
nao ultrapassasse a outra face do material. O avido precisaria de um material que
suportasse a exposi¢cdo a um gradiente de temperatura por volta de 1000 K, entre

O exterior e o interior.

No entanto, o0os materiais compositos tradicionais ndo atendiam as

especificacdes requeridas, uma vez que, apresentavam falhas na interface das
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camadas, rompendo por delaminagé&o, por ser uma regido de descontinuidade e,
por consequéncia, propicia a concentracdo de tensdes. A diferenca nas
propriedades de expansdo dos materiais do laminado provocava a delaminacao
apos o compasito ser submetido a cargas térmicas. Os pesquisadores identificaram
que a eliminacdo da interface nitida do compdésito e sua transformacdo em uma
interface gradual, resolveria o problema. Desta forma, na interface os materiais
foram introduzidos gradualmente, variando o teor ao longo da seccdo, dando
origem a uma interface gradual. Assim sendo, o compdsito desenvolvido com
gradacéo funcional foi capaz de atender as especificacdes requeridas para suportar
o gradiente de temperatura (MAHAMOOD; AKINLABI, 2017).

O MGF apresenta propriedades que pode superar as deficiéncias dos
materiais convencionais e dos compasitos tradicionais. Podem ser utilizados como
camada de interface para ligar dois materiais incompativeis proporcionando um
aumento, expressivo, de resisténcia da unido. Além disso, sdo usados para reduzir
a tensdao residual e térmica, podendo contribuir com a reducao da forca motriz das
fissuras (UDUPA; SHRIKANTHA RAO; GANGADHARAN, 2014).

Da mesma forma que os compdésitos laminados, os MGF’'s apresentam
propriedades melhoradas em comparacdo as suas fases (reforco e matriz)
analisadas isoladamente. Contudo, quando submetido a concentracéo de tensoes,
tensdes residuais e fraturas, os MGF's possuem a vantagem de nao serem
constituidos por descontinuidades ou variacbes abruptas em suas interfaces,

comum em materiais compasitos tradicionais (AUAD, 2019).

A Figura 11 mostra a resposta dos materiais compa@sitos tradicionais e dos
MGF’s quanto ao carregamento térmico na regido de interface. Na Figura 12 &
apresenta a microestrutura tipica dos MGF’s e pode ser classificada, em gradacao

continua (Figura 12a) e em gradacao gradual, por camada (Figura 12b).
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Figura 11. Protecdo térmica em materiais convencionais e em MGF.
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Figura 12. Diagrama esquematico do conceito de gradacao: (a) Gradacédo continua e (b)
Gradacéo gradual.
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Fonte: Adaptado de (AUAD, 2019, GUPTA; TALHA, 2015)

No caso da distribuicdo continua dos constituintes, a mudan¢a na composi¢cao
€ na microestrutura ocorre continuamente, ao longo da se¢éo do material. Por outro
lado, na distribuicdo gradual, por camada dos constituintes, as caracteristicas da
microestrutura muda de forma escalonada, dando origem a uma estrutura
multicamadas, com interface existente entre camadas discretas (DUMONT et al.,
2001; SAIYATHIBRAHIM, MOHAMED; DHANAPAL, 2015; NEMAT-ALLA et al.,
2011 e JIN et al., 2009; UDUPA; SHRIKANTHA RAO; GANGADHARAN, 2014).

Apesar de ser um material inovador e das vantagens que apresentam na

producdo de produtos e componente com gradacdo funcional com elevado
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desempenho, para Yuki et al. (1990), os custos de preparacdo destes materiais

ainda sao altos.

Sendo assim, os MGF’'s podem ser considerados como um material que
quando sujeito a uma determinada acdo (forca, radiacdo térmica, ataques por
agentes quimicos, fisicos e bioldgicos) apresentam no minimo uma propriedade
variando em uma ou mais direcdo (X, y ou z) de forma a atender a especificacao
exigida pelo material projetado. Desta forma, para que o conceito de gradacao
funcional seja aplicado a um determinado material, este deve atender a duas
caracteristicas basicas, a distribuicio ndo homogénea de uma ou mais

propriedades e o atendimento de uma funcéo especifica (DIAS, 2011).

2.3.1 Materiais com gradacao funcional na natureza

A natureza tem sido a inspiracdo para a solucdo de diversos problemas de
engenharia. A maioria dos biomateriais sdo compadsitos, e alguns apresentam
gradacdo funcional. Varios materiais naturais, produzidos pela natureza, sdo
baseados no conceito de gradacao funcional e tém a finalidade de atender a uma
determinada funcdo no ambiente natural a que foi designado (MAHAMOOD;
AKINLABI, 2017). Os dentes humanos, 0os 0ssos de animais e 0 bambu séo
exemplos de MGF’s naturais (WANG; WANG, 2012). A Figura 13 mostra o bambu,
um exemplo de material natural com gradacéo funcional e que possui gradacao
continua de propriedades. O bambu é caracterizado por microestruturas que
variam espacialmente e sédo produzidas por distribuicdes ndo uniformes de seus
constituintes. A variacéo gradual propicia uma reducao na concentracao de tenséo,
e um aumento de resisténcia a adesdo. O modulo de elasticidade efetivo varia
continuamente na direcdo radial devido a distribuicdo gradual dos feixes vasculares
de celulose (AHANKARI; KAR, 2017).

A natureza oferece diversos exemplos de MGF’s, tais como, as células
graduadas (esponjosas), dentro dos 0sso0s, e as transi¢cdes funcionais na estrutura
celular das plantas ou da pele humana (HERRMANN; SOBEK, 2019).
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Figura 13. Microestrutura da fibra de bambu com gradacé&o funcional.
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Fonte: (ABDUL KHALIL et al., 2012).

A Figura 14 apresenta uma seccéo tipica de um osso humano e animal.

Figura 14. MGF natural: (a) Sec¢éo de um osso de colo do fémur; (b) Gradacédo da poro-
sidade na seccdao transversal de um osso animal.

Fonte: (HERRMANN; SOBEK, 2019; WANG; WANG, 2012).
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E possivel observar da superficie interna para a externa a reducéo da fracio volu-
métrica e do tamanho dos poros (WANG; WANG, 2012). Sua constituicdo é com-
posta por uma camada denominada superficial externa caracterizada por ser um
material rigido, fragil e resistente ao desgaste, enquanto que, a parte interna é feita
de um material macio e flexivel que ajuda a absorver o choque e a prolongar a vida
Gtil da parte externa rigida. A transicao da parte externa para a interna € composta
por camadas intermediarias de material com gradacéao funcional (MGF), em que a
composicdo muda, gradualmente, de uma camada a outra (MAHAMOOD; AKIN-
LABI, 2017).

A pele humana possui um sistema estrutural de multicamadas que
compreende a epiderme, derme e hipoderme apresentando, cada uma destas
camadas, propriedades e funcdes diferentes. As transicdes das articulagbes
humanas séo feitas por tecidos com gradacao funcional, tais como, tend&o/osso e
cartilagem/osso 0s quais contém ligamentos que conectam os tecidos e o disco
intervertebral humano (MAHAMOOD; AKINLABI, 2017).

Outros materiais com gradacao funcional podem ser encontrados na natureza,
tais como, conchas de moluscos, que formam ligamentos de estrutura graduada;
exoesqgueletos de artropodes, que possuem nano compositos a base de quitina e
fibras mineralizadas com organizacao hierarquica e presas da aranha e dentes de
narwhal (presa de baleia), que consistem em uma juncao graduada entre dentina e
cementum. Os dentes humanos, também, sdo exemplos de MGF (MAHAMOOD,;
AKINLABI, 2017).

2.3.2 Materiais com gradacéao funcional artificiais

O conceito de MGF vem sendo aplicado em diversas areas do conhecimento
cientifico. No ramo da medicina, Bahreinizad et al. (2018) utilizou para o
desenvolvimento de stent bioabsorviveis. Na ciéncia dos materiais Ganczarski e
Szubartowski (2020) investigaram problemas de estruturas espessas em material
com gradacéo funcional (MGF) submetidas as cargas termodinamicas. Na fisica e
astronomia Song et al. (2020) analisaram a vibracao livre ndo linear de vigas
laminadas compostas reforcadas com nano particulas de grafeno com fissuras na

borda repousando sob uma base elastica de dois parametros em ambientes
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térmicos. Na area da quimica, Qi et al. (2019) identificaram a estabilidade térmica
de argirodite (AgeGaSes) e sua potencialidade como material termoelétrico com
gradacdo funcional. Na area de engenharia, Moita et al. (2020) apresentaram uma
formulacéo para a andlise de flambagem linear e a analise geométrica nao linear
de compdsitos laminados e placas de MGF's sob cargas mecanicas uniaxiais e

cargas térmicas.

A aplicacao do conceito de materiais com gradacéao funcional vem se tornando
alvo das investigacfes, também, na engenharia civil, para o desenvolvimento de
materiais de construgdo com melhores desempenhos. O MGF tem sido utilizado
nos estudos envolvendo compdsitos cimenticios (GENG et al., 2022; LAI et al.,
2017; SHEN et al.,, 2008;), fibrocimentos (DIAS, 2011; DIAS; SAVASTANO
JUNIOR; JOHN, 2010) e concretos (ABBAS et al., 2023; HERRMANN; SOBEK,
2017; LIU et al., 2018; PIETRAS; SADOWSKI, 2017; PIETRAS; SADOWSKI, 2019;
TOADER; SOBEK; NICKEL, 2017; TORELLI; GIMENEZ FERNANDEZ; LEES,
2020; XIAO et al., 2023).

Maalej, Ahmed e Paramasivam (2003) analisaram a resposta estrutural e a
durabilidade a corrosao de vigas de concreto com gradacao funcional. A anélise
experimental envolveu uma camada de compasito cimenticio, reforcado com fibras
ducteis, ao longo da secédo longitudinal principal. Os autores concluiram que as
vigas de concreto com gradacdo funcional apresentaram maior resisténcia a
corrosdo, em comparacao com a vigas de concreto convencional. Apresentaram,
também, melhor desempenho referente a presenca de fissuras induzidas pela
corrosdo, e baixa tendéncia de delaminacdo, na regido de cobrimento das

armaduras do concreto armado.

Naghibdehi, Naghipour e Rabiee (2015) avaliaram o desempenho de vigas de
concreto com gradacédo funcional (CGF) expostas a carga ciclica, com o uso de
fibras de ago e de polipropileno. Os resultados apontaram que o uso do método de
gradacéo funcional para reforgar a secao transversal da viga de concreto aumentou
a energia dissipada devido a carga ciclica aplicada, quando comparada a secéo
transversal totalmente reforcada, sem gradacédo. Os autores concluiram que o CGF

pode aumentar a capacidade dos elementos estruturais, em aplicagbes sismicas.
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Zhang et al. (2017) introduziram o conceito de materiais com gradacao
funcional (MGF) na analise de revestimento de parede espessa para melhorar seu
desempenho, em relacdo a capacidade de suporte da carga elastica. Para isto, 0s
autores desenvolveram um revestimento com variacdo do médulo de Young, ao
longo das camadas. Os autores identificaram que a capacidade de suporte de carga
elastica do revestimento com gradacao funcional de duas camadas foi maior do que

0 revestimento tradicional de camada Unica.

Liu et al. (2018) avaliaram um método de controle da qualidade sustentavel,
quantidade de CO:2 incorporados, o desempenho mecanico, e custos de concretos
com gradacdo funcional (CGF’s), com incorporacdo de fibras e agregados
reciclados. Os resultados mostraram que o CGF apresentou um desempenho de
resisténcia a flexdo pos fissura inferior ao concreto convencional. Mostrou-se,
também, com alto potencial em termos de projeto estrutural, baseado nas
especificacdes do Model Code 2010. Considerando os custos e a incorporacao de
CO2, o CGF apresentou boa perspectiva para ser usado como material estrutural

em elementos de concreto sustentavel.

Shen et al. (2008) utilizaram o conceito de gradacdo funcional para o
desenvolvimento de um compdésito cimenticio com distribuicdo de fibras de
diferentes teores, ao longo de quatro camadas. Os autores usaram uma fracao
volumétrica de 0% de fibra de na zona de compresséao e de 2% de fibra na zona de
tracdo para suportar maiores esforcos de flexdo. Os autores néo identificaram
delaminacéo entre as camadas, apos a fratura das amostras. Quando comparados
aos compositos com reforco de fibra, com mesma fracdo volumétrica, os
compositos com gradacao funcional reforcados com fibras exibiram um aumento

cerca de 50% de resisténcia.

Dias, Savastano Junior e John (2010) definiram o conceito de gradacgéo
funcional em fibrocimentos por meio do uso de projetos estatisticos de mistura para
definicdo das formulagbes adequadas, na produgdo de componentes de
fiborocimento em maquinas Hatschek. O estudo foi realizado por meio de
investigacdes experimentais através da variacdo do teor de fibras de PVA, no
desenvolvimento de fibrocimentos com gradacao funcional. Os resultados

apontaram que a variacéo no teor de fibra de PVA em fibrocimento com gradacéo
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funcional permitiram uma reducéo do volume total de fibras, sem uma reducgao
significativa, no médulo de ruptura do compdésito. Os autores apontaram a gradacéo
funcional em fibrocimentos como um novo conceito na tecnologia de fibrocimentos,
com perspectivas promissoras para a reducdo de custos e melhoria no
desempenho mecéanico destes materiais. Concluiram que a variagdo no teor de
fibras, ao longo de uma sec¢éo, € uma maneira efetiva de produzir fibrocimento com
gradacéo funcional, que permitam uma reducéo do volume total de fibras, sem uma
reducdo significativa do modulo de ruptura do compdsito. Entretanto, o
desempenho mecanico de fibrocimentos graduados pode ser sensivel a dire¢do da
carga aplicada, bem como apresentar maior tendéncia a deformacéo durante

secagem homogénea.

Lai et al. (2017) desenvolveram compdsitos cimenticios com gradacao
funcional através da variacdo na distribuicdo de fibras de alta resisténcia e de
agregados de ultra alto desempenho. Os resultados permitiram a obtencédo de uma
camada de anti-penetracdo e uma camada de resisténcia a fissura. Observou-se,
ainda, que a profundidade de penetracdo, area das fissuras e danos foram
diminuidos pelos efeitos sinérgicos entre as fibras de alta resisténcia e os
agregados graudos. As fissuras e fragmentacdo do concreto foram evitadas pela
acdo combinada das camadas de resisténcia a penetracdo e de resisténcia a

fissura.

Elevados comportamentos mecanicos sédo obtidos a partir de uma menor
porosidade, enquanto, que elevado desempenho térmico e acustico e leveza séo
alcancados por uma maior porosidade (PIETRAS; SADOWSKI, 2019; GENG et al.,
2022). Os estudos apontaram a eficiencia dos MGF's em unir propriedades
concorrentes sem apresentar falhas por concentracdo de tensdes, ao eliminar as

interfaces nitidas, presentes nos compaésitos tradicionais.

Herrmann e Sobek (2017), Geng et al. (2022), Pietras e Sadowski (2019) e
Toader, Sobek e Nickel (2017) mostraram ser possivel alcancar elevado
desempenho estrutural, térmico, resisténcia mecanica, capacidade de absorcéo de
carga e reducdo de peso, a partir da gradacdo da porosidade em compadsitos

cimenticios e concreto, como mostra a Figura 15.
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Herrmann e Sobek (2017) utilizaram métodos numéricos para desenvolver
layout de gradacédo funcional em concreto para modelo digital e possibilitar o
alinhamento da composicéo interna, com requisitos desejaveis de desempenho
estrutural e térmico. A gradacdo foi realizada pela alteragdo continua da
porosidade, resisténcia ou rigidez, em até trés dimensfes espaciais. Foram
realizados ensaios experimentais, que permitram uma avaliacdo do
comportamento estrutural destes elementos. Os autores concluiram que as
simulagbes permitiram refletir o comportamento estrutural dos componentes de
concreto com gradacao funcional, considerando o material ndo linear. Os
resultados mostraram uma reducéo de peso de até 62%, ao otimizar uma placa de
piso plana de 5m de extensdo, em comparagcdo com um componente estrutural

solido sob carregamento equidistante.

Figura 15. Gradacao funcional da porosidade aplicada aos materiais de construcao civil.
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Geng et al. (2022) estudaram compositos a base de cimento com gradacao
da porosidade e distribuicdo de fibras com a finalidade de obter um material leve e
de elevada resisténcia mecéanica. O compasito de cimento com gradagéao funcional
foi obtido a partir da deposicéo de cimento com diferentes densidades e teores de
fibras nas posicoes projetadas. Em comparacdo com os materiais homogéneos os

compositos com gradacao alcangcaram resisténcia a flexdo 75% a 92% superior e



61

2,2 vezes mais resistentes ao impacto. As simulacdes de elementos finitos
revelaram uma redistribuicdo racional da tensdo no interior dos compdésitos
graduados, que segue a distribuicdo de resisténcia dos materiais constituintes. Os

resultados contribuiram para desempenhos mecéanicos superiores.

Pietras e Sadowski (2019) desenvolveram um modelo numérico para
descrever o comportamento mecanico do concreto aerado autoclavado (CAA) e do
concreto aerado autoclavado com gradacéo funcional (CAAGF) com diferentes
porosidades, para a melhoria do desempenho térmico. Este modelo numérico
considerou os processos de danos e fraturas para aumentar precisao contribuindo
para a otimizacao das curvas de gradacao. Além disso os resultados experimentais
foram obtidos entre as amostras de CAAGF. Concluiu-se que o comportamento
mecanico do CAAGF foi modelado corretamente e 0 modelo proposto foi eficiente
para a previsdo das respostas mecanicas do CAA e do CAAGF. Tornando o CAAGF
um material promissor para ser utilizado na engenharia civil para dimensionamento

de elementos estruturais com isolamento térmico.

Toader, Sobek e Nickel (2017) desenvolveram componentes de concreto com
gradacéo funcional (CGF) com alta absorcéo de energia, bioinspirados na estrutura
dos ouricos do mar. Os ouricos do mar combinam propriedades desejaveis, tais
como, fratura ductil e gradual, e baixa densidade a partir de uma variagdo de
porosidade entre 10% e 70%, ao longo de sua estrutura. O CGF foi desenvolvido
em camadas, a partir de duas misturas com caracteristicas diferentes, tais como,
densidade, porosidade, resisténcia a compressdo e modulo de elasticidade. Esta
variacéo de porosidade ao longo da estrutura foi inspirada na estrutura interna dos
ouricos do mar (heterocentrotus mamillatus). Os autores concluiram que as
amostras de concreto com alteracdo da porosidade, ao longo da estrutura, podem
contribuir para melhorar, significativamente, a capacidade dos componentes de
concreto em absorver energia, quando submetido a forca de compressao. Os
autores afirmam que a combinacéo de propriedades em concretos com gradacéo
funcional abre novas possibilidade para projetar e construir edificios capazes de
suportar cargas extremas. Os estudos mostraram que € possivel atender a um

desempenho desejado frente as propriedades de isolamento térmico, capacidade
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de absorc¢éo e peso proprio, apenas alterando a microestrutura do material, através

da variacdo gradual da porosidade ao longo de uma ou mais direcao.
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3 GESSO CONFORMADO SOB PRESSAQ: OS EFEITOS DOS PARAMETROS
DE CONFORMACAO SOBRE AS PROPRIEDADES FISICAS E MECANICAS

Este capitulo compreende um estudo preliminar sobre as peculiaridades do
uso da técnica de conformacao sob pressdo na producédo de pecas de gesso. O
estudo é feito pela primeira vez utilizando a massa conformada, como forma de
controlar a espessura das pecas de gesso prensadas. Estudos anteriores
consideraram apenas, a pressao e a relacdo agua/gesso. O programa experimental
deste capitulo foi dividido em: (i) Caracterizacdo do gesso; (ii) Confeccdo dos
corpos de prova de gesso por conformacdo convencional (GCC); (iii)
Desenvolvimento da matriz de compactagdo; (iv) Planejamento experimental
(projeto fatorial 2X); (v) Determinacdo de uma metodologia de mistura; (vi)
Confeccao dos corpos de prova de gesso sob presséo (GCP) e (vii) Avaliacdo das
propriedades fisicas, mecanicas e morfolégicas das amostras. A Figura 16

apresenta o programa experimental deste capitulo.

Figura 16. Procedimento Experimental.
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Fonte: (A AUTORA, 2023).
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Este capitulo é baseado no seguinte manuscrito publicado na Revista Matéria (Rio de
Janeiro): CAMPOS, Vanessa Rodrigues; CARVALHO, Ricardo Fernandes; DIAS, Cleber
Marcos Ribeiro. Gesso conformado sob pressédo: os efeitos dos parametros de
conformacdo sobre as propriedades fisicas e mecéanicas. v. 28, N.0l. 2022.
https://doi.org/10.1590/1517-7076-RMAT-2022-0267

3.1INTRODUCAO

O baixo custo, a alta disponibilidade, a leveza, o bom isolamento térmico e
acustico, a resisténcia ao fogo e o baixo consumo de energia na sua producéo
tornam o gesso de construcao, um dos materiais mais utilizados na construcao civil.
No entanto, seu comportamento fragil e baixa resisténcia mecanica limitam seu uso
neste setor (MARTIAS; JOLIFF; FAVOTTO, 2014). Estas caracteristicas mecanicas
conferem uma aplicabilidade limitada a pecas nao estruturais e em situacdes que
nao exijam seguranca, resisténcia e confiabilidade (PORTO et al., 2016).

O comportamento mecéanico depende da natureza do gesso utilizado (gesso
a e B), do processo de fabricacdo, da consisténcia (relacdo agua/gesso) e da
presenca de aditivos. O uso de aditivos tende a elevar o custo do produto final,
podendo dificultar a reciclagem apdés o uso, sem melhoria significativa na
resisténcia (XIUCHUN; CUIYU; BAIPING, 1986). O endurecimento do gesso resulta
de reacdes de hidratacdo, em que o sulfato de calcio hemi-hidratado
(Cas0O4 .0,5H20) combina com a 4gua para formar o sulfato de célcio di-hidratado
(CaS04.2H20) resultando em uma suspenséo fluida e trabalhavel. O teor de agua
tedrico (estequiométrico) necessario para que ocorra a reacdo completa de
hidratacdo do hemi-hidrato é de 18,6% de sua massa (FERREIRA, 2017; SOUZA,
2005). No entanto, o gesso conformado pelo método convencional (GCC) exige
uma quantidade de agua em excesso para alcancar uma pasta com a fluidez
necessaria a aplicagdo. Parte desta agua é consumida na reacao de hidratagéo e
a outra, em excesso, € evaporada originando uma estrutura porosa e de baixa
resisténcia (HERNANDEZ-OLIVARES et al., 1999; KARNI; KARNI, 1995; SOUZA,
2005). A busca por um processo capaz de incorporar baixos teores de agua na
formacdao do di-hidrato para a conformacéo de componentes de gesso foi objeto de
estudos e das patentes desenvolvidas por Souza, Rossetto e Kanno (2007) e Souza
(2005). Estes autores utilizaram a técnica de prensagem uniaxial ou isostatica para
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a compactacdo de uma massa de gesso umedecida com um volume de 4gua de
20% da massa do hemi-hidrato, quantidade abaixo da minima necessaria para
produzir uma suspenséo, e proxima do teor de agua estequiomeétrico necessario a
formacdo do di-hidrato. Este pequeno excesso de agua teve como finalidade
facilitar a aproximacao entre os graos de gesso, agindo como lubrificante, durante
a prensagem. Assim, a agua passou a agir como um lubrificante de féacil
disponibilidade e baixo custo. No entanto, deve ser considerado um teor maximo
de agua, de forma a preferencialmente, ndo causar exsudacdo durante a
prensagem (SOUZA, 2005). O método originou um gesso de elevada resisténcia
mecanica e baixa permeabilidade (SOUZA, 2005; SOUZA; ROSSETTO; KANNO,
2007).

Pesquisas tém sido desenvolvidas com o objetivo de melhorar o
desempenho mecéanico por meio da prensagem do p6 de gesso umedecido, com
uma quantidade de agua proxima da minima necessaria a reacao de hidratacédo. A
técnica de moldagem sob pressdo tem sido uma alternativa promissora para a
reducdo da porosidade e aumento da resisténcia mecéanica de pecas pré-moldadas
de gesso. Kanno et al. (2008) desenvolveram placas de gesso de elevada
resisténcia a tracao na flexdo (22 MPa) e a compressédo (65 MPa), a partir da
umidificacao, por aspersao do gesso 3 (gesso comercial), com relacdo agua/ gesso
(0,20), seguida por compressao uniaxial, reacdo de hidratacdo e secagem,
utiizando o método patenteado por Souza (2005). Correia e Souza (2009)
obtiveram placas de gesso por prensagem, com dimensdes (7,0 x 3,0 x 1,3) cm?,
a partir da metodologia de Souza (2005) que podem alcancar resisténcia a flexdo
e a compressao de 30 MPa e 100 MPa, respectivamente. Os autores estudaram a
variacdo da pressdo de compactacdo entre 0,5 e 10 MPa, com a relacédo
agua/gesso de 0,20. Geraldo et al. (2018) estudaram componentes para a
construcéo civil produzidos por meio da prensagem uniaxial do gesso comercial e
do gesso reciclado, com incorporacdo de residuos de ceramica vermelha e de
porcelana, com relacdo agua/gesso igual a 0,22 e pressdo de conformacgéo
equivalente a 3 MPa. A agua foi introduzida no po de gesso através de uma esponja
saturada dentro do molde. Os resultados obtidos para o gesso comercial prensado,
sem incorporacao de adi¢Bes, nas idades de 7, 28 e 56 dias para a resisténcia a

tracéo na flexao, foram 9,5 MPa; 8,25 MPa e 9,31 MPa, respectivamente, e para a
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resisténcia a compressao foram 26,1 MPa, 33,9 MPa e 29,98 MPa,
respectivamente.

A prensagem de pOés € comumente empregada na producdo de materiais
ceramicos, incluindo ceramicas magnéticas e dielétricas, ferramentas de corte,
pisos, entre outros. Para a maioria dos materiais ceramicos a prensagem dos p6s
€ acompanhada pela etapa de cozimento a altas temperaturas para reducéo de
poros e ganho de resisténcia (REED, 1998). A pressao aplicada promove a reducao
no volume e tamanho dos poros, em materiais ceramicos granulares (AMOROS
ALBARO, 2000b; AMOROS ALBERO, 2000a). O mesmo principio pode ser
aplicado para a prensagem de misturas ceramicas a base de gesso, no entanto, a
mistura a base de gesso deve ser considerada como uma suspensao reativa
altamente concentrada. Portanto, a eficiéncia da prensagem do gesso tem relacao
com a pressao aplicada e o momento da aplicagéo da pressédo em relacdo ao tempo
de pega.

A pega e o endurecimento do gesso sdo diretamente influenciados por
aditivos (SINGH; MIDDENDORF, 2007) misturas minerais, impurezas, energia e
tempo de mistura, relagdo agua/gesso, temperatura, finura e forma das particulas
(CAMARINI; PINHEIRO, 2014). Apesar de ser uma técnica promissora para o
desenvolvimento de um gesso de alta resisténcia, os estudos sobre o gesso
conformado sob pressao (GCP), ainda, sao incipientes, e ndo ha consenso sobre
os efeitos dos parametros de conformacdo em suas propriedades. A técnica de
prensagem aplicada a conformacéo de pecas de gesso pode ser considerada um
método potencialmente sustentavel, que requer baixo consumo de energia, uma
vez que nado exige a etapa de cozimento, em altas temperaturas, para reduzir a
porosidade, e consequente, ganho de resisténcia, como ocorre na prensagem de
alguns materiais ceramicos.

Este artigo visa investigar os efeitos da pressao (P), massa conformada (M)
e relagdo agua/gesso (X) nas propriedades fisicas e mecéanicas do gesso
conformado sob pressédo (GCP). A conformacao sob pressdo apresenta-se como
uma técnica potencial para a obtencdo de gesso com elevado comportamento
mecanico. Assim sendo, este trabalho pretende contribuir para a ampliagdo do uso
do gesso no setor da construcdo civil e para substanciar e preencher algumas
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lacunas existentes no uso da técnica de prensagem para a producdo de

componentes pré-fabricados de elevado desempenho mecanico.

3.2 MATERIAIS E METODOS
3.2.1 Materiais

Com a finalidade de analisar e compreender os fenbmenos que envolvem a
prensagem do gesso, foi utilizado apenas o hemi-hidrato e a agua, como matéria-
prima, sem a presenca de aditivos retardadores de pega. Neste estudo, utilizou-se
uma amostra de gesso de fundicdo para construgao civil, passado em uma peneira
com abertura de malha igual a 2,0 mm, e agua deionizada. O gesso apresentou
densidade real, obtida por picnometria a gas hélio, em um analisador de densidade
da Micromeritics, modelo Accu Pyc Il 1340, igual a (2,5988 + 0,0023) g/cm?, que
corresponde aproximadamente a densidade tedrica do hemi-hidrato. O médulo de
finura do gesso, foi igual a 1,06 (<1,10) e classificado como gesso fino para
fundicéo, obtido conforme procedimento e classificacdo da NBR 12.127 (ABNT,
2019). A composigcdo quimica do pd de gesso obtida através da técnica de
fluorescéncia de raios-X (FRX), em espectrbmetro Bruker S2 Ranger, é
apresentada na Tabela 5. Verificou-se que a composicdo quimica do gesso
utilizado atendeu aos requisitos estabelecidos pela NBR 13.207 (ABNT, 2017).

Tabela 5. Composi¢do quimica do p6 de gesso pela técnica de fluorescéncia de raios X
(FRX).

Determinacao Massa (%)
Cao 38,40 (= 38 %)**
SO3 55,29 (= 53 %)**
SiO» 0,80
Al,O3 0,44

Fe O3 0,10
MgO 0,60
Na,O 4,00
P.Os 0,23
SrO 0,09
PF* 8,76

* Perda ao fogo a 1000 °C.
** Requisitos NBR 13.207 (ABNT, 2017)

Fonte: (A AUTORA, 2023).
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A Figura 17 mostra o difratograma do gesso obtido em um difratdmetro de
raios-X Bruker D2 Phaser, com um tubo de cobre (A = 0,15406 nm), ajustado em
30 kV e 10 mA. As fases mineraldgicas foram identificadas usando o pacote de
software DifracEva e o Crystallography Open Database (COD). A quantificacdo das
fases foi realizada pelo método de Rietveld pelo software TOPAS da Bruker e CIF
(Crystallography Information File). A aquisicao foi realizada com faixa de varredura
de 10° a 60° (28) e incremento de 0,02°/segundo. O DRX do p6 de gesso mostrou
que a amostra analisada é composta, essencialmente, por hemi-hidrato, pois foram

identificados picos caracteristicos de Bassanita (B) (CaS0a4.1/2 H20).

Figura 17. Padrbes de DRX do gesso de construcao.

A Anidrita
A B: Bassanita

Material cristalino: 86,8%
B Amorfo: 13,2%

Intensidade (u.a.)

Fonte: (A AUTORA, 2023)

A depender das condi¢cBes de calcinagéo e eficiéncia do forno, além do hemi-
hidrato, o gesso comercial, usado em construcdes, pode conter anidrita (A)
(CaS0Os4), em menores proporgdes, como um subproduto da calcinacdo da gipsita
JOHN; CINCOTTO (2007).
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3.2.2 Métodos
3.2.2.1 Projeto fatorial 2

Um planejamento fatorial completo 2 foi usado para investigar os efeitos dos
parametros de conformacéo nas propriedades do GCP.

Trés fatores numéricos foram usados: pressdo de conformacao (P), massa
conformada (M) e relacdo agua/gesso (X). O ponto central (0) foi adicionado ao
projeto experimental para avaliar efeitos de segunda ordem. Foram realizadas trés
replicatas do ponto central para a determinacao da significancia da falta de ajuste
dos modelos, e a estimativa do erro experimental. Os niveis minimo e maximo de
P e X foram estabelecidos considerando dados da literatura (KANNO, 2009;
CORTE REAL, 2009; ZHOU et al., 2015). Os niveis de M, por sua vez, foram
determinados a partir de experimentos preliminares, de modo a obter corpos de
prova prismaticos com comprimento de 160 mm, largura de 40 mm e espessuras
proximas de 40 mm. As seguintes propriedades compreenderam as respostas
experimentais do projeto: espessura (t), porosidade (n), médulo de elasticidade
dindmico (E), resisténcia a tracao na flexao (Rt) e resisténcia a compressao (Rc) de
corpos de prova prismaticos. A matriz experimental do projeto fatorial 2k e as
respostas experimentais para as diferentes séries sdo apresentadas na Tabela 6.

O sequenciamento foi produzido de forma aleatéria.

3.2.2.2 Preparagéo das amostras

Para a conformacao dos corpos de prova, foi desenvolvida uma matriz de ago
galvanizado, composta por uma placa inferior, uma célula e um pistédo. Os corpos
de prova foram preparados com as seguintes etapas: a) homogeneizacdo dos
materiais (gesso e agua), em um misturador mecanico planetario, em baixa rotacédo
(62 £ 5) rpm, por 1min; seguida de um intervalo de 30s de homogeneizagdo manual,
e 30s finais de homogeneizacdo mecanica; b) preenchimento da matriz com a
massa homogeneizada, c) nivelamento por intermédio de um nivel de bolha e d)
conformacao do gesso sob pressédo, como mostra a Figura 18.

A conformagao sob pressédo da massa homogeneizada foi realizada em uma
prensa eletro-hidraulica universal, com capacidade de 30t. As amostras foram

conformadas por pressao de carga uniaxial, com controle da taxa de deslocamento
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do pistdo em aproximadamente 1 mm/s até atingir a carga maxima de estudo (5,
10 ou 15 MPa). Esta presséo foi mantida por 1 min. Apds a desmoldagem, as
amostras foram levadas a estufa a 45 °C por 14 dias, onde foi realizada a cura. O
tempo de preparacdo da massa, entre o instante em que o p6 de gesso entra em
contato com a &gua, o processo de mistura, 0 preenchimento da matriz e o
nivelamento até o inicio da prensagem variou entre 15 a 30 min. O processo
completo para a conformacédo de cada amostra, envolvendo a prensagem e a

desmoldagem, até a amostra ser levada a estufa para cura totalizou 40 a 50 min.

Figura 18. Esquema de producédo do gesso conformado sob presséo (GCP).

Hemi-hidrato Agua

Homogeneizagdo
da matéria-prima

Preenchimento da matriz Nivelamento Conformacao sob pressao

Fonte: (A AUTORA, 2023).

Para comparacdo, corpos de prova de gesso foram produzidos por
conformacao convencional (sem presséao), utilizando o procedimento descrito na
NBR 12.128 (ABNT, 2019). Neste caso, 0 gesso de construcao foi polvilhado na
guantidade total de agua, no intervalo de 1 min., permanecendo em repouso por 2
min, logo apods, para homogeneizagdo da mistura, foram realizados movimentos
circulares, com uma espatula, por 1 min. NBR 12.128 (ABNT, 2019). As pastas
obtidas com este procedimento foram colocadas em moldes prismaticos com
dimensdes iguais a (40 x 40 x 160) mm?3. Neste caso, as pastas foram preparadas
com relacdo agua/gesso igual a 0,52, que corresponde a quantidade de agua para
a obtencéo da consisténcia normal. Os tempos do inicio de pega (13,5 min) e do
fim de pega (28,5 min) foram obtidos a partir da média de duas determinagdes, por

meio do aparelho de Vicat. A relacdo dgua/gesso para a obtencao da consisténcia
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normal e os tempos de inicio e fim de pega, foram obtidos conforme procedimentos
descritos na NBR 12.128 (ABNT, 2019).

3.2.2.3 Propriedades fisicas, mecanicas e morfologicas

A espessura dos corpos de prova (t) foi medida no centro e nas duas
extremidades dos corpos de prova usando um paquimetro com resolucéao de 0,02

mm. A porosidade (n) foi determinada usando a equacao (3).

n=(1—pﬂ).100 3)
Preal

Em que, n é a porosidade, pap € a densidade aparente e prea € a densidade real.

A densidade aparente (pap) € a razao entre a massa seca e o0 volume total da
amostra, calculado multiplicando suas dimensdes externas (largura, espessura e
comprimento), medidas com um paquimetro com resolucdo de 0,02 mm. A
densidade real (oreal) € a razéo entre a massa seca e o volume real do corpo de
prova, e foi determinada em picnémetro de gas hélio Micromeritics, modelo
AccuPyc Il 1340. Para este caso, os corpos de prova foram moidos em almofariz
com pistilo de porcelana e passados em peneira com malha de 150 um. As
amostras foram secas a 45 °C, em estufa até massa constante.

O mddulo de elasticidade dinamico (E) dos corpos de prova foi determinado
usando o software Sonelastic® da ATCP, modelo de suporte SA-BC, usando o
modo de vibragao flexional, conforme procedimentos da ASTM E1876 (2015) e
ASTM C215 (2014). Os ensaios de flexdo de trés pontos foram realizados com a
distancia entre os apoios de 100 mm, a uma taxa de carregamento de 50 kN/s e os
ensaios de compressao foram realizados a uma taxa de carregamento de 500 N/s.
Ambos os ensaios foram realizados em uma maquina de ensaios servo controlada,
com capacidade de 20t, seguindo os procedimentos descritos na NBR 13.279
(ABNT, 2005).

De forma complementar, micrografias de amostras extraidas de corpos de
prova de gesso foram obtidas por microscopia eletronica de varredura (MEV)
utilizando um microscépio eletronico JEOL JSM 6610LV. As amostras extraidas
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dos corpos de prova de GCP que apresentaram maiores resisténcias e dos corpos

de provas de GCC foram revestidas com ouro para analise no microscopio.

3.2.2.4 Analises Estatisticas

Os resultados experimentais, com excecdo das micrografias, foram
analisados por meio do software Design Expert®, versao 13. A correlagéo linear
entre as variaveis equacao (4) foi o primeiro parametro analisado. Devido a
curvatura estatisticamente significante (a=0,05) em algumas respostas
experimentais, optou-se por utilizar o modelo de superficie de resposta de segunda
ordem equacdao (5) para ajustar os dados experimentais. Os modelos de segunda
ordem foram reduzidos usando o método de retroeliminacdo e o critério de
informacgao de Akaike (AIC) (MONTGOMERY; RUNGER, 2018).

S

N —
L N&=D 0=y
’"—N_1; S (4)

Em que, r é a correlacao linear entre as variaveis X e y. X; e y; sao 0s iésimos valores
das varidveis X e y, respectivamente. Xe y sdo as médias dos valores X e vy,
respectivamente. s,e s, sdo os desvios padréo dos valores X ey, respectivamente, e N €
0 numero de pares X e'y.

¥ =5o +Zk:ﬂjxj +§:Zﬁijxixj +Zk:ﬁjjsz (5)
=1 =1

i<j

Em que, y € o valor previsto para a resposta experimental, Bo € interseccado da superficie
de resposta, B, Bj e Bj séo os coeficientes do modelo, e x; séo os niveis dos fatores.

R?, R%,; € R},.q € as significancias das faltas de ajuste dos modelos para a =

0,05 foram usados para avaliar a qualidade de ajuste dos modelos. Além disso, foi
realizada uma analise da distribuicdo dos residuos para verificar a normalidade dos

dados e para tomada de decisdo quanto a aplicacdo de transformacbes nao

lineares e eliminacdo de valores espurios.
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, NIVEL DOS FATORES RESPOSTAS EXPERIMENTAIS
SERIE R
P (MPa) M (9) X t (mm) n (%) E (GPa) R: (MPa) Rc (MPa)
1 +1) 15%  (+1)550  (+1) 0,22 44,9 26,2 14.7 56 21,0 173
2 (+1) 15 (+1) 550 (-1) 0,18 41,7 20,1 20,0 12,6 53,5 1,90
3 (+1) 15 (-1) 350 (+1) 0,22 291 28,1 12,2 5.1 194 1,69
4 (+1) 15 (-1) 350 (-1) 0,18 26,4 21,8 19.1 11,6 47,2 1,85
5 (-1)5 (+1)550  (+1) 0,22 53,2 36, 8 552 22 551 1,49
6 (-1)5 (+1) 550 (-1) 0,18 45,9 25 9 14,7 9.3 21,3 175
7 (-1)5 (-1) 350 (+1) 0,22 30,3 29,6 10,8 4,0 147 1,65
8 (-1)5 (-1) 350 (-1) 0,18 28,4 24.0 15,3 9.9 20,6 1,79
9* (0) 10 (0) 450 (0) 0,20 35,0 22,7 16,9 9.7 43,9 1,84
10 (0) 10 (0) 450 (0) 0,20 34,7 20,7 16,9 6.0 41,4 1.87
11* (0) 10 (0) 450 (0) 0,20 35,7 23,9 15,0 75 28,8 1,80
Minimo (-1)5 (-1) 350 (-1) 0,18 26,4 20,1 55 22 55 1.49
Maximo (+1) 15 (+1)550  (+1) 0,22 53,2 36,8 20,0 12,6 53,5 1,90
Moldagem 0,52 46,8+022 83+0,10 4,6+045 17,2+0,39 1,25+ 0,0051

convencional

Obs.: * Pontos centrais; **Os niveis codificados estdo entre parénteses.
P = Pressao de conformacéo; M = Massa conformada e X = Relacdo agua/gesso.

Fonte: (A AUTORA, 2023).
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3.3RESULTADOS
3.3.1 Espessura

As espessuras dos corpos de prova (t) variaram de 26,4 mm a 53,2 mm (ver
Tabela 6). Os resultados mostraram que hé forte correlagdo linear entre a

espessura e a massa conformada, conforme Tabela 7.

Tabela 7. Correlacéo linear entre variaveis.

. R: Rec

0)
VARIAVEL P M X tmm) 1 pa  pa E(GP
t (mm) 0,043 09750 -0,053 1,0000 -0,076 0,074 0,018 0,140
n (%) -0,4680 0,129 0,6730 -0,076 1,0000 -0,802 -0,883 -0,9430

Rt (MPa) 032 -0,033 -0898 0,074 -0,802 1,0000 0,779 0,845
Rc (MPa) 0,576 -0,004 -0,5980 0,018 -0,883 0,779 1,0000 0,918
E (GPa) 0,434 0,340 -0,715 0,140 -0,943 10,8450 0,9180 1,0000

Fonte: (A AUTORA, 2023).

A espessura dos corpos de prova pode ser estimada usando a equacao (6)
(R?= 0,98, Rﬁdj: 0,97). A andlise estatistica mostrou que a massa conformada (M)
afetou de forma significante (a= 0,05) a espessura. Portanto, estes resultados
apontaram a massa conformada como o fator mais importante a ser considerado
para a determinacdo da espessura de amostras conformadas sob presséao,

considerando o intervalo e as condi¢des de conformacéo analisadas.

t=-8,414 - 0,2239P + 0,0809M + 52,465X (6)

Em que, t é a espessura prevista. P, M e X sdo respectivamente, os niveis de pres-
sdo, massa e relacdo dgua/gesso.

A Figura 19 apresenta o grafico da superficie de resposta para a espessura.
E possivel identificar que a espessura aumenta significativamente quando M
aumenta, reduz ligeiramente quando P aumenta, e aumenta ligeiramente quando

ocorre 0 aumento de X.
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Figura 19. Superficie de resposta das amostras para a espessura, para X= 0,20 (relacdo
a/g no ponto central).

Espessura (mm)

Fonte: (A AUTORA, 2023).

Segundo Souza (2005), para uma compactacdo adequada dos grédos de
gesso, a aplicacdo da pressédo deve ocorrer antes do inicio da reacdo de hidratacéo
para que a agua possa atuar como lubrificante, e facilitar a aproximacao entre os
gréos durante a prensagem. O tempo de producdo da amostra até o inicio da
prensagem (40 a 50 min) (ver item 3.2.2.2) foi maior que o tempo do inicio de pega
do gesso comercial (13,5 min) (ver item 3.2.2.2), utilizado neste trabalho,
demonstrando que as amostras foram prensadas com diferentes graus de
hidratacdo, e que parte da agua que atuaria como lubrificante, durante a
prensagem, foi consumida na formacéo do di-hidrato.

Sendo a quantidade de agua insuficiente para permitir a mobilidade adequada
dos graos durante a prensagem, a contribuicdo da pressao e da relacdo agua/gesso
ficou subestimada. O que explica a massa conformada (M) como fator
predominante, e a contribuicdo pouco expressiva da pressao de compactacao e da

relacdo dgua/gesso na determinacdo da espessura (t) (ver Tabela 7 e Figura 19).

3.3.2 Porosidade

As porosidades dos corpos de prova variaram de 20,1% a 36,8%. Estes

valores sao significativamente inferiores aos obtidos para os corpos de prova
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conformados pelo método convencional (GCC) (ver Tabela 6). As porosidades dos
corpos de prova podem ser estimadas usando a equacao (7) (R? = 0,83, R2ad] =
0,76).

n = 7,775 — 3,797P + 180,75X + 0,1647P2 (7)

Em que, n € a porosidade prevista. P e X séo respectivamente, 0s niveis de pressao
e relacdo agua/gesso.

Apenas P e X afetaram de forma significante (a = 0,05) a porosidade. No
grafico da superficie de resposta apresentado na Figura 20 € possivel identificar
que a porosidade dos corpos de prova aumenta quando X aumenta,

independentemente da pressao aplicada.

Figura 20. Superficie de resposta das amostras para a porosidade, para M= 450 g
(massa conformada no ponto central).

15 018

Fonte:(A AUTORA, 2023).

Os resultados mostraram que a porosidade dos corpos de prova reduz
drasticamente quando a pressao € aumentada de 5 MPa para 10 MPa, mas é
levemente modificada quando a pressdo passa de 10 MPa para 15 MPa,
independentemente do valor de X. Estes resultados apontaram a necessidade do

uso de retardadores para possibilitar o empacotamento adequado dos graos de
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gesso, principalmente, em aplicacdes de pressfes mais altas, para misturas a base
de gesso, conforme Correia e Souza (2009).

Observa-se que P apresentou um efeito significante de segunda ordem na
porosidade, equacgéo (7). Este efeito de segunda ordem pode ser explicado pela
teoria da compactacdo de sistemas ceramicos particulados que estabelece trés
estagios de compactacdo (AMOROS ALBARO, 2000b; AMOROS ALBERO,
2000a).

a) Estagio | (baixa pressdo): a aproximacdo das particulas ocorre sem
deformar ou destruir aglomerados ou particulas, inicio de reducdo da porosidade
intergranular.

b) Estagio Il (pressdo moderada): responsavel pela maior parte da
compactacao; os aglomerados mais fracos de particulas séo destruidos e a area
de contato entre as particulas aumenta; a porosidade intragranular permanece
inalterada e apenas se observam reducfes no volume e tamanho dos poros
intergranulares.

c) Estagio Il (alta presséo): o aumento da presséo provoca a destruicdo de
aglomerados mais fortes e a porosidade intergranular torna-se teoricamente nula;
particulas porosas fraturam e a reducdo da porosidade € alcancada eliminando a
porosidade intragranular.

Para as pastas de gesso, devemos considerar que o sistema é composto pelo
material granular (gesso em p0) e agua, e que a agua funciona inicialmente como
lubrificante, facilitando a organizacao das particulas durante a prensagem (KANNO,
2009).

Entdo, a agua da mistura, que faz com que 0s vazios intergranulares
permanecam no estagio Il, funciona como um reagente para a formacdo do di-
hidrato. Se a pega do gesso acontece antes da prensagem, parte da agua que
funcionaria como lubrificante se combina com o hemi-hidrato, reduzindo a
lubrificacdo. Além disso, aglomerados de di-hidrato formados prejudicam o
empacotamento durante a prensagem. Assim, em pastas de gesso prensadas,
deve-se considerar o nivel de pressao aplicado e 0 momento da prensagem em
relacdo ao tempo de inicio de pega.

Como ja relatado, os resultados apontaram que a pega dos GCP iniciou antes

da prensagem (ver item 3.2.2.2). Assim, parte da agua que atuaria como lubrificante
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durante a prensagem foi consumida nas reagdes de hidratacdo do gesso, fazendo
prevalecer o efeito da agua como formador de poros e os aglomerados de cristais
de di-hidrato prejudicaram a compactacao dos corpos de prova. Com 0s cristais ja
formados, provavelmente, néo foi possivel uma aproximacgéo das particulas, e sim
um esmagamento com deformacao e destruicdo dos aglomerados, sem haver a
reducdo adequada do tamanho dos poros intergranulares e intragranular,

prejudicando o empacotamento dos graos e a reducao da porosidade.

3.3.3 Propriedades mecanicas

O maodulo de elasticidade dinamico (E) dos corpos de prova variou de 5,5 a
20,0 GPa (ver Tabela 6). Estes valores sdo predominantemente mais elevados do
que os obtidos para o GCC (ver Tabela 6). A Tabela 7 mostrou que existem fortes
correlacdes lineares negativas entre (E) e a porosidade (n). O modulo de elastici-
dade pode ser estimado pela equacgéo (8) (R? = 0,82, R%4j= 0,77). Apenas P e X

afetaram de forma significante (a = 0,05) o médulo de elasticidade.

E =37,52+ 0,3636P — 130,14X (8)

Em que, E é o modulo de elasticidade dinamico previsto. P e X sdo respectivamente,
0s niveis de pressao e relagdo agua/gesso.

No gréafico da superficie de resposta na Figura 21 é possivel observar que o
modulo de elasticidade reduz significativamente com o aumento de X e aumenta
ligeiramente quando P aumenta. A Figura 22 apresenta o grafico de E versus n,
com ajuste de um modelo linear, com R? = 0,9498. Constatou-se a forte correlacdo
linear negativa entre a porosidade e o médulo de elasticidade (ver Tabela 7), ou
seja, quanto menor a porosidade maior o modulo de elasticidade. O aumento do
modulo de elasticidade confere rigidez as amostras de GCP, e consequentemente,
uma menor deformacao elastica quando submetido & uma tensdo, o que confirma

a melhoria no comportamento mecéanico das amostras conformadas sob presséo.
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Figura 21. Superficie de resposta das amostras para o modulo de elasticidade dinamico,
para M= 450 g (massa conformada no ponto central).

Modulo de elasticidade dinamico (GPa)

0.18

P (MPa)

Fonte: (A AUTORA, 2023).

Figura 22. Modulo de elasticidade dindmico versus porosidade das amostras
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Fonte: (A AUTORA, 2023).

A resisténcia a tracdo na flexdo (Rt) e a resisténcia a compresséo (Rc)
maximas dos corpos de prova foram iguais a 12,6 MPa e 53,5 MPa,
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respectivamente. Estes valores sao significativamente maiores dos que 0s obtidos
para os corpos de prova do GCC (Rt= 4,6 MPa) e (Rc = 17,2 MPa), (ver Tabela 6).

A resisténcia a tracdo na flexdo dos corpos de prova pode ser estimada
usando a equacéo (9) (R?= 0,91, Rﬁdj: 0,89), enquanto a equacao (10) (R?= 0,89,
R?mj: 0,84), por sua vez, pode ser usada para estimar a resisténcia a compressao.
Observa-se que apenas P e X afetaram de forma significante (a= 0,05) a resisténcia
a tracdo na flexado, e que para a resisténcia a compressao, além da influéncia de P

e X evidenciou-se o efeito de segunda ordem da presséo.

R, = 38,32 + 0,24P — 165,63X (9)
R, = 56,30 + 15,79P — 512,25X — 0,6909P2 (10)

Em que, R; é a resisténcia a tracao na flexdo e R, é a resisténcia a compressao,
previstas. P e X sdo os niveis de pressao e relagédo a/g, respectivamente.

A Figura 23 apresenta a superficie de resposta da resisténcia a tracédo na fle-
x&0. E observado que a resisténcia a tracdo na flexdo reduz significativamente

guando X aumenta e aumenta ligeiramente quando P aumenta.

Figura 23. Superficie de resposta das amostras para a resisténcia a tracdo na flexao,
para M= 450 g (massa conformada no ponto central).

Resisténcia a tragao na flexdo (MPa)

0.22

P (MPa)
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Fonte: (A AUTORA, 2023).
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A Figura 24 mostra a superficie de resposta da resisténcia a compresséao, observa-
se que a area da superficie de resposta da resisténcia a compressao dos corpos
de prova é o inverso do comportamento da superficie de resposta da porosidade.
Resultado este, em conformidade com a teoria para ceramicas porosas em que se
observa a tendéncia da reducao das propriedades mecanicas, como médulos elas-
ticos, resisténcia e tenacidades com o aumento da porosidade (GIBSON; ASHBY,
1988). P afetou de forma significativa (a = 0,05%) a resisténcia a compresséo, en-
quanto que o aumento de X provocou a sua reducgéo. Evidenciou-se o efeito de
segunda ordem da pressdo, demonstrando a importancia deste fator no empacota-
mento das particulas e no crescimento das forcas de adeséo, e consequente, me-
Ihoria na resisténcia a compressdo (CORREIA; SOUZA, 2009).

Figura 24. Superficie de resposta das amostras para a resisténcia a compressao, para
M= 450 g (massa conformada no ponto central).
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Fonte: (A AUTORA, 2023).

A resisténcia mecanica dos corpos de prova tende a aumentar a medida que
ha um melhor empacotamento dos graos (maior densidade aparente), ver Tabela
6, e consequentemente, reducédo da porosidade. A Figura 25 apresenta o grafico

de n versus Rc, com ajuste de um modelo exponencial, com R? = 0,9415.
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Figura 25. Resisténcia & compresséo versus Porosidade.
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Fonte: (A AUTORA, 2023).

Um dos fatores que influenciaram estes resultados foram as ligacdes
intercristalinas que se formaram nas superficies de contato entre os cristais de di-
hidrato, em consequéncia da aplicacdo da pressao, propiciando um aumento da
resisténcia do material (KANNO, 2009).

Na compactacdo do gesso, a agua apresenta trés funcdes a seguir: a de
lubrificante, auxiliando no empacotamento e adesao das particulas e a de reagente,
participando da dissolugcao-hidratacédo do hemi-hidrato (CORREIA; SOUZA, 2009;
KANNO, 2009).

Os resultados apontaram que a medida que a densidade aumenta, existe
uma maior quantidade de ligacdes intercristalinas e, consequentemente, maior
resisténcia do material (KANNO, 2009). O aumento da densidade (pap = 1,90 g/cm?)
do GCP mostra corpos de prova menos porosos (n = 20,1%), mais resistentes (Rt
= 12,6 MPa e Rc = 53,5 MPa) e com elevado modulo de elasticidade (E = 20,0
GPa), em relacédo ao GCC (ver Tabela 6).

Embora ndo tenham sido observadas diferencas significativas entre as
densidades reais nas diferentes séries, apds o procedimento de secagem, as
amostras mantiveram uma relacéo agua/gesso (a/g) igual a 0,135, em média. Nao
foi observada diferenca significativa entre as relacdes a/g das diferentes séries

apos a secagem. Além disso, a relacdo a/g ndo atingiu 0 minimo necessario para
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completar a hidratacao do po6 de gesso. Estes resultados apontaram a necessidade
da cura apds a desmoldagem, e antes dos corpos de prova serem levados a estufa,
para garantir uma completa hidratacao do gesso.

Concluiu-se que, a partir de, somente, dois componentes, 4gua e gesso, com
modificacdo apenas no método de conformacao é possivel a obtencdo de um gesso
de elevado desempenho mecanico, através do empacotamento dos cristais e
reducado da porosidade. Os resultados apontaram que a conformacao do gesso sob
pressao deve levar em consideracdo, além do nivel de pressédo aplicado, o
momento da prensagem em relacéo ao tempo de inicio de pega. Assim sendo, 0

O uso de retardadores de pega pode contribuir para impedir a cristalizacéo
antes da prensagem, o que permitiria um melhor empacotamento dos cristais
(KANNO, 2009) com influéncia na microestrutura, no grau de compactacao
(GERALDO et al., 2018; KANNO, 2009).

3.34 Microestrutura

As micrografias obtidas pelo MEV do GCC, conformado sem pressao, e do
GCP, conformado sob pressao, foram registradas, em diferentes ampliacoes, e
estdo apresentadas na Figura 26. As amostras conformadas pelo método
convencional, GCC — sem pressdo, Figuras 26a e 26c¢, apresentaram cristais
alongados aciculares e em forma de placas, com predominancia de cristais
pequenos e malformados e em organizacao aleatdria. Observou-se um crescimento
radial em forma de tufos, alguns cristais mantém contato direto entre si, e ha cristais
que se entrelacam. Foi observado, também, a presenca de vazios entre os cristais,
causada pela perda excessiva de agua (GERALDO et al., 2018; PINHEIRO, 2011).

A elevada porosidade e o reduzido desempenho mecanico do GCC (ver
Tabela 6) encontraram justificativa na morfologia dos cristais e no arranjo
microestrutural. As Figuras 26b e 26d apresentaram as micrografias de amostra
extraida do GCP, série 2, conformado com pressao de 15 MPa e relagéo a/g igual
a 0,18 (ver Tabela 6). Nesta micrografia notou-se a predominancia de cristais
aciculares alongados e bem formados, em aglomerados alinhados e

interconectados.
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Figura 26. Micrografias da sec¢éo fraturada: (a) GCC — sem pressao (500x), (b) GCP - Série
2 (500x), (c) GCC — sem pressao (2.000x) e (d) GCP - Série 2 (2.000x).

SEl 15kV  WO10mm = S535 P
CP02 _LAMUME --IFJUFBA . 20 May 2019

(c) (d)
Fonte: (A AUTORA, 2023).

Foi possivel a identificacdo de uma microestrutura mais densa e compacta,
com menos vazios, o que justifica o alto grau de compactacgédo (o = 1,90 g/cm?®) e
a alta resisténcia a compresséo (Rc = 53,5 MPa) alcangados por esta série.

O di-hidrato geralmente consiste em um material fragil e sua resisténcia
mecanica depende das forcas de adeséo entre seus cristais (KANNO et al., 2008).
Os resultados mostraram que o método de prensagem do gesso contribuiu para
melhorar a adesao entre os cristais. As Figuras 26b e 26d mostraram cristais bem
conectados que favoreceram a formacédo de um emaranhado alinhado de cristais,

que proporcionaram uma microestrutura mais compacta, contribuindo para a
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conformacao de um gesso de elevado desempenho mecanico (KANNO et al., 2008;
GERALDO et al., 2018).

3.4 CONCLUSAO

Este estudo investigou os efeitos da pressao, massa conformada e relacao
agual/gesso nas propriedades do gesso conformado sob pressao (GCP) através do
planejamento fatorial 2%, para a producdo de componentes de gesso com elevado

desempenho mecanico para uso na construgao civil.

Constatou-se que as espessuras dos corpos de prova foram fortemente
correlacionadas linearmente com a massa conformada, o que torna a massa um
fator chave para controlar as espessuras dos corpos de prova, considerando o
intervalo e as condi¢des de prensagem deste estudo. Foram identificadas, também,
fortes correlag@es lineares negativas entre o médulo de elasticidade e a porosidade.

Verificou-se que os parametros de conformacdo, pressdo e relacdo al/g
afetaram, significativamente, a porosidade, o médulo de elasticidade e a resisténcia
a tracdo na flexdo e a compressao, e que a massa somente teve influéncia
significativa para a espessura dos corpos de prova, nas condi¢cdes de estudo
apresentadas.

Os resultados mostraram que houve uma reducéo significativa da porosidade
e um aumento substancial das propriedades mecéanicas analisadas (E, Rt e Rc) do
GCP, em relagédo ao GCC. As investigacdes mostraram que algumas séries foram
prensadas apo0s o inicio da pega, com diferentes graus de hidratacdo e que sendo
a pasta de gesso uma suspensao reativa altamente concentrada, a eficiéncia da
compactacao esta relacionada com o nivel de pressao aplicada, e 0 momento de
prensagem, em relacdo ao tempo de pega.

Para o GCP — série 2 observou-se a predominancia de cristais bem formados,
em formato de agulhas, alinhados e interconectados. A regido fraturada do GCP
apresentou uma microestrutura mais densa e compacta, com cristais bem
conectados e com menos vazios, 0 que justifica o alto grau de compactacao (pap =
1,90 g/cm?®) e, consequentemente, elevado comportamento mecanico (E = 20,0
GPa, Rt= 12,6 MPa e Rc= 53,5 MPa) alcancado pelo GCP, quando comparado
com o GCC.
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A técnica de compactacdo do gesso por pressdo, com relacdo a/g proxima da
estequiométrica, apresentou-se como um método de conformacdo promissor na
producdo de um gesso de baixa porosidade. Os resultados mostraram que o GCP
chegou a alcancar uma reducédo de 57% da porosidade, quando comparada com a
conformacao do gesso pelo método convencional. Os resultados indicaram que as
combinac¢des adequadas de niveis dos parametros de conformacéao resultaram em
um gesso prensado de alta resisténcia. Os resultados, ainda, apontaram a
importancia do uso de um aditivo retardador de pega na conformacao do GCP, para
garantir uma prensagem antes do inicio da pega. Assim, contribuindo para uma
uniformidade no processo de prensagem, melhorando, desse modo, a adesao entre
0s granulos de gesso ao garantir o empacotamento e hdo 0 esmagamento dos
mesmos, e consequentemente, alcangcando maiores valores para a resisténcia
mecanica.

Desta forma, compreender os parametros de conformacédo (P, M e X) e o
fatores que influenciam no comportamento mecéanico, como a adesao entre 0s
cristais e os elementos que tem influéncia no processo de hidratagéo do GCP, faz-
se fundamental para a aplicacao da técnica de prensagem em materiais a base de
gesso. Os resultados apontaram que o gesso conformado sob pressdo € um
material com potencial para a producdo de componentes pré-fabricados de gesso

com elevado desempenho mecanico.
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4 OS EFEITOS DO ADITIVO RETARDADOR E DOS PARAMETROS DE CON-
FORMACAO NAS PROPRIEDADES DO GESSO CONFORMADO SOB PRES-
SAO.

Este capitulo busca compreender os efeitos do aditivo retardador de pega na
producdo de gesso conformado sob pressédo (GCP). A aplicacdo da pressao unia-
xial, antes do inicio da pega do gesso, pode contribuir para assegurar a eficiéncia
da compactacéo dos granulos e, consequentemente, da melhoria das propriedades
fisicas e mecanicas. O programa experimental foi composto pelas seguintes eta-
pas: (i) Caracterizacéo do gesso comercial de construcao; (ii) Determinacao do teor
de aditivo retardador; (iii) Confeccao dos corpos de prova de gesso por conforma-
cao convencional (GCC); (iv) Planejamento experimental a partir do projeto com-
posto central (PCC); (v) Confeccéo das séries de GCP para os grupos SR (sem
retardador) e R (com retardador); (vi) Avaliacdo das propriedades fisicas, mecani-
cas e morfologicas das amostras de GCC e GCP e (vii) Andlise e discussao dos
resultados. O fluxograma deste programa experimental esta apresentado na Figura

Figura 27.

Figura 27. Fluxograma experimental.

Procedimento Experimental

Caracterizagdo do gesso Teor do aditivo retardador

GCC GCP

CnicipS iR Projeto composto central (PCC)

Conformagdo sob pressado - GCP

PCC-GrupoSR | PCC- Grupo R

Propriedades fisicas e mecanicas

t(mm) n (%) E (GPa) R (MPa) R_(MPa) P.p. (8/cm?)

Andlise morfolégica

MEV

Anilise e Discussdo dos Resultados

GCC = Gesso conformado pelo método convencional; GCP = Gesso conformado sob
presséo; t = espessura; n = porosidade; E = mddulo de elasticidade dinamico; R; = re-
sisténcia a tragéo na flexao, Rc = resisténcia & compressao e pap = densidade aparente.

Fonte: (A AUTORA, 2023).
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4.1 INTRODUCAO

O gesso € um dos materiais mais antigos e versateis utilizado no setor da
construcéo civil, com emprego difundido, também, no desenvolvimento de produtos
ceramicos, cirurgicos e dentarios (LEIMEN, 1989). Caracteriza-se por endurecer
rapidamente, com a adicdo de agua, devido ao seu processo nhatural de
cristalizacdo. No entanto, para se alcancar um nivel desejavel para as aplicacdes
comerciais € necessario encontrar um nivel desejavel de retardamento do gesso
(SINGH; GARG, 1997). Produtos quimicos variados tém sido investigados para
atender a funcéo de retardador de pega do gesso. Moghadam e Mirzaei (2019)
estudaram os efeitos do tripolifosfato de sédio; Linlin, Guozhong e Jianrui (2014)
investigaram o boérax, o acido citrico, o carboximetilcelulose e a gelatina; Singh e
Garg (1997) utilizaram o kaflata, o acido tartarico, o tartarato de potassio e sédio, o
citrato de potassio, o borax, o acido citrico, o fosfato monocalcio monohidratado e
0 acucar, de forma a atender aos requisitos comerciais de aplicacdo do gesso,

considerando o processo convencional de moldagem.

De forma geral, a maioria destes autores identificaram a potencialidade destes
produtos na reducdo da velocidade de cristalizacdo, porém, com interferéncia
negativa nas propriedades mecanicas do gesso. Além disso, que a reducdo da
resisténcia mecanica esta relacionada com o tipo e o teor do retardador analisado
(MOGHADAM; MIRZAEI, 2019; LINLIN; GUOZHONG; JIANRUI, 2014). Singh e
Garg (1997) identificaram que os retardadores provocaram alternancia no habito e
na morfologia dos cristais e, consequentemente, nas propriedades do gesso
endurecido. Moghadam e Mirzaei (2019) concluiram que o uso do tripolifosfato de
sodio, como aditivo retardador, parcialmente inibiu a hidratacdo do gesso de hemi-
hidrato para di-hidrato e, que a morfologia mudou significativamente da forma de
agulha para coluna ou placa, o que levou a uma menor resisténcia mecanica e

maior absorcao de agua.

A técnica de prensagem tem se mostrado promissora no desenvolvimento de
pré-fabricados de gesso com elevado desempenho mecanico (ALVES JUNIOR,
2015; AVELAR, 2012; CAMPOS; CARVALHO; DIAS, 2023; CORREIA; SOUZA,
2009; CORTE REAL, 2009; GERALDO et al., 2018; KANNO, 2009; KANNO et al.,
2008; SOUZA, 2005, 2006; SOUZA; ROSSETTO; KANNO, 2007; ZHOU et al.,
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2015). A técnica consiste na compactacdo de uma massa de gesso umedecida com

uma quantidade de agua proxima da relacao agua/gesso estequiométrica (0,186).

Este método de conformacdo tem origem na metalurgia do po,
frequentemente, utilizada para a transformacéo de pos de metais, metaldides ou
ligas metalicas. Em algumas situacbes € utilizada para a transformacdo de
substancias ndo metéalicas em pecas resistentes, na forma desejada, utilizando-se
de presséo e calor (PATNAIK, 2002). Este processo de fabricacédo de pecas possui
vasto campo de aplicacdes, incluindo, por exemplo, a fabricacdo de pecas para
componentes automotivos, eletrodomésticos, ferramentas de corte, materiais de
friccdo, ferramentas elétricas, fabricacdo de componentes dentarios e biomédicos,
entre outros (SOUZA; AZEVEDO, 2018). Na indlstria de materiais ceramicos, o
analogo a metalurgia do pé é a prensagem de pos, frequentemente, utilizada na
producdo de composicoes argilosas e ndo argilosas, abrangendo ceramicas
eletrbnicas e magnéticas, além de alguns produtos como os tijolos refratarios
(CALLISTER JUNIOR; RETHWISCH, 2021). A conformacdo por prensagem é
comumente utilizada na producéo do grés e grés porcelanato pertencente a classe
das placas ceramicas obtidas por prensagem. Esta técnica possibilita um controle
mais preciso das dimensdes e melhor acabamento da superficie quando
comparadas as pecas obtidas por extrusdo (BIFFI, 2002; MELO, 2006; PALMA,
2010; PINHEIRO, 2011).

Na conformacdo do gesso sob pressao, deve-se garantir a aplicacdo da
pressdo antes do inicio da pega do gesso, o que pode ser feito a partir do uso de
um aditivo retardador de pega (CAMPOS; CARVALHO; DIAS, 2023; SOUZA,
2005). A presenca do retardador ao contribuir para a eficiéncia na compactagéo
dos granulos, consequentemente, alcanca uma melhoria das propriedades fisicas
e mecanicas do gesso conformado sob pressdao (CAMPOS; CARVALHO; DIAS,
2023). Souza (2005) utilizou o carboximetilcelulose para promover a transferéncia

progressiva da agua na hidratacdo do gesso, ap0s a prensagem.

O uso da técnica de prensagem na conformacéao de pecas de gesso, ainda
sdo embrionarios, apesar de ser uma técnica com potencial relevante para a
producdo de gesso de elevada resisténcia mecanica. Os efeitos do aditivo
retardador de pega nas propriedades do GCP ainda é uma lacuna a ser preenchida.
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Neste Capitulo, investigou-se a influéncia do aditivo retardador de pega e dos
parametros de conformacdo, pressdo (P), massa conformada (M) e relacdo
agual/gesso (X), bem como de suas interacdes, nas propriedades fisicas e
mecanicas do gesso conformado sob pressédo (GCP). A conformacéo sob pressao
associada ao uso de um aditivo retardador apresentou-se como uma técnica
potencial para a obtencdo de gesso com elevado comportamento mecanico. Além
disso, contribuiu para a reducéo da variabilidade dos resultados, ao evitar que as
amostras sejam prensadas com diferentes graus de hidratagdo. Assim sendo, este
trabalho pretende contribuir para substanciar e preencher algumas lacunas
existentes no uso da técnica de prensagem em gesso associada a presenca de um
aditivo retardador. Além de possibilitar, a ampliacdo do uso do gesso no setor da
construcdo civil para a producdo de componentes pré-fabricados de gesso com

elevado desempenho mecanico.

4.2 MATERIAIS E METODOS

4.2.1 Materiais

No presente estudo foram utilizados os seguintes materiais: a) gesso de
fundicéo, para construcéo civil, passado em uma peneira com abertura de malha
igual a 2,0 mm; b) citrato de sddio P.A — ACS (99,75%) como aditivo retardador de
pega e c) agua deionizada em um sistema por osmose reversa OS20LXE da marca
Gehaka. O gesso apresentou densidade real obtida por picnometria a gas hélio, em
um analisador de densidade da Micromeritics, modelo Accu Pyc Il 1340 igual a
(2,5865 * 0,0053) g/cms, valor préximo ao da densidade tedrica do hemi-hidrato
que é de 2,73 g/cm3. O modulo de finura do gesso foi igual a 1,09 (<1,10), conforme
procedimentos descritos em NBR 12.127 (ABNT, 2019). Foi determinado o inicio
de pegaigual a 10,0 min (entre 4 — 10 min) e o fim de pega igual a 20,40 min (entre
20 — 45 min), de acordo com a NBR 12.128 (ABNT, 2019). Tais caracteristicas do
modulo de finura, do inicio e do fim de pega classificam o0 gesso como gesso fino
para fundicdo, conforme NBR 13.207 (ABNT, 2017). A composi¢ao quimica do po
de gesso, obtida através da técnica de fluorescéncia de raios-X (FRX) em
espectrdmetro de marca PANalytical e modelo MiniPal4, é apresentada na Tabela

8. Verificou-se que a composic¢ao quimica do gesso utilizado atendeu aos requisitos
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de percentual minimo de CaO igual a 38% e de SOs, igual a 53%, estabelecidos
pela NBR 13.207 (ABNT, 2017).

Tabela 8. Composicdo quimica do gesso comercial pela técnica de fluorescéncia de
raios-X (FRX).

Determinagao Massa (%)
CaO 40,824 (= 38 %)**
SOs 57,130 (= 53 %)**
Al,O3 1,884
SrO 0,162
PF* 8,72

* Perda ao fogo a 1000 °C.
** Requisitos NBR 13.207 (2017).

Fonte: (A AUTORA, 2023).

A Figura 28 mostra o difratograma do gesso obtido em um difratdmetro de
raios-X Bruker D2 Phaser, com um tubo de cobre (A= 0,15406 nm), ajustado em 30
kV e 10 mA.

Figura 28. Padrées de DRX do gesso de construcao.

A Anidrita
B: Bassanita

Material cristalino: 86 2%
A Amorfo: 13,8%

Intensidade (u.a.)

10 20 30 40 50 60
20°
Fonte: (A AUTORA, 2023).

As fases mineraldgicas foram identificadas usando o pacote de software Di-
fracEva e o Crystallography Open Database (COD). A aquisicao foi realizada com

faixa de varredura de 10° a 60° (20) e incremento de 0,02°/s. O DRX do p6 de gesso
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mostrou que a amostra analisada € composta, essencialmente, por hemi-hidrato,
pois foram identificados os picos caracteristicos de Bassanita (B) (CaS04.1/2H20).
A depender das condicdes de calcinacéo e eficiéncia do forno, além do hemi-hi-
drato, o gesso comercial, usado nas construcdes, pode conter anidrita (A) (CaSOa),
em menores proporc¢des, podendo ser considerada um subproduto da calcinacéo
da gipsita (JOHN; CINCOTTO, 2007).

As analises térmicas foram realizadas através da técnica de termogravimetria
(TGA) e sua derivada (DTG), em um analisador térmico simultdneo DTG-60H da
Shimadzu. Os termogramas do gesso foram obtidos em uma atmosfera de nitrogé-
nio com vazao de 50 ml/min, em uma faixa de temperatura de 25 a 1000 °C e com
taxa de aquecimento de 10 °C/min. As curvas das analises TGA/DTG do gesso

comercial em estudo, estdo apresentadas na Figura 29.

Figura 29. Curva das andlises térmicas TGA e DTG do gesso comercial.
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Fonte: (A AUTORA, 2023).

A andlise das curvas TGA/DTG permitiram verificar trés eventos que repre-
sentam as transformacdes térmicas significativas ocorridas no gesso comercial uti-
lizado neste trabalho.

O pico “A”, em torno de 26,42 °C, representa uma reagao endotérmica com

perda de massa do material equivalente a liberacdo de agua livre, que geralmente
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ocorre a temperatura ambiente até 60 °C (GERALDO et al. 2017; CIPRIANO et al.,
2021) e, segundo John e Cincotto (2007) e SNIP (2002) até 100 °C.

O pico “B”, em torno de 118,91 °C, que consiste em uma reagao endotérmica,
em que a perda de massa do material esta relacionada a liberacdo da agua de
cristalizagdo dos produtos hidratados. Segundo Pinheiro (2011), a liberagdo da
agua de cristalizacado do hemi-hidrato a e B, tem inicio a temperatura de 106 °C e
como velocidade da reacdo nesta temperatura é muito baixa utiliza-se a
temperatura de 140 °C a 160 °C, para fins industriais.

O pico “C”, em torno de 650,25 °C, representa a perda de massa do material
relativa a reacéo de liberacdo do carbono presente no material (PINHEIRO, 2011).
E possivel que o carbono esteja combinado em fases amorfas uma vez que n&o
aparecem picos de carbonatos no DRX (ver Figura 28).

A partir dos resultados apresentados na Figura 29 foi possivel determinar os
teores os teores de agua livre e de agua de cristalizacdo presente no gesso
comercial. Os resultados apresentados na Tabela 9 mostraram que o GC analisado
atendeu as especificacdes para o teor de agua livre (< 1,3%) e para o teor de agua
de cristalizagao (4,2% a 6,2%) estabelecidos pela NBR 13.207 (ABNT, 2017).

Tabela 9. Perdas de massa registrada nos eventos térmicos das curvas TGA/DTG do
gesso comercial.

Perdas de massa (%)

Material Agua livre _Agu_a de~ Car_bono Perda de Cinzas
cristalizacéo fixo massa total
Gesso comercial 0,803 5,604 0,854 7,260 92,740
Requisitos da NBR
13.207 <13 4,2a6,2 - - -

(ABNT, 2017)

Fonte: (A AUTORA, 2023).

O teor da agua de cristalizacdo demonstra a condicéo de calcinacao da gipsita
e por consequéncia a composi¢cao do gesso (gipsita, hemi-hidratos e anidritas).
Teores acima de 6,2% podem indicar a presenc¢a de matéria ndo calcinada e abaixo
de 4,2% pode ser um indicio de matéria super calcinada (FERREIRA, 2017).

Jonh e Cincotto (2007) pospuseram uma hipétese simplificada, de carater

qualitativo, para a determinagcéo dos constituintes do gesso com base no teor de
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agua combinada (agua de cristalizacdo). Se H2Ocristalizacao < 6,2%, ha anidrita e
hemi-hidrato; se H2Ocristalizacao > 6,2%, ha gipsita e hemi-hidrato e se H2Ocristalizagao =
6,2 %, ha somente hemi-hidrato. Assim sendo, o teor agua de cristalizacéo igual a
5,604% (<6,2%) (ver Tabela 9), indica que no gesso analisado ndo héa gipsita,
apresentando em sua constituicdo somente hemi-hidrato e anidrita. Esta
composicdo é confirmada pela presenca de bassanita e anidrita na analise por
DRX. Com base nas perdas de massa apresentadas nos termogramas da Figura
29 e na Tabela 9 foram determinados os teores de di-hidrato e hemi-hidrato para o
gesso comercial, conforme apresentados na Tabela 10. Estes valores
apresentados foram compativeis com os encontrados na literatura (JOHN;
CINCOTTO, 2007; PINHEIRO, 2011).

Tabela 10. Teores de di-hidratos e hemi-hidratos presentes no gesso comercial.

Teores (%)

Material Di-hidrato Hemi-hidrato Outros
(CaS0..2H,0) (CaS0..0,5H,0)
Gesso comercial 0,00 90,38 9,62

Fonte: (A AUTORA, 2023).

As andlises morfoldgicas dos cristais de gesso foram realizadas por meio da
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) através do Microscoépio Eletrénico de
Varredura JEOL JSM 6610LV. As amostras em p6 foram pulverizadas sobre a fita
de carbono e recobertas por uma fina camada de ouro. As imagens foram obtidas

utilizando detector de elétrons secundario (SE) e tenséo 15 kV.

A Figura 30 mostra as caracteristicas microestruturais do gesso em po, em
diferentes ampliagdes. A observagédo microscopica dos cristais do hemi-hidrato 8
registou cristais pequenos com orientagao variada, forma alongada aciculares e
diferentes tamanhos com uma superficie heterogénea. Morfologicamente seme-
Ihantes aos descritos por Lewry e Williamson (1994a) para os cristais do hemi-hi-
drato 8.
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Figura 30. Micrografia do gesso de construcao: (a) ampliacédo (500x) e (b) amplia-
céo (2.200x).

[ pEMHV 10k D
View field: 43.6 pm

SEM MAG: 5.00 kx  Date(m/dly):

S # .
. WD:15.05mm | VEGA3 TESCAN
Det: SE 20 pm

.00 kx| Date(midly): 12/21/22

Fonte: (A AUTORA, 2023).

4.2.2 Métodos
4.2.2.1 Projeto composto central (PCC)

O projeto composto central (PCC) foi elaborado utilizando o software Design
Expert, Stat Ease® versdao 13 e foi aplicado para investigar os efeitos dos
parametros de conformacédo nas propriedades do GCP. Trés fatores numéricos
foram usados: pressdo de conformacao (P), massa conformada (M) e relagcéo
agua/gesso (X). Os niveis minimo e maximo de P e X foram estabelecidos
considerando dados da literatura (KANNO, 2009; CORTE REAL, 2009; ZHOU et
al.,, 2015). Os niveis de M, por sua vez, foram determinados a partir de
experimentos preliminares, de modo a obter corpos de prova prismaticos com
comprimento de 160 mm, largura de 40 mm e espessuras proximas de 40 mm.

Conceitualmente o PCC ou (em estrela) consiste em um projeto fatorial
completo (2¥) ou um projeto fatorial fracionario, associado a pontos axiais e pontos
centrais (MONTGOMERY, 2013). Os pontos axiais (a¢) do PCC dependem do

nimero de varidveis e foram calculados por (a=V2K) (NOVAES et al., 2017) para
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garantir a rotacionabilidade. Segundo Perazio (2010), a rotacionabilidade propicia
variancias idénticas para pontos situados a mesma distancia do centro, em
qualquer diregcéo. Os valores de alfa (a) compreendem a distancia entre cada ponto
axial, conhecido por ponto estrela, e estdo além dos niveis inferior e superior para
os fatores. Os niveis minimo e maximo para as trés variaveis independentes

analisadas e os pontos axiais sdo mostrados na Tabela 11.

Tabela 11. Fatores e 0s niveis para o projeto composto central (PCC).

Niveis
Fatores -a -1 0 +1 ra
P: Presséo de prensagem (MPa) 1,59 5 10 15 18,41
M: Massa da mistura (g) 281,82 350 450 550 618,18
X: Relagéo a/g 0,17 0,18 0,20 0,22 0,23

Fonte: (A AUTORA, 2023).

Foram elaborados dois projetos PCC, sem retardador (SR) e com retardador
(R). Para o grupo com retardador (R) foi utilizado o teor de 0,05% de aditivo
retardador, citrato de sédio, em relacdo a massa do gesso.

O planejamento em blocos consiste em um procedimento que tem a finalidade
de eliminar o efeito de um ou mais fatores em que ndo ha interesse de estudo no
resultado do experimento. Assim, € possivel alcancar condi¢des mais homogéneas
para a realizacdo dos experimentos, aumentando a precisédo, ou seja, os efeitos
dentro de cada bloco (CARPINETTI, 2009). Como as amostras, neste trabalho,
foram conformadas em dias diferentes foram inseridos dois blocos. Neste caso,
foram removidas da analise, matematicamente, qualquer interferéncia causada
pela variacéo diaria.

As seguintes propriedades compreenderam as respostas experimentais do
projeto: espessura (t), porosidade (n), médulo de elasticidade dinamico (E),
resisténcia a tracdo na flexdo (Rt) e resisténcia a compressao (Rc) de corpos de
prova prismaticos. A matriz experimental do projeto composto central e as
respostas experimentais para as diferentes séries dos grupos SR e R sdo
apresentadas na Tabela 12. A densidade aparente (Tabela 12) foi calculada para

determinacao da porosidade (ver 3.2.2.3, Capitulo 3), portanto, ndo foi considerada
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com resposta experimental do projeto. Os experimentos foram randomizados,

produzidos de forma aleatdria e realizados em 20 séries (ver Tabela 12).

4.2.2.2 Preparacao das amostras

Para a conformacéo dos corpos de prova prensados foi desenvolvida uma
matriz de compactacédo com dimensdes iguais a (40 x 80 x 160) mm3, composta por

uma placa inferior, uma camara e um pistéao (Figura 31).

Figura 31. Matriz de compactacao.

Camara

Pistdo

Placa inferior
Fonte: (A AUTORA, 2023).

Os corpos de prova foram preparados com as seguintes etapas: a)
homogeneizacdo da matéria-prima (gesso e agua), em misturador mecanico
planetario, em baixa rotacéo (62 + 5) rpm, por 1 min, seguida de um intervalo de
30s de homogeneizagcdo manual, e 30s finais de homogeneizagdo mecanica; b)
preenchimento da matriz com a massa homogeneizada, c) nivelamento por
intermédio de um nivel de bolha e d) conformacédo do gesso sob presséo.

A conformacao sob pressdo da massa homogeneizada foi realizada em uma
prensa eletro-hidraulica universal, com capacidade de 30 toneladas (Figura 32a). As
amostras foram conformadas por pressao uniaxial, com controle da taxa de
deslocamento do pistdo em aproximadamente 1 mm/s, até atingir a carga maxima
de estudo (5, 10 ou 15 MPa). Esta pressdo foi mantida por 1 min, apds a
desmoldagem (Figura 32b), as amostras foram mantidas em sacos plasticos
herméticos por 72 horas (3 dias) para a cura, e posteriormente, foram mantidas em
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estufa a 45 °C, até a estabilizacdo de massa. O mesmo procedimento foi realizado

para ambas as séries, sem retardador (SR) e com retardador (R).

Figura 32. Procedimento de confeccao dos corpos de prova: (a) conformacédo sob pres-
séo e (b) desmoldagem.

Espum o * M

de amorteCIm

(a) (b)
Fonte: (A AUTORA, 2023).

O tempo de preparacdo da massa, entre o instante em que o p6 de gesso
entra em contato com a agua, englobando, o processo de mistura, o preenchimento
da matriz e o nivelamento até o inicio da prensagem variou entre 10 a 15 min. O
processo completo para a conformacgao de cada amostra, incluindo a prensagem e
a desmoldagem até a acomodac¢do das amostras em sacos plasticos herméticos

(cura) totalizou 35 a 40 min.

Considerando a necessidade de uma compactagédo antes do inicio da pega
do gesso, foi realizado um estudo de amostra com e sem a presenca de aditivo
retardador de pega. Além disso, para ambos os grupos foi realizado um
monitoramento da temperatura, com auxilio de um termémetro digital
infravermelho. A massa da pasta monitorada corresponde as massas conformadas

das séries em estudo (ver Tabela 12).



99

Tabela 12. Matriz do projeto composto central: niveis dos fatores e respostas experimentais.

Niveis dos fatores* Respostas experimentais

t (mm) n (%) E (GPa) Rt (MPa) Rc (MPa) Pap (g/cm?)

Séries  Block P (MPa) M (9) X SR Re SR R SR R SR R SR R SR R
1 1 ¢-1) 5 (+1) 550 (+1) 0,22 49,89 42,78 32,82 22,51 9,24 19,85 3,89 19,12 8,86 39,37 1,56 1,83
2a 1 (0) 10 (0) 450 (0) 0,20 3851 3365 2828 19,11 14,13 22,86 10,39 2329 17,26 5124 167 1,91
32 1 (0) 10 (0) 450 (0) 0,20 37,29 33,44 25,60 18,98 15,23 22,95 11,95 23,76 23,54 48,01 1,73 1,92
4 1 (-1)5 (+1) 550 (-1) 0,18 54,00 44,80 3577 2431 834 17,88 436 1547 7,04 33,04 150 1,79
5 1 (+1) 15 (-1) 550 (-1) 0,18 47,94 40,73 29,35 17,27 12,82 2433 6,86 20,71 1369 57,33 1,66 1,96
6 1 (+1) 15 (-1) 350 (-1) 0,18 28,67 25,66 24,37 16,96 17,09 24,48 13,96 27,78 25,96 50,00 1,77 1,97
7 1 (-1)5 (-1) 350 (-1) 0,18 29,40 28,22 26,12 23,71 1524 1831 12,85 17,00 29,03 3349 172 181
8 1 (+1)15 (+1) 550 (+1) 0,22 4440 36,51 26,00 16,48 1558 22,58 9,24 1828 2226 57,37 1,73 1,98
0a 1 (0) 10 (0) 450 (0) 0,20 3845 3356 2835 19,16 13,88 22,90 9,33 2229 17,32 5197 168 1,91
102 1 (0) 10 (0) 450 (0) 0,20 37,16 33,74 26,76 19,21 15,82 22,76 12,30 22,78 21,49 54,68 1,73 1,91
11 1 (-1)5 (-1) 350 (+1) 0,22 30,84 27,01 32,76 22,69 12,63 20,23 6,36 20,04 10,86 37,21 1,59 1,83
12 1 (+1) 15 (-1) 350 (+1) 0,22 27,69 23,15 25,23 17,10 15,76 21,46 10,55 20,61 2457 42,25 1,77 1,96
13° 2 (-1,68) 1,59 (0) 450 (0) 0,20 46,67 39,57 40,96 30,70 5,94 12,65 2,86 9,43 4,22 18,39 1,38 1,64
14b 2 (0) 10 (-1,68) 281,82 (0) 0,20 24,08 20,97 28,80 19,81 12,99 22,02 8,37 17,40 16,26 43,72 1,68 1,90
152 2 (0) 10 (0) 450 (0) 0,20 37,84 3361 27,13 19,19 14,61 22,90 10,95 2259 17,20 48,07 1,70 1,91
162 2 (0) 10 (0) 450 (0) 0,20 37,26 33,66 2571 1931 1567 22,79 12,33 2164 22,13 49,39 1,73 1,91
17° 2 (+1,68) 18,41 (0) 450 (0) 0,20 36,48 31,12 25,25 15,31 15,87 2492 1198 18,27 19,83 53,04 1,75 2,00
18P 2 (0) 10 (0) 450 (-1,68) 0,17 40,63 34,81 29,87 19,86 11,92 20,83 7,60 18,89 15,35 41,47 1,63 1,90
19b 2 (0) 10 (0) 450 (+1,68) 0,23 37,24 30,46 27,91 19,12 13,35 20,48 572 17,24 17,49 36,39 1,70 1,91
20°P 2 (0) 10 (+1,68) 618,18 (0) 0,20 53,38 46,53 28,93 18,92 13,34 22,78 798 21,34 15,66 57,45 1,66 1,91
Minimo - (-1)5 (-1) 350 (-1) 0,18 241 2097 2437 153 5,94 126 286 943 422 184 138 164
Maximo - (+1) 15 (+1) 550 (+1) 0,22 54,0 46,53 40,96 30,7 17,1 249 1396 278 29,0 57,4 1,77 2,00
GCC-SRf - 0.62 40,4 £ 0,04 50,9 +£0,44 7,2+0.10 5,6 £0,90 12,2+1,34 1,16 £ 0,01
GCC-R? - 0.62 41,0 £ 0,55 50,4 +£1,04 6,3+0,43 45+0,10 9,2+0,62 1,16 £ 0,02

Obs.: 2Pontos centrais; PPontos axiais, °Os niveis codificados estdo entre parénteses; SR%= sem retardador e R®= com retardador; GCC-SRf = gesso conformado por método
convencional, sem retardador e GCC-R9 = gesso conformado por método convencional, com retardador. P = Pressao de conformacédo; M = Massa conformada e X = Relagao
agua/gesso.

Fonte: (A AUTORA, 2023).
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Para comparacdo, corpos de prova de gesso foram produzidos por
conformacao convencional (sem presséao), utilizando o procedimento descrito na
NBR 12.128 (ABNT, 2019). Estes procedimentos estdo descritos no Capitulo 3 (ver
item 3.2.2.2).

4.2.2.3 Propriedades fisicas, mecanicas e morfoldgicas

A determinacéo da espessura (t) e da porosidade (n) dos corpos de prova foi
realizada, de acordo com os procedimentos descritos no Capitulo 3 (ver item
3.2.2.3). A preparacdo das amostras para a determinagdo da densidade real,
utilizada no calculo da porosidade, utilizou-se de um moinho planetario de bolas,
com potes (250 ml) e esferas de zirconia (20 unidades) e de um almofariz com
pistilo de porcelana, como auxiliar da moagem. As amostras foram moidas entre 30
a 40 min, em uma frequéncia de 30 Hz. Apds a moagem o material foi passado em
peneira com malha de 150 um e secas em estufa a 45 °C, até massa constante.

O mddulo de elasticidade dinamico (E) dos corpos de prova foram obtidos,
conforme equipamentos e procedimentos descritos no Capitulo 3 (ver item 3.2.2.3).
Os ensaios de resisténcia a tracdo na flexdo (Rt), em trés pontos, e de resisténcia
a compressdo (Rc) foram realizados em uma maquina de ensaio universal
INSTRON da marca EMIC, com capacidade maxima de 300 kN, com velocidade de
2 mm/min. Para os ensaios de resisténcia a tracdo na flexdo em trés pontos foi
utilizado uma distancia entre os apoios de 100 mm, uma célula de carga de 50 N e
velocidade de 2 mm/min. No ensaio de resisténcia a compresséao foi utilizada a
célula de carga de 300 kN, com velocidade de 2 mm/min. Ambos os ensaios foram
realizados seguindo os procedimentos descritos na NBR 13.279 (ABNT, 2005).

De forma complementar, micrografias de amostras extraidas de corpos de
prova de gesso foram obtidas por microscopia eletronica de varredura (MEV)
utilizando um microscopio eletrénico JEOL JSM 6610LV. As amostras extraidas dos
corpos de prova do GCP que apresentaram maiores resisténcias, de ambas as
séries, SR e R, bem como dos corpos de provas de GCC, foram revestidas com

ouro para analise no microscopio.



101

4.2.2.4 Analise estatistica

Os resultados experimentais do projeto foram analisados por intermédio do
software Design Expert®, versdo 13. A correlacdo linear entre as variaveis,

equacao (11), foi o primeiro parametro analisado.

N _
1 Xi—X) (vi—y) (11)
r_N—llZl: Sy Sy

Em que, r € a correlagdo linear entre as variaveis X e y. X; e y; séo os iésimos valores
das variaveis X e vy, respectivamente. Xe y sdo as meédias dos valores X e vy,
respectivamente. s, e s, sdo os desvios padrdo dos valores X ey, respectivamente, e N €
0 nimero de pares X e .

Devido a presenca de curvaturas identificadas no uso do projeto fatorial
completo (2¥) no Capitulo 3 (ver item 3.2.2.3) optou-se, neste estudo, pelo projeto
composto central (PPC), que utiliza um modelo polinomial de segunda ordem

equacao (12) para ajustar os dados experimentais (NOVAES et al., 2017).

y=Fot i P + Zk: Z Bujxix + Zk: Biixi (12
j=1 j=1

i<j

Em que, § € o valor previsto para a resposta experimental, Bo € intersec¢do da
superficie de resposta, B, Bj € Bj sdo os coeficientes do modelo, x;e x; sdo os niveis dos

fatores.

O projeto composto central (PPC) consiste em um planejamento para ajuste
de fungbes quadraticas e possibilitam uma melhor descricdo do comportamento
dos dados mesmo na presenca de curvatura (NOVAES et al., 2017). A reducéo dos
modelos de segunda ordem foi realizada usando o método de eliminacédo Backward
e o critério de informacéo de Akaike (AIC) (MONTGOMERY; RUNGER, 2018). Os

2

2
valores de R*, Rgy;

e R}, € as significancias das faltas de ajuste dos modelos para
(x= 0,05) foram utilizados para avaliacdo da qualidade de ajuste dos modelos. A
andlise da distribuicdo dos residuos foi utilizada para verificacdo da normalidade
dos dados e para tomada de decisdo quanto a aplicacdo de transformacdes nédo

lineares e eliminacdo de valores espurios.
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4.3 RESULTADOS

4.3.1 Espessura

As espessuras (t) dos corpos de prova variaram de 24,1 mm a 54,0 mm para
0 grupo SR (sem retardador) e de 21,0 mm a 46,5 mm para o grupo R (com retar-
dador) (ver Tabela 12). Para ambos 0s grupos, os resultados mostraram que ha
forte correlacao linear entre a espessura (t) e a massa conformada (M) (ver Tabela
13 e 14).

Tabela 13. Correlacgao linear (r) entre variaveis para a série SR (sem retardador).

Variaveis P M X t(mm) n(%) E R: Rc

t (mm) - 0,263 0,936 - 0,104 1,0000

n (%) - 0,843 0,228 -0,085 0,549 11,0000

E (GPa) 0,711 - 0,489 0,105 -0,687 -0,949 1,0000

Rt (MPa) 0,379 -0,535 -0,246 -0,649 -0,859 0,904 1,0000

R. (MPa) 0,800 - 0,367 0,08 -0,647 -0,951 0,942 0,871 1,0000

Fonte (A AUTORA, 2023).

Tabela 14. Correlacao linear (r) entre variaveis para a série R (com retardador).

P M X t(mm) n(%) E R Re
t (mm) 0,280 0,939  -0,156 1,0000
n (%) 0,925 0,037  -0,065 0,298 1,0000

E (GPa) 0,783 -0,039 0,087 -0,192 -0,891 1,0000
Rt (MPa) 0,507 -0,181 -0,094 -0,331 -0,722 0,700 1,0000
Rc (MPa) 0,750 0,29 -0,038 0,047 -0,893 0,859 0,722 11,0000

Fonte: (A AUTORA, 2023).

O modelo quadratico apresentou melhor ajuste para os resultados (ver Equa-
cOes 13 e 14).

tsg = —40,91 — 0.625P + 0.218M + 180,90X — 0.0019PM — 0.507M

(13)
+ 0.050P2

tp = —66,99 + 2.070P + 0.194M + 467,52X — 0.0085PM — 4.375PX —

(14)
0.158MX + 0.0217P? — 0,000086M? — 1040,373X* + 0,000008PM2

Em que, tsg € tg SA0 as espessuras previstas para 0s grupos sem retardador e com retar-
dador, respectivamente. P, M e X sdo respectivamente, os niveis de pressdo, massa con-
formada e relacdo agua/gesso.
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As espessuras dos corpos de prova para o grupo SR e R podem ser estimadas
usando a equagéo (13) (R*= 0,99, R;,;= 0,98) e equacéo (14) (R*= 0,99, R;;=
0,99), respectivamente. O controle da espessura de pecas produzidas em escala
industrial pode ser realizado com o controle da pressao, massa, relacdo a/g para
misturas com ou sem retardador usando as equacoes.

A analise estatistica mostrou que todos os fatores, presséo (P), massa con-
formada (M) e relagéo a/g (X), afetaram de forma significante (o= 0,05) a espessura,
para ambos os grupos SR e R. Em ambos os casos houve uma predominancia do
fator massa conformada na influéncia da espessura, como o esperado. Observou-
se que os efeitos dos fatores analisados influenciaram com maior intensidade o
grupo R, comparativamente. Este fato pode ser comprovado pelo efeito de segunda
ordem para todos os fatores estudados, e para a interacdo entre P e M, para o
grupo R. Enquanto para o grupo SR foi identificado um efeito de segunda ordem,
apenas para P.

Os resultados apontaram que a presenca do retardador tende a facilitar a mo-
bilidade dos gréos de gesso durante a compactacdo contribuindo para os efeitos
da agua como lubrificante sendo elemento importante a ser considerado no controle
e reducdo da espessura. A Figura 33 mostra que as espessuras da série R sédo
menores que da série SR, observa-se que essa diferenca tende a ampliar a medida

que ocorre 0 aumento da espessura.

Figura 33. Correlacdo entre as espessuras das séries R e SR.
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Estes resultados evidenciam a contribuicdo do aditivo retardador na eficiéncia
do processo de compactacdo dos graos de gesso, considerando o intervalo e as
condicBes de conformacédo analisadas. A analise dos resultados mostra que para
condi¢gbes controladas de prensagem e de hidratacédo, todos os fatores foram
importantes para controlar a espessura das amostras conformadas sob pressao,
em ambos o0s grupos SR e R. A Figura 34 apresenta o grafico da superficie de

resposta da espessura para os grupos SR e R.

Figura 34. Superficie de resposta para a espessura: (a) grupo SR (sem retardador), para
*X=0,20 e (b) grupo R (com retardador), para X= 0,20, (c) grupo SR (sem retardador), para
*M= 450 e (d) grupo R (com retardador), para *M= 450.

Espessura (mm)
Espessura (mm)

Espessura (mm)
Espessura (mm)

P (MPa)

018 5

018 5

(c) (d)

*X= 0,20 (relagéo a/g no ponto central); **M= 450 (massa conformada no ponto central).

Fonte: (A AUTORA, 2023).
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Estes resultados apontam que a presenca do retardador contribuiu para uma
melhor compactacdo dos graos ao garantir a aplicacdo da pressao antes do inicio
da pega do gesso, potencializando, assim, o efeito da agua como lubrificante, faci-
litando a aproximacéo entre os grdos durante a prensagem. Desta forma, € possivel
observar que a presenca do retardador ao permitir melhor compactacao dos gréaos
refletiu na reducéo da média da espessura dos corpos de prova conformados sob

presséo do grupo R.

4.3.2 Porosidade

As porosidades dos corpos de prova variaram de 24,4% a 40,96% para o
grupo SR (sem retardador) e de 15,3% a 30,7 % para o grupo R (com retardador)
(ver Tabela 12). Estes valores sao significativamente inferiores aos obtidos para os
corpos de prova conformados pelo método convencional (GCC) (ver Tabela 12),
confirmando a eficiéncia do método de conformacao sob pressdo na reducdo da
porosidade do gesso. As porosidades dos corpos de prova sem retardador e com
retardador podem ser estimadas usando a equacao (15) (R? = 0,91, R?adj = 0,89)

e equacdo (16) (R? = 0,99; R2adj = 0,99), respectivamente.

Nsg = 40.18 — 2.796P + 0.0106M + 0.1038P2 (15)

Mg = —27.90 + 3.248P + 0.2918M + 0.336X — 0.025PM + 2.720PX

(16)
— 0.107MX + 0.0518P% — 0,000298M? + 0,000028PM?

Em que, nsg € nr S@o as porosidades previstas para 0s grupos sem retardador
e com retardador, respectivamente. P, M e X sdo respectivamente, 0s niveis de
pressao e relacdo agua/gesso.

Apenas P e M tiveram efeito significante (a= 0,05) sobre a porosidade das
amostras do grupo SR e ndo houve efeito significante da interacdo entre os fatores,
para este grupo. Para o grupo R, os fatores P e X apresentaram efeito significante
(a= 0,05) e M foi acrescentado a equacao (16) para atender a hierarquia, uma vez
que houve interagao significante (a= 0,05) entre a pressdo e a massa e entre a

presséo e a relacéo a/g.
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A Figura 35 apresenta as superficies de resposta da porosidade, para X= 0,20
(relacdo a/g no ponto central) e para M = 450 g (massa conformada no ponto
central), respectivamente. Nesta figura € possivel identificar que a porosidade reduz
com o aumento da pressao para ambos os grupos SR e R. Os resultados apontam

que é possivel alcancar redugBes ainda maiores da porosidade para maiores
valores de pressédo de compactacéao.

Figura 35. Superficie de resposta das amostras para a porosidade: (a) grupo SR (sem re-
tardador), para *X= 0,20 e (b) grupo R (com retardador), para X= 0,20, (c) grupo SR (sem
retardador), para *M= 450 e (d) grupo R (com retardador), para M= 450.
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*X= 0,20 (relagédo a/g no ponto central); **M= 450 (massa conformada no ponto central)
Fonte: (A AUTORA, 2023).
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Para X= 0,20 no grupo SR (Figura 35a) o aumento de M provoca o aumento
da porosidade, independentemente da pressao aplicada. Observa-se 0s menores
valores para a porosidade no canto inferior esquerdo do grafico, o qual corresponde
a altos valores de pressdo de compactacdo e menores valores de massa. Em
paralelo, os maiores valores para a porosidade estdo no canto superior direto do
grafico, o qual compreende elevados valores para a massa e menores para a
presséo (Figura 35a).

Para X=0,20 no grupo R (Figura 35b) a curvatura acentuada no eixo M
evidencia os efeitos de segunda ordem para a massa, presente na equacao (16).
Para P=5 MPa observa-se a influéncia positiva da massa, provocando, levemente,
0 aumento da porosidade, enquanto que, para P=15 MPa o aumento da massa
provoca, levemente, a reducdo da porosidade (Figura 35b). Constatou-se que,
neste caso do grupo R, os menores valores para a porosidade estdao na porgcao
central esquerda do grafico, o qual corresponde a altos valores de pressao e ao
ponto médio da massa.

Para M= 450 g no grupo SR (Figura 35c) observou-se que a relacéo
agua/gesso ndo apresentou influéncia estatisticamente significante para a
porosidade dos corpos de prova, independentemente, da presséo aplicada, como
visto na equacéo (15). Por outro lado, verificou-se que a porosidade dos corpos de
prova do grupo R para M= 450 g (Figura 35d) reduz, levemente, com o0 aumento da
relacdo dgua/gesso, independentemente, da pressao aplicada.

E evidente a reducdo significativa da porosidade do grupo R (Figura 35b e
35d) em comparacgéo com o grupo SR (Figura 35e 35c). Comprovando a funcéo e
eficiéncia do retardador como lubrificante e facilitador da mobilidade dos gréos
durante a compactacao, contribuindo para o aumento da compacidade (densidade
aparente) do GCP e por consequéncia na redugdo da porosidade. Estes resultados
mostraram que além de retardar a pega, permitindo uma compactacdo antes do
inicio da pega do gesso, o retardador assumiu, também, a funcéo de lubrificante.

As curvaturas nos graficos evidenciaram que os modelos contém termos
quadraticos estatisticamente significativos. O efeito de segunda ordem para a
massa foi identificado, apenas, para o grupo R (ver equacéo 16). Este resultado
demonstrou que o retardador ao agir como um lubrificante funcionou como um

atenuador do atrito entre as particulas e entre estas e as paredes da matriz de
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compactagao, durante a conformagdo. Assim sendo, ao favorecer a
compressibilidade dos pés houve um melhor aproveitamento da pressdo de
compactacdo aplicada a massa, contribuindo para o aumento das forcas
interatdmicas de ligacdo (forcas de adesao), conforme afirma Moraes (2022).
Tornando a pressdo e a massa fatores importantes na compactacdo do gesso
conformado sob pressao e reducédo da porosidade, o que justifica os efeitos de
segunda ordem observados para a massa no grupo R.

Os efeitos de segunda ordem para a pressdo observados para ambos o0s
grupos SR e R (ver equacdes 15 e 16), também, podem ser explicados pela teoria
da compactacao de sistemas ceramicos particulados que estabelece trés estagios
de compactacio (AMOROS ALBARO, 2000b; AMOROS ALBERO, 2000a):

a) Estagio | (baixa pressédo): a aproximacdo das particulas ocorre sem
deformar ou destruir aglomerados ou particulas, inicio de reducédo da porosidade
intergranular.

b) Estagio Il (pressdo moderada): responsavel pela maior parte da
compactacao; os aglomerados mais fracos de particulas sdo destruidos e a area
de contato entre as particulas aumenta; a porosidade intragranular permanece
inalterada e apenas se observam reducfes no volume e tamanho dos poros
intergranulares.

c) Estagio Il (alta presséo): o aumento da presséo provoca a destruicdo de
aglomerados mais fortes e a porosidade intergranular se torna teoricamente nula;
particulas porosas fraturam e a reducdo da porosidade € alcancada eliminando a
porosidade intragranular.

Para as pastas de gesso, devemos considerar que o sistema € composto pelo
material granular (gesso em po) e agua, e que a agua funciona inicialmente como
lubrificante, facilitando a organizacéo das particulas durante a prensagem (SOUZA,
2005). No caso grupo R, além da agua, o retardador, também, apresenta a fungéo
de lubrificante. Entdo, a a&gua da conformacdo, que faz com que os vazios
intergranulares permanecam no estagio I, funciona como um reagente para a
formacao do di-hidrato. Se a pega do gesso acontece antes da prensagem, parte
da agua que funcionaria como lubrificante se combina com o hemi-hidrato,
reduzindo a lubrificagdo. Além disso, aglomerados de di-hidrato formados

prejudicam o empacotamento durante a prensagem. Assim, em pastas de gesso
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prensadas, deve-se considerar o nivel de pressdo aplicado e o momento da
prensagem em relacdo ao tempo de inicio de pega.

Os resultados mostraram que o monitoramento do calor de hidratacéo foi uma
alternativa importante, principalmente, para o grupo SR (sem retardador).
Considerando a tentativa de garantir que parte da agua néo fosse consumida nas
reacoes de hidratacdo do gesso antes da compactacao, e possa, entao, ter atuado
como lubrificante, durante a prensagem. No caso do grupo R (com retardador),
além do monitoramento do calor de hidratac&o, o uso do aditivo retardador garantiu
a aplicacdo da pressdo de compactacao antes do inicio das rea¢des de hidratacao.
Neste caso, além da agua, ndo consumida nas reacoes de hidratacdo do gesso, 0
retardador, também, funcionou como lubrificante, favorecendo a acéo das forcas
de adesao das particulas no processo de compactacao do gesso. Assim sendo, foi
possivel uma adequada aproximacédo das particulas, e uma reducdo adequada do
teor de poros, facilitando o empacotamento dos gréos e a reducéo da porosidade.

O contato superficial das particulas tem importancia relevante nas
caracteristicas fisicas do compactado. Isto porque, quanto maior a area de contato
das particulas, maior ser4 a acdo das forcas de adesdo, com consequéncia na
resisténcia do compactado (MORAES, 2022).

4.3.3 Propriedades mecanicas

O maédulo de elasticidade dinamico (E) dos corpos de prova variou de 5,9 a
17,1 GPa para o grupo SR, e de 12,6 a 24,9 GPa para o grupo R. Estes valores
sao predominantemente mais elevados que os obtidos para os corpos de prova do
GCC (ver Tabela 12). O modulo de elasticidade dinamico dos corpos de prova dos

grupos SR e R podem ser estimados usando as Equacgées (17) (R?= 0,91, Rﬁdj=

0,86) e (18) (R*= 0,99, Rgdj: 0,99), respectivamente.

Egg = —81.35 + 1.438P — 0.0127M + 901.12X — 0,047P% — 2195,66X> (17)

Er = —86,37 + 3,0516P + 0,00985M + 900,74X + 0,000734PM — 12,27PX (18)
—0,0242P% — 0,000017M? — 1969,24X?

Em que, Esr e Er s80 0s médulos de elasticidade dindmico previstos para 0s grupos sem
retardador e com retardador, respectivamente. P, M e X sdo respectivamente, os niveis de
pressdo, massa e relacdo agua/gesso.
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Todos os fatores analisados P, M e X tiveram efeito significante (a= 0,05)
sobre o modulo de elasticidade dinamico para as amostras do grupo SR e R (ver
equacdes 17 e 18). Para o grupo SR néo houve efeito significante da interacéo
entre os fatores, em contrapartida para o grupo R houve interagao significante (o=
0,05) entre a pressao e a massa e entre a pressao e a relacao a/g (ver equacao
18). A Figura 36 apresenta as superficies de resposta correspondentes ao médulo
de elasticidade dinamico, para X= 0,20 (relacdo a/g no ponto central) e para M =
450 g (massa conformada no ponto central). Em ambos os grupos SR e R, os
maiores valores para o0 modulo de elasticidade dindmico foram alcancados a partir
da aplicacéo de elevados valores de pressao, considerando o intervalo estudado.
As curvaturas nos graficos evidenciaram que os modelos contém termos
quadraticos estatisticamente significativos.

Para X= 0,20 no grupo SR (Figura 36a) observaram-se os maiores valores
para o modulo de elasticidade dinamico no canto inferior esquerdo do gréfico, que
corresponde a elevados valores de pressao de compactacédo e menores valores de
massa. Em contrapartida, para X= 0,20 no grupo R (Figura 36b) os maiores valores
para o médulo de elasticidade dinamico foram encontrados no canto superior es-
querdo do gréafico que coincide com os maiores valores para a pressao e para a
massa.

Para M= 450 g no grupo SR (Figura 36c¢) os maiores valores para o médulo
de elasticidade dinamico foram identificados no canto superior esquerdo do gréfico,
gque compreende os maiores valores para pressao de compactacdo e relacao
adgua/gesso. Em compensacéo, para M= 450 g no grupo R (Figura 36d) os maiores
valores para o0 modulo de elasticidade dinadmico foram encontrados no canto inferior
esquerdo do grafico que coincide com 0s maiores valores para a pressao e menores
valores para a relagdo agua/gesso.

A contribuicdo da massa como fator relevante para o aumento do modulo de
elasticidade dinamico no grupo R (com retardador) (Figura 36a), em detrimento do
que ocorre no grupo SR (sem retardador) (Figura 36b) encontram justificativas na
hipotese de funcao dupla assumidas pelo retardador na compactacao do gesso.

Além de agir como retardador das reacfes de hidratacdo, garantindo a
aplicacdo da pressdo antes do inicio da pega agiu, também, como lubrificante.

Neste ultimo caso contribuiu para reduzir as forcas de atrito originadas entre as
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particulas e entre estas e as paredes da matriz, favorecendo a compressibilidade
do gesso durante a compactacdo. Para Moraes (2022) a lubrificacdo favorece a
compressibilidade dos pés contribuindo para o aumento das forcas interatdmicas
Figura 36. Superficie de resposta das amostras para o modulo de elasticidade dindmico:
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Fonte: (A AUTORA, 2023).
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Desta forma, a presenca do retardador possibilitou um melhor aproveitamento
da pressédo de compactacao no empacotamento eficiente de valores elevados de
massa. No grupo R, a presenca do retardador possibilitou alcancar um
empacotamento méaximo (densidade aparente) das particulas de 2,00 g/cm? para
elevados valores de massa e pressao. Para o grupo SR 0 empacotamento maximo
(densidade aparente) das particulas de 1,77 g/cm3, somente, foi possivel para
elevados valores de presséo e os menores valores de massa. Isto justifica, também,
os efeitos de segunda ordem para a massa identificados, apenas, para o grupo R
(ver equacao 18).

No grupo SR (sem retardador), somente, a agua teve a funcéo de lubrificante,
entdo, 0 pequeno excesso de agua, em relacdo a quantidade estequiométrica
(a/g=0,18) teve a funcao de facilitar a aproximacao entre os graos de gesso durante
a aplicacdo da presséo, agindo como um lubrificante, conforme Souza (2005). Isto
justifica 0 aumento do modulo de elasticidade dinamico com o0 aumento da relacao
agua/gesso que pode ser visto na Figura 36c.

E possivel que no caso do grupo R (com retardador) embora o pequeno
excesso de agua possa ter auxiliado na lubrificacdo das particulas durante a
compactacdo, € provavel que houve uma predominancia do retardador como
lubrificante. Isto fez com que os melhores resultados do modulo de elasticidade
dindmico fossem encontrados para valores de relacdo agua/gesso préximos da
quantidade estequiométrica (a/g=0,18), como mostra a Figura 36d.

As Tabelas 13 e 14 mostraram que existem fortes correlacdes lineares
negativas entre 0 modulo de elasticidade dinamico (E) e a porosidade (n) para as
amostras de ambos os grupos SR e R.

A Figura 37 ilustra as relagbes lineares existentes entre o modulo de
elasticidade dinamico e a porosidade através do grafico n versus E para as
amostras dos grupos SR e R. E possivel identificar que as amostras do grupo R
apresentaram modulo de elasticidade dinamico, predominantemente, superiores
aos das amostras do grupo SR (Figura 37). Concluiu-se que a presenca do
retardador ao facilitar a mobilidade das particulas, reduzindo as forcas de atrito
possibilitou um melhor empacotamento das particulas provocando a reducgéo da
porosidade e aumento da rigidez das amostras com influéncia significativa no

aumento do moédulo de elasticidade dinamico.
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Figura 37. Modulo de elasticidade dindmico em funcdo da porosidade das amostras: SR
(sem retardador) e R (com retardador).
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Fonte: (A AUTORA, 2023).

A superioridade do moédulo de elasticidade dindmico dos corpos de prova do
grupo R (com retardador), em relagéo, ao grupo SR (sem retardador), também, foi
observada na Figura 36, em que a maior parte da area da superficie de resposta
do modulo de elasticidade dinamico dos corpos de prova do grupo R esta sobre a
superficie de resposta do grupo SR. Estes resultados apontaram a participacéo do
retardador como elemento importante na eficiéncia da compactacao de materiais a
base de gesso, facilitando a mobilidade das particulas durante a conformacéo e
garantindo uma compactacao antes do inicio das reacdes do gesso.

A resisténcia a tragcdo na flexdo (Rt) méxima alcancada foi 14,0 MPa para o
grupo SR e 27,8 MPa para o grupo R. Os valores obtidos foram predominantemente
maiores que o0s obtidos para os corpos de prova conformados pelo método
convencional (GCC) (ver Tabela 12).

A resisténcia a tracao na flexdo (Rt) dos corpos de prova do grupo SR pode
ser estimada usando a equag&o (19) (R*= 0,91, R;,;= 0,86) e a equagéo (20) (R?=

0,96, Rﬁdj: 0,93) pode ser usada para estimar a resisténcia a tracdo na flexdo das

amostras do grupo R.
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R, = —101,72 + 0.33P — 0.1716M + 1578,34X + 0.738MX — 4878,32X? (29)

R, = —146.30 + 7.54P — 0.0678M + 1496,04X — 0.0017PM — 20.36PX (20)
20
—0.1121P% + 0,000078M?* — 3283,05X?

Em que, R, e sdo as resisténcias a tracdo na flexdo previstas para os grupos sem

retardador e com retardador, respectivamente. P, M e X s&o respectivamente, os niveis de
presséo, massa e relagdo agua/gesso.

Todos os fatores analisados P, M e X tiveram efeito significante (a= 0,05) para
a resisténcia a tracao na flexdo das amostras do grupo SR e R (ver equacdes 19 e
20). Foi identificado um efeito de segunda ordem na resisténcia a tracdo na flexao
dos corpos de prova do grupo SR para X e interagéo entre os fatores M e X (ver
equacao 19). Para o grupo R, o efeito de segunda ordem foi observado para todos
os fatores (ver equacdo 20), além de interacdo entre os fatores P e M, e P e X.
Estes resultados corroboraram para comprovar a importancia do uso de um
retardador de pega para a eficiéncia do processo de conformacdo de gesso sob
presséao.

A Figura 38 apresenta as superficies de resposta da resisténcia a tracao na
flexdo, para X= 0,20 (relacdo a/g no ponto central) e M= 450 g (massa conformada
no ponto central), respectivamente. Para M= 450 g, X apresenta influéncia
significante (a= 0,05) para a resisténcia a tragcao na flexdo dos corpos de prova do
grupo SR e R, independentemente da presséo aplicada (Figura 38a e 38b). Para
X= 10,20, observou-se a influéncia do fator massa na resisténcia a tracao na flexao,
independentemente da presséo aplicada, para ambos os grupos SR e R. No grupo
SR, foi possivel identificar que a reducado da massa contribuiu para 0 aumento da
resisténcia a tracao na flexdo, com maior intensidade para P= 15 MPa (Figura 38a).

Para o grupo R, os maiores valores de resisténcia a tracdo na flexdo podem
ser obtidos para os valores minimo (M= 350 g) e maximo (M= 550 g) da massa,
para P= 5 MPa. Para P= 15 MPa, os maiores valores de resisténcia a tracdo na
flexdo sdo encontrados para 0os menores valores de massa, mostrando que a
pressao atua melhor no empacotamento das particulas com menores valores de

massa, para esta propriedade.
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A analise das Figura 38 mostraram que a area da superficie de resposta da
resisténcia a tracdo na flexdo dos corpos de prova do grupo R esta sobre a
superficie de resposta do grupo SR, para ambas as condicdes, e é o inverso do

comportamento das superficies de resposta da porosidade.

Figura 38. Superficie de resposta das amostras para a resisténcia a tracao na flexdo: (a)
grupo SR (sem retardador), para *X = 0,20 e (b) grupo R (com retardador), para X = 0,20,
(c) grupo SR (sem retardador), para **M = 450 e (d) grupo R (com retardador).
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Fonte: (A AUTORA, 2023).

A resisténcia a compresséao (Rc) maxima alcangada foi 29,0 MPa para o grupo
SR e 57,4 MPa para o grupo R. Os valores obtidos foram, predominantemente,
maiores que os obtidos para os corpos de prova conformados pelo método conven-

cional (GCC) (ver Tabela 12). A resisténcia a compressédo dos corpos de prova do
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grupo SR pode ser estimada usando a equacdo (21) (R?= 0,84, Rédj: 0,80) e a

equacao (22) (R*= 0,96, Rﬁdj: 0,93) pode ser usada para estimar a resisténcia a

compressédo das amostras do grupo R.

R... =970+ 2,955P — 0,0253M — 0,094P? (21)

CSR

R., =—377.52 + 7.68P — 0.0172M + 3791,70X + 0.0052PM — 22.199PX
(22)
— 0.189P% — 8981,04X?

Em que, R, € R, sd0 as resisténcias a compressdo previstas para os grupos sem

retardador e com retardador, respectivamente. P, M e X séo os niveis de pressdo, massa
e relacdo a/g, respectivamente.

P e M tiveram efeito significante (a= 0,05) para a resisténcia a compressao
dos corpos de prova do grupo SR (ver equacao 21), enquanto X ndo apresentou
influéncia significante para este grupo. Todos os fatores P, M e X tiveram influéncia
significante (a= 0,05), para o grupo R (ver equacgéo 22). Para ambos 0s grupos,
evidenciou-se o efeito de segunda ordem da presséo (ver equagdes 21 e 22).
Entretanto, o efeito de segunda ordem para a relacdo a/g e efeitos de interacéo
entre P e M e entre P e X na resisténcia a compressao foi observado, apenas, para
0 grupo R (ver equacéo 22).

A Figura 39 apresenta as superficies de resposta da resisténcia a
compressédo, para M= 450 g (massa conformada no ponto central) e X = 0,20
(relacdo a/g no ponto central), respectivamente. Nas Figura 39 pode-se observar
gue a maior parte da area da superficie de resposta da resisténcia a compressao
dos corpos de prova do grupo R, esta sobre a superficie de resposta do grupo SR,
gue € o inverso do comportamento das superficies de resposta da porosidade.

Estes resultados indicaram que a presenca do retardador, ao impedir a
cristalizagao antes da compactacao, contribui para um melhor empacotamento dos
cristais e melhoria do comportamento mecéanico (ZHOU et al., 2015). Evidenciou-
se o efeito de segunda ordem da pressao, demonstrando a importancia deste fator
no empacotamento das particulas e no crescimento das forcas de adeséo e,
consequente, melhoria na resisténcia a compressdo (CORREIA; SOUZA, 2009).
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Independentemente do grupo SR (sem retardador) ou R (com retardador) a

tende a aumentar com a reducdo da porosidade. Um dos

éncia mecanica

A

resist

fatores que influenciam esses resultados sdo as ligacdes intercristalinas que se

formam nas superficies de contato entre as particulas, como resultado da aplicacéao

de pressdo, proporcionando um aumento na resisténcia do material propiciando

melhor empacotamento dos graos (maior densidade aparente) (ZHOU et al., 2015),
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(ver Tabela 12). A Figura 40 apresenta as correlagdes exponenciais entre Rc e n

para os corpos de prova dos grupos SR e R.

Figura 40. Resisténcia a compressao em funcdo da porosidade das amostras: SR (sem
retardador) e R (com retardador).
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Fonte: (A AUTORA, 2023).

Os resultados estdo em conformidade com a teoria para ceramicas porosas,
em que se observa a tendéncia da reducéo das propriedades mecanicas, modulos
elasticos, resisténcia e tenacidades, com o aumento da porosidade (GIBSON,
1988). Pode-se observar na Figura 40, um deslocamento da curva do grupo R para
a esquerda e acima da curva SR, indicando que o uso do retardador conferiu melhor
empacotamento dos cristais de di-hidrato e, consequentemente, melhorou o
comportamento mecéanico do grupo R.

O tamanho e a geometria dos defeitos nos corpos de prova sao fatores que,
também, determinam a resisténcia do material. Os corpos de prova que manifestam
maiores defeitos apresentam menor resisténcia do que os que sao identificados
com menores defeitos. Deste modo, quanto mais compacto o material reduz a
probabilidade da existéncia de grandes defeitos, logo aumento na resisténcia do
material (KANNO, 2009). Desta forma, um estudo exaustivo do comportamento
fisico e mecéanico e a influéncia do aditivo retardador no processo de conformacéo
sob pressao do gesso sdo elementos imprescindivel para viabilizar o estudo da
incorporacao do conceito de materiais com gradacao funcional (MGF) a partir da

técnica de prensagem no gesso.
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4.3.4 Microestrutura

A Figura 41 apresenta as micrografias obtidas por MEV do GCC, conformado
sem pressao. Nas micrografias do GCC-SR, sem retardador, foi identificada a
predominancia de cristais em forma de agulhas, em organizacao aleatéria, com
crescimento radial em forma de tufos (Figura 41). Observou-se que alguns destes
cristais mantém algum contato direto entre si, e ha cristais que se entrelacam. Foi
identificada a presenca de vazios entre os cristais, causada pela perda excessiva
de dgua (CORREIA; SOUZA, 2009; PINHEIRO, 2011).

Figura 41. Micrografias de secdes fraturadas de: (a) GCC — SR (sem presséo) e (b) GCC

— R (sem pressao).

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.18 mm

View field: 43.7 pm Det: SE 10 pm
SEM MAG: 4.99 kx Date(m/dly): 01/17/23

GC ccs 03 v8

IFBA-DATM-LCM

SEM HV: 15.0 kV WD: 14.94 mm VEGA3 TESCAN

View field: 43.5 pm Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.01 kx | Date(m/dly): 01/17/23

GC s-cs 03 v3

IFBA-DATM-LCM

(@) (b)
Fonte: (A AUTORA, 2023).

A elevada porosidade e o reduzido desempenho mecanico do GCC-SR (ver
Tabela 12) encontram justificativa na morfologia dos cristais e no arranjo
microestrutural apresentado na Figura 41a. A Figura 41b mostra que a adi¢céo do
retardador, citrato de sodio, provocou parcialmente a inibicdo da hidratagdo do
gesso de hemi-hidrato para di-hidrato, modificando a morfologia da forma de agulha
para coluna ou placa, contribuindo para a reducdo da resisténcia mecanica

observada no grupo GCC-R, em relagéo ao grupo GCC-SR. Estes resultados para
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a morfologia, também, foram identificados por Singh e Garg (1997) para o uso do
tripolifosfato de sodio, como aditivo retardador. Estes resultados justificam a
reducdo das propriedades mecanicas analisadas (E, Rt € Rc) em relacdo as
amostras GCC-SR (ver Tabela 12). Alves et al. (2012) afirmam que o retardador
contribui para a queda da resisténcia devido ao enfraquecimento da disposicéo e
morfologia dos cristais e seu entrelagamento, como visto na Figura 41.

Assim sendo, a andlise comparativa entre as micrografias dos cristais do
GCC-SR e do GCC-R mostrou que a incorporacéo do aditivo retardador contribuiu
para a reducdo da resisténcia mecanica das amostras conformadas pelo método
convencional. Estes resultados corroboram com a literatura, uma vez que Alves et
al. (2012) afirma que a presenga do citrato de sédio, aditivo retardador utilizado
neste trabalho, age reduzindo a resisténcia mecéanica do gesso conformado pelo
método convencional.

A Figura 42 apresenta as micrografias das amostras de gesso conformado
sob pressao (GCP), sem retardador (SR) e com retardador (R). Foram analisadas
as amostras do grupo GCP-SR (Figura 42a e 42b) e suas correspondentes no grupo
GCP-R (Figura 42c e 42d), com mesmas condi¢cdes de conformacéo (P, M e X) e
tempo de hidratacéo (Tabela 12).

Nas micrografias das amostras extraidas do GCP-R (Figura 42c e 42d) notou-
se a predominédncia de cristais aciculares alongados, bem formados, em
aglomerados alinhados e interconectados originando uma microestrutura mais
densa e compacta, com menos vazios. A morfologia das amostras GCP-R justificou
o alto grau de empacotamento (densidade aparente) alcangcado por este grupo.
Comportamento observado tanto para a série 13 (pap= 1,64 g/cm?3), quanto para a
série 20 (pap= 1,91 g/cm3®) quando comparadas ao grau de empacotamento
alcancadas pelas amostras GCP-SR, para as mesmas seéries, série 13 (pap= 1,38
g/cm?) e série 20 (pap= 1,66 g/cm?®), respectivamente, (ver Tabela 12).
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Figura 42. Micrografias de secdes fraturadas de: (a) GCP - SR (Série 13); (b) GCP - SR
(Série 20); (c) GCP - R (Série 13) e (d) GCP - R (Série 20).

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.16 mm SEM HV: 15.0 kV WD: 15.04 mm
View field: 43.6 pm Det: SE View field: 43.6 pym Det: SE
SEM MAG: 5.00 kx Date(m/dly): 01/17/23 SEM MAG: 5.00 kx 'Date(mldly): 01/17/23
G1L1CCD 13 v4 G1L1CCD 20 v2

IFBA-DATM-LCM IFBA-DATM-LCM

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.51 mm SEM HV: 15.0 kV WD: 14.82 mm
View field: 43.6 pm Det: SE View field: 43.6 pm Det: SE
SEM MAG: 5.00 kx  Date(m/dly): 01/17/23 SEM MAG: 5.00 kx  Date(m/dly): 01/17/23
G1L2CCD 13 v2 G1L2 CCD 20 v7
IFBA-DATM-LCM IFBA-DATM-LCM

Fonte: (A AUTORA, 2023).

A comparacao entre as micrografias dos grupos GCP-SR e GCP-R (Figura
42) mostraram que o retardador ao garantir uma compactagao dos granulos antes
do inicio da reacao de hidratagéo, facilitou a aproximagéo das particulas, conforme
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0 estabelecido pelos trés estagios de compactacdo (AMOROS ALBARO, 2000b;
AMOROS ALBERO, 2000a), explicados pela teoria da compactacéo de sistemas
ceramicos particulados. A reducdo do volume e tamanhos dos poros
intergranulares (estagio 1) (AMOROS ALBARO, 2000b; AMOROS ALBERO,
2000a) foram responsaveis pelo elevado comportamento mecéanico alcangado pelo
grupo GCP-R.

Estes resultados podem ser observados a partir da analise do arranjo dos
cristais apresentados na Figura 42d para a série 20 do grupo GCP-R. Os cristais
altamente desta série (Figura 42d) apresentaram cristais aglomerados alinhados
significativamente, interconectados com microestrutura mais densa e compacta,
com menos vazios quando comparadas as demais amostras analisadas (Figura
42a, 42b e 42c). Esta morfologia justifica o elevado comportamento mecanico (E =
22,8 GPa, Rt = 21,3 MPa e Rc = 57,4 MPa) e baixa porosidade (n = 18,92%)
alcancados por esta série, como mostra a Tabela 12.

Os resultados apontaram que a adicao do aditivo retardador no processo de
conformacao sob pressao do gesso teve a funcao, apenas, de retardar a reacéo de
hidratacdo do gesso, contribuindo para uma compactagao antes do inicio da pega.
Desta forma, ao garantir uma compactacao dos granulos de gesso, antes do inicio
da pega, permitiu que a agua exercesse sua funcéo de reagente e de lubrificante.
Assim, a pressao aplicada na conformacdo das amostras de gesso pode promover
0 empacotamento eficiente das particulas, originando cristais bem formados,
alinhados, interconectados e como menor indices de vazios.

O di-hidrato geralmente consiste em um material fragil e sua resisténcia
mecanica depende das forcas de adeséo entre seus cristais KANNO et al. (2008).

Os resultados mostraram que o método de conformacao por compactacéo do
gesso, associado ao emprego de um aditivo retardador, em especial o citrato de
sédio, contribuiu para melhorar a adesdo entre os cristais. As Figura 42c e 42d
mostraram cristais bem conectados que favoreceram a formacdo de um
emaranhado alinhado de cristais, que proporcionaram uma microestrutura mais
compacta, contribuindo para a conformacao de um gesso de elevado desempenho
mecanico (KANNO et al., 2008; GERALDO et al., 2018).
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4.4 CONCLUSAO

Este estudo investigou os efeitos do aditivo retardador e dos parametros de
conformacao (P, M e X) e nas propriedades do gesso conformado sob pressao
(GCP) para a producdo de componentes de gesso com elevado desempenho
Mecanico para uso na construgao civil.

Constatou-se que todos os fatores (P, M e X) foram significantes para as
espessuras dos corpos de prova, para ambos 0s grupos GCP-SR e GCP-R, com
predominéancia do fator massa. Embora, os fatores analisados tenham apresentado
maior influéncia, comparativamente, para o grupo R. Os resultados mostraram que
todos os fatores (P, M e X) foram importantes para controlar as espessuras das
amostras conformadas sob presséo, considerando o intervalo e as condi¢cfes de
prensagem deste estudo.

Os resultados mostraram que o uso de um aditivo retardador de pega impediu
a cristalizacdo antes da compactacao, favorecendo um eficiente empacotamento
dos cristais de gesso, com consequente, reducdo da porosidade e melhoria do
comportamento mecéanico. Amostras de GCP-R chegaram a alcancar densidade
aparente igual a 2,0 g/cm?3 e porosidade de 15,3%.

Desta forma, ao garantir uma compactacdo dos granulos de gesso, antes o
inicio da pega, a presenca do aditivo retardador permitiu que a agua exercesse sua
funcdo de reagente e de lubrificante. E que a pressao aplicada pudesse promover
0 empacotamento eficiente das particulas, originando cristais bem formados,
alinhados, interconectados e como menor indices de vazios. Este emaranhado
alinhado de cristais proporcionaram uma microestrutura mais compacta,
contribuindo para a conformacao de um gesso de elevado desempenho mecanico
(E= 22,8 GPa, Ri= 21,3MPa e Rc= 57,4 MPa).

Os resultados mostraram que independentemente do grupo SR (sem
retardador) ou R (com retardador) a viabilidade do uso da técnica de conformacao
sobre pressao na producdo de pecas de gesso menos porosas e com elevado
comportamento mecénico. Os resultados mostraram a importancia do uso de um
aditivo retardador de pega nos fenbmenos de adesao entre 0s cristais N0 processo
de conformacgdo sob pressdo em materiais a base de gesso. Desta forma, faz-se

importante a compreensao exaustiva dos fendmenos que envolvem a produc¢éo de
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gesso de elevado desempenho mecénico, através da conformagédo sob presséo
uniaxial.

Os resultados apontaram o gesso conformado sob pressdo como um material
com potencial para a producdo de componentes pré-fabricados de gesso de
elevado desempenho mecéanico e importancia do aditivo retardador na

uniformidade e melhoria dos resultados
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5 OTIMIZACAO DOS PARAMETROS DE CONFORMACAO PARA A AVALIA-
CAO DO COMPORTAMENTO MECANICO E FRENTE A ACAO DA AGUA DO
GESSO CONFORMADO SOB PRESSAO.

Este Capitulo avanca no estudo do gesso conformado sob pressdo (GCP)
através do uso da metodologia de otimizacdo multipla. Esta metodologia foi
utilizada para a determinacéo das condi¢Bes 6timas do grupo R (com retardador),
estudado no Capitulo 4, para a avaliagcdo do comportamento mecénico e frente a
acdo da agua do GCP. A discussado apresentada neste capitulo € inovadora pois
contribuiu para alcancar uma reducéo na susceptibilidade do gesso em relacdo a
acdo da agua, a partir da reducdo da porosidade por meio da técnica de
conformacao sob pressédo. Além de preencher as lacunas no campo de pesquisa
sobre o0 GCP. O estudo apresentado mostra ser possivel a producéo de pecas pré-
fabricadas de elevada resisténcia mecanica e com melhoria do comportamento
frente a acdo da agua, sem a presenca de aditivos hidrofugantes que possam
influenciar nas propriedades de reciclabilidade do gesso. O desenvolvimento do
programa experimental foi composto pelas seguintes etapas: (i) Caracterizagcéo do
gesso comercial de construcao; (ii) Confec¢do dos corpos de prova de gesso por
conformacao convencional (GCC); (iii) Elaboracdo do planejamento estatistico
experimental, a partir de um projeto composto central (PCC); (iv) Confeccéo das
séries do PCC de corpos de prova de gesso conformado sob pressao (GCP); (V)
Avaliacdo das propriedades fisicas, mecanicas e morfolégicas das séries (estas
etapas foram realizadas no Capitulo 4); (vi) Determinagdo e validacdo das
condicOes oOtimas para a producédo de GCP de elevado comportamento mecanico e
baixa porosidade; (vii) Estudo do comportamento do gesso frente a acdo da agua,
a partir das condi¢Ges Otimas e (viii) Analise morfolégica das amostras. O resumo
metodolégico do programa experimental relacionado a este trabalho, esta

apresentado na Figura 43.
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Figura 43. Resumo metodolégico.

Procedimento Experimental

| Caracterizagao do gesso ‘ ‘ Teor do aditivo retardador }

| GCC | GCP }

Conforme NR 12.128

‘ Projeto composto central (PCC) ‘
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‘ Conformacao sob pressdo ‘

N

Propriedades fisicas e mecanicas }-

t (mm) H n (%) ‘| E (GPa) H R, (MPa) H R. (MPa) Hpap_(g/cma)‘

- -

‘ Determinagdo das condigdes 6timas ‘
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<

‘ Comportamento em relacdo a a¢do da agua ‘

|- Absorggo de agua por capilaridade;
{- Angulo de contato;
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Analise morfoldgica

MEV

Analise e Discussdo dos Resultados

GCC = Gesso conformado pelo método convencional; GCP = Gesso conformado sob
pressdo; t = espessura; n = porosidade; E = modulo de elasticidade dindmico; R; =
resisténcia a tracao na flexdo; R. = resisténcia a compressao e X = relacdo agua/gesso.

Fonte (A AUTORA, 2023).
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5.1 INTRODUCAO

O gesso na forma do hemi-hidrato de sulfato de calcio (CaS0a4.1/2H20) para
uso na construcao civil, apresenta enumeras vantagens, tais como, alta resisténcia
ao fogo, baixas temperaturas de calcinacao (~140°C), reducéo na emisséo de COz,
baixa retracdo e leveza (ABERLE, 2010). Além das vantagens que 0O gesso
apresenta na reversibilidade de suas reacdes de transformacéo, possibilitando a
constancia de suas propriedades, apds varios ciclos de reciclagem (PINHEIRO,
2011). No entanto, a elevada sensibilidade do gesso a agua limita seu uso a
ambientes internos secos. Para aplicagdes em locais em que sao exigidos o minimo
de resisténcia a agua como em banheiros, cozinhas, escadas, depdsitos, porées,
garagens, armazéns ou areas a beira-mar, é necessario o uso de formulacdes de
gesso hidrofobizadas (ABERLE, 2010).

O transporte de agua em um material é altamente dependente de sua
estrutura de poros. A hidrofilicidade, capacidade de molhabilidade pela agua de
uma superficie, depende do volume, distribuicdo, tamanho e forma geométrica dos
poros. Estes parametros determinam a absor¢cdo do material (JAKOBSMEIER,
2000). O gesso conformado é constituido por cerca de 50% a 60% de poros. O
volume de poros depende diretamente da relacdo dgua/gesso que compde a pasta.
Quanto maior esta relagéo, maior o volume de poros e menor a densidade aparente
do gesso endurecido. A maioria dos poros do gesso apresenta raios entre 0,3 e 1
um, que compreende a faixa de dimensdo que caracteriza 0S macroporos
cilindricos abertos (poros capilares). Estes poros transportam agua no estado
liquido, regido em que atuam as forgas de succ¢éo capilar (JAKOBSMEIER, 2000).

A melhoria do comportamento do gesso em relagdo a acdo da agua e
comumente estudada através da incorporacdo de adicbes e aditivos com
caracteristicas hidrofugantes (CAMARINI; DE MILITO, 2011; MISNIKOV, 2018;
BUGGAKUPTA et al., 2020; VIDALES- BARRIGUETE et al., 2020 e RODRIGUES,
SOUSA e OLIVIER, 2022).

Rodrigues, Sousa e Olivier (2022) avaliaram a durabilidade do gesso com a
adicdo de hidrorrepelente quando submetido ao envelhecimento acelerado. Os
autores fixaram a relagdo agua/gesso em 0,7 e estudaram os teores de 0%, 0,2%
e 0,4% de hidrorrepelente em relacdo a massa de gesso. Foram avaliados apos 10

e 20 ciclos de secagem e molhagem e realizados os ensaios de dureza, resisténcia
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a compressao, absor¢ao por imersao total, absorcéo por capilaridade e analises de
MEV e EDS para o gesso referéncia e com as adi¢cdes. Os resultados mostraram
que apos 20 ciclos de envelhecimento acelerado os valores de resisténcia a
compressao permaneceram superiores ao minimo de 8,4 MPa exigidos na norma
NBR 13.207 (ABNT, 1994). Houve uma reducéo significativa na absorgéo por
imersdo e na absorcdo por capilaridade dos corpos de prova contendo o
hidrorrepelente em relacdo aos corpos de prova referéncia. Observaram, ainda, a
presenca de hidrorrepelente formando um “filme” sobre os cristais, apés os 20
ciclos, porém, com uma distribuicdo ndo uniforme e concentracdo na superficie do
corpo de prova.

Buggakupta et al. (2020) tiveram como objetivo produzir materiais a base de
gesso com melhoria da resisténcia a 4gua e resisténcia a compressao, a partir de
gesso reciclado, oriundo de moldes de gesso, com incorporacdo de residuos de
vidro do processo de usinagem de vidros automotivos. Foram estudadas
formulacbes de argamassas de gesso com teores de 5%, 10%, 15% e 20% de
residuos de p6 de vidro e teores fixos de cimento Portland tipo | (9%) e de cimento
com elevado teor de alumina (1%). As argamassas de gesso com adicdo de
residuos de po de vidro apresentaram maior resisténcia mecanica e resisténcia a
agua comparadas as argamassas sem adicdo. O melhor resultado para a
resisténcia a compressao foi de 6,9 MPa para a argamassa de gesso reciclado,
com adicdo de 10% de residuos de p6 de vidro. Os resultados mostraram que o
comportamento mecanico depende diretamente da propor¢éo entre o hemi-hidrato
e os residuos de p6 de vidro utilizado na mistura.

Vidales-Barriguete et al. (2020) investigaram a incorporagédo de uma mistura
diversificada de residuos polimericos (termofixos e termoplasticos) no gesso, com
a finalidade de melhorar as propriedades de resisténcia a acdo da agua sem afetar
suas propriedades higrotérmicas. Para tanto, foi utilizada a moldagem convencional
do gesso com relacdo dgua/gesso igual a 0,8. Foram avaliados a incorporacdo dos
teores de 0%, 50%, 60% e 70% de residuos poliméricos, em relagcdo a massa do
gesso. A capacidade de retencdo de agua das misturas alcancou valores de
27,10%, 25,78% e 24,96% para o0 gesso com incorporacgao de residuos poliméricos
nos dos teores de 50%, 60% e 70%, respectivamente. Estes resultados foram

inferiores aos alcancados pelas amostras referéncia, que apresentaram retencao
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de &gua de 35,03% de agua. Esta reducdo na capacidade de retencdo de agua
mostra que os residuos poliméricos funcionam como uma barreira, dificultando a
entrada das moléculas de agua na mistura. Assim sendo, o0s resultados apontaram
uma reducdo na capacidade de absorcdo e retencdo de agua, sem afetar as
propriedades higrotérmicas do gesso, ou seja, a capacidade de regular a umidade
relativa do ar no interior das edificacfes. Isto devido a reducéo do volume total de
poros e manutencdo do tamanho dos poros para os corpos de prova com adicoes.
Além disso, as propriedades mecéanicas do gesso foram mantidas acima dos
valores minimos indicados pelas normas. Os melhores resultados foram
alcancados para os teores de 50% e 60% de teores de residuos poliméricos. Assim,
o material estudado € uma boa alternativa para a aplicacdo nas areas externas das
edificacfes, expostas a agua, e contribuir para a reducéo dos impactos ambientais.

Misnikov (2018) propde como alternativa promissora para a modificagao
hidrofébica do aglomerante gesso utilizando o betume liberado durante a termdélise
da turfa, método proposto por Misnikov (2016) para o cimento. Como o autor
identificou sobreposicéo entre as faixas de temperatura utilizadas na fabricacéo do
aglomerante gesso e as faixas necessarias para o0s estagios iniciais de
decomposicdo termoquimica da turfa prop6s alcancar a hidrofobizacédo durante o
processo de fabricacdo. Os resultados do estudo indicaram ser possivel uma
tecnologia industrial para a producdo do aglomerante gesso com modificagao
hidrofébica por aditivos de turfa. O método proposto nao requer alteraces
tecnolégicas nos equipamentos e processos atuais utilizados no processo de
producéo do hemi-hidrato. O autor concluiu que com o teor de 0,5% - 1% de aditivo
de turfa foi possivel preservar a resisténcia mecanica e seu tempo de
armazenamento, sem endurecimento, mesmo em condi¢cdes adversas, com 100%
de umidade relativa. A otimizagédo da composi¢ao quantitativa dos aditivos de turfa
permitiu a obtencdo de um ligante de gesso hidrofobicamente modificado, com
baixa capacidade de sorcao de vapor d'agua, sem alterar a resisténcia. Além disso,
a implementacéo proposta nao prevé aumento no custo do produto modificado, pois
o valor do aditivo de turfa é semelhante ao custo do gesso bruto.

Camarini e De Milito (2011) investigaram o efeito da adicdo do cimento
Portland de escoéria de alto forno ao hemi-hidrato 8, com relagdo agua/gesso igual

a 0,7 visando melhorar o desempenho do gesso. Os resultados mostraram que
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apos exposicdo a ambiente externo por trés anos, a resisténcia apresentou
semelhancas com o comportamento das amostras em ambiente interno. Nao houve
aumento expressivo da resisténcia a compressao das amostras com adi¢do, no
entanto, as amostras apresentaram uma melhoria na resisténcia a acdo da agua.
As microestruturas das amostras com adicao apresentaram-se mais compactas e
foi identificado um filme sobre os cristais em forma de agulha do di-hidrato
protegendo-os contra o ataque da agua. Apos os trés anos de exposicdo nao foi
identificado fissuras e vazios oriundo da dissolugéo do di-hidrato e nem a presenca
de etringita. Os autores identificaram a potencialidade da adigdo em originar um
composito de gesso resistente a agua, no entanto, ainda sdo necessarios estudos
adicionais para resolver questdes tedricas e quanto a aplicacao.

Embora os avancos referentes a hidrofobizacdo do gesso sejam promissores,
ainda existem muitas lacunas referentes ao estudo da eficiéncia e durabilidade dos
aditivos e adi¢cGes para viabilizar o uso do gesso em ambientes externos. Outra
guestao pouco discutida foi a interferéncia das adicfes estudadas nas propriedades

de reciclabilidade do gesso.

A conformacéao sob pressao consiste na producéo de pecas de gesso a partir
de hemi-hidrato, di-hidratado ou fosfogesso utilizando uma quantidade de agua mi-
nima, seguida da aplicacdo de uma pressédo de compactacdo (ALVES JUNIOR,
2012; AVELAR, 2012; CORREIA; SOUZA, 2009; CORTE REAL, 2009; GERALDO
et al., 2018; KANNO, 2009; KANNO et al., 2008; SOUZA, 2005; SOUZA 2006;
SOUZA, ROSSETTO; KANNO, 2007; ZHOU et al., 2015). A conformacao do gesso
sob pressao tem sido o alvo de pesquisas para o desenvolvimento de pecas de
gesso com reducdo da porosidade e aumento da resisténcia mecanica e reducéo

da permeabilidade.

Souza (2005) e Kanno (2009) buscaram desenvolver o processo de
fabricacdo, a partir da técnica de prensagem, um gesso de alta resisténcia
mecanica e baixa permeabilidade. Geraldo et al. (2018) estudaram a producéao de
componentes de gesso comercial e do gesso reciclado conformados a partir da
prensagem uniaxial com incorporacdo de residuos de ceramica vermelha e de
porcelana. Os autores concluiram o gesso prensado com ceramica vermelha
apresentou absorcdo de agua 50% maior que o gesso prensado referéncia

mostrando que esta adi¢cdo contribuiu para o aumento da porosidade.
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No entanto, os estudos sobre o comportamento do gesso conformado sobre
pressdo, em relacdo a acdo da agua, ainda sao incipientes e exigem estudos mais
aprofundados. Os estudos mostraram que existe uma lacuna de estudos referente
ao desempenho do GCP, em relacdo a agua.

O comportamento frente & acdo da 4gua pode ser medido através da absorcéo
por capilaridade NBR 15.259 (ABNT, 2005), do envelhecimento acelerado, por meio
de ciclos de molhagem e secagem (DIAS, 2005; VIDALES-BARRIGUETE, 2020;
DURGUN, 2020) e da molhabilidade, por intermédio do angulo de contato
(OLIVEIRA, 2011; dos SANTOS; LASMAR; FERREIRA, 2013; ISMAIL et al., 2022).

A propriedade de molhabilidade do liquido em uma determinada superficie
pode ser determinada com base na propagacdo da gota de um liquido em uma
superficie. O grau de molhabilidade pode ser definido por meio do angulo de
contato (JAKOBSMEIER, 2000; MOITA NETO, 2006; YUAN et.al, 2013).

Assim sendo, o método de conformacéao sob presséo possibilita o uso de uma
guantidade de agua estequiométrica e passa a ser uma alternativa viavel no
desenvolvimento de um gesso com baixa porosidade e, consequentemente,
elevada resisténcia mecéanica e baixa vulnerabilidade a acdo da dgua. A melhoria
do desempenho do gesso, em relacdo a acdo da agua, sem a incorporacédo de
aditivos hidrofugantes, pode contribuir para 0 avanco tecnoldgico do setor gesseiro,
aliado a sustentabilidade, uma vez que contribui para manter as propriedades de
reciclabilidade do gesso. Segundo Pinheiro (2011) a sustentabilidade do setor
gesseiro é garantida devido a constancia das propriedades do gesso ao passar
pelos ciclos de reciclagem, portanto, redug¢do do consumo da matéria-prima e da
geracao de residuos.

Desta forma, este trabalho visa determinar as condi¢bes Otimas dos
parametros de conformacéo, a partir da metodologia de otimizagdo multipla, para a
avaliacdo do comportamento mecéanico e frente a acdo da agua de gesso

conformado sob pressao.
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5.2 MATERIAIS E METODOS

5.2.1 Materiais

Os materiais utilizados neste estudo foram os mesmos utilizados no Capitulo
4, o gesso de fundigdo, para construcao civil, o citrato de s6dio como aditivo retar-
dador de pega e a agua deionizada. Os procedimentos para a caracterizacao fisica,
quimica (FRX), morfolégica (MEV), mineralégica (DRX) e a analises térmicas

(TG/DTG) do gesso estao descritas no Capitulo 4 (ver item 4.2.1).

5.2.2 Métodos

5.2.2.1 Projeto composto central (PCC)

Este estudo foi realizado, a partir do projeto composto central (PCC) elaborado
no Capitulo 4, para o grupo R (com retardador) (ver item 4.2.2.1). A matriz
experimental deste projeto e as respostas experimentais para as diferentes séries
estdo apresentadas na Tabela 15. A partir da andlise deste planejamento
experimental foi possivel a utilizacdo da metodologia de otimizacdo mdltipla (ver
item 5.2.2.5) para a avaliagdo do comportamento do GCP, em relacao a acado da

agua.

5.2.2.2 Preparacgéo das amostras

A matriz de aco desenvolvida para a fabricacdo do GCP, as etapas de
preparacdo das amostras, a conformacdo e a desmoldagem foram realizadas
conforme procedimentos e equipamentos descritos no Capitulo 4 (ver item 4.2.2.2).
Para fins de comparagcao, foram produzidos corpos de prova de gesso por
conformacao convencional (sem presséao), utilizando o procedimento descrito na
NBR 12.128 (ABNT, 2019). Os detalhes destes procedimentos estdo apresentados
no Capitulo 3 (ver item 3.2.2.2).

5.2.2.3 Propriedades fisicas, mecanicas e morfologicas

A determinacéo das respostas experimentais, espessura (t), porosidade (n),

modulo de elasticidade dinamico (E), resisténcia a tracdo na flexdo (R:) e
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resisténcia a compressao (Rc) dos corpos de prova de GCP. Os procedimentos
para a realizacdo do ensaio de microscopia eletrénica de varredura (MEV) estao

descritos no Capitulo 4 (ver item 4.2.2.3).

5.2.2.4 Analise estatistica

As analises estatisticas foram realizadas utilizando software Design Expert,
Stat Ease® versdo 13. As correlagfes lineares entre as variaveis, a reducdo e

ajuste dos modelos quadraticos, a analise dos valores, Rﬁdje Ryrea © @s

significancias das faltas de ajuste dos modelos para (a= 0,05), utilizados para
avaliar a qualidade de ajuste dos modelos estdo apresentados no Capitulo 4 (ver
item 4.2.2.3).

5.2.2.5 Otimizacdo multipla

A necessidade de serem otimizadas varias respostas ao mesmo tempo pode
ser solucionada pela aplicacdo de uma funcdo desejabilidade. Este tratamento foi
proposto por Derringer e Suich em 1980 (COSTA; LOURENCO; PEREIRA, 2011,
MONTGOMERY, 2013). Esta metodologia respalda-se em uma conversao de cada
resposta individual em uma escala adimensional de desejabilidades individuais (d).
Esta escala pode variar de 0 (para uma resposta inaceitavel) a 1 (para uma resposta
desejada). Assim € possivel combinar os resultados obtidos para as propriedades
medidas, em diferentes ordens de grandeza (COSTA; LOURENCO; PEREIRA,
2011). A desejabilidade global (D) (ver equacao 23) € obtida a partir da determina-
céo das desejabilidades individuais (di) e pode ser definida como a média geomé-

trica das desejabilidades individuais (ver equacéo 24):
D="/d,.d, ...d,, (23)
Em que, m € o numero de respostas estudadas no processo de otimizagéao.

Desta forma, o processo de otimizacdo simultdnea deve calcular os niveis das

variaveis que maximizem a desejabilidade global.
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Osey<L
=) (=LY 24
D (T_L) seL<y<T (24)
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Em que, L é o menor valor aceitavel para a resposta e S é o0 peso. Entdo, quando
S =1, a funcéo desejabilidade ¢é linear e quando S > 1, maior importancia € dada aos va-
lores proximos ao 6timo.

Funcbes para o célculo de desejabilidades individuais, também, podem ser
estabelecidas em casos cujo “alvo” seja um valor minimo ou maximo, ou ainda,
esteja localizado entre um valor minimo e um valor maximo. A aplicacéo da funcao
de desejabilidade na otimizacdo de métodos analiticos oferecem eficiéncia,
economia e objetividade na otimizacao de procedimentos com mdultiplas respostas
CALADO; MONTGOMERY, 2003; CANDIOTI et al., 2014). A otimizacdo consiste
em maximizar, minimizar ou atingir um alvo em uma dada propriedade.

Como o transporte de agua em um material € altamente dependente de sua
estrutura (JAKOBSMEIER, 2000), pretendeu-se alcancar uma melhoria no
comportamento do gesso em relacdo a acao da agua, por meio da reducdo da
porosidade. Com este propdsito foi realizada uma simulacéo utilizando o software
Design Expert Stat Ease® versdo 13. Assim sendo, para a otimizacao multipla
foram adotados os seguintes critérios para as variaveis independentes, P (“igual
a’), M e X (“no intervalo”) e para as variaveis dependentes t (“alvo”) igual a 40 mm,
n (“minimizar”), E, Rt e Rc (“maximizar”).

Estes critérios foram adotados para a determinagdo das condi¢cdes Otimas
para o desenvolvimento de um GCP de baixa susceptibilidade a agua e elevado
comportamento mecanico. A simulacdo realizada permitiu a obtencdo de uma
solucdo 6tima dos parametros de conformacéo, P = 18,409 MPa, M = 538,884 g e
X =0,17 com desejabilidade global igual a 0,86. As solu¢bes foram previstas para
a obtencdo de corpos de prova com espessuras, aproximadamente, iguais a 40

mm.
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NIVEIS DOS FATORES

RESPOSTAS EXPERIMENTAIS

Séries Blocos Pap (g/cm?)
P (MPa) M (g) X t (mm) n (%) E (GPa) Rt (MPa) Rc (MPa)
1 1 wx(.1) 5 (+1) 550 (+1) 0,22 42,78 22,51 19,85 19,12 39,37 1,83
2% 1 (0) 10 (0) 450 (0) 0,20 33,65 19,11 22,86 23,29 51,24 1,91
3* 1 (0) 10 (0) 450 (0) 0,20 33,44 18,98 22,95 23,76 48,01 1,92
4 1 (-1)5 (+1) 550 (-1) 0,18 44,80 24,31 17,88 15,47 33,04 1,79
5 1 (+1) 15 (-1) 350 (-1) 0,18 40,73 17,27 24,33 20,71 57,33 1,96
6 1 (+1) 15 (-1) 350 (-1) 0,18 25,66 16,96 24,48 27,78 50,00 1,97
7 1 (-1)5 (-1) 350 (-1) 0,18 28,22 23,71 18,31 17,00 33,49 1,81
8 1 (+1)15 (+1) 550 (+1) 0,22 36,51 16,48 22,58 18,28 57,37 1,98
o* 1 (0) 10 (0) 450 (0) 0,20 33,56 19,16 22,90 22,29 51,97 1,91
10* 1 (0) 10 (0) 450 (0) 0,20 33,74 19,21 22,76 22,78 54,68 1,01
11 1 (-1)5 (-1) 350 (+1) 0,22 27,01 22,69 20,23 20,04 37,21 1,83
12 1 (+1) 15 (-1) 350 (+1) 0,22 23,15 17,10 21,46 20,61 42,25 1,96
13** 2 (-1,68) 1,59 (0) 450 (0) 0,20 39,57 30,70 12,65 9,43 18,39 1,64
14** 2 (0) 10 (-1,68) 281,82 (0) 0,20 20,97 19,81 22,02 17,40 43,72 1,90
15+ 2 (0) 10 (0) 450 (0) 0,20 33,61 19,19 22,90 22,59 48,07 1,91
16* 2 (0) 10 (0) 450 (0) 0,20 33,66 19,31 22,79 21,64 49,39 1,91
17%* 2 (+1,68) 18,41 (0) 450 (0) 0,20 31,12 15,31 24,92 18,27 53,04 2,00
18** 2 (0) 10 (0) 450 (-1,68) 0,17 34,81 19,86 20,83 18,89 41,47 1,90
19** 2 (0) 10 (0) 450 (+1,68) 0,23 30,46 19,12 20,48 17,24 36,39 1,91
20% 2 (0) 10 (+1,68) 618,18 (0) 0,20 46,53 18,92 22,78 21,34 57,45 1,01
Minimo (-1,68) 1,59 (-1,68) 281,82 (-1,68) 0,17 20,97 15,3 12,6 9,4 18,4 1,64
Maximo (+1,68) 18,41 (+1,68) 618,18 (+1,68) 0,23 46,5 30,7 24,9 27,8 57,4 2,00
GCC - 0.62 --- 50,9+ 0,44 7,2+0,10 5,6 £ 0,90 12,2+ 1,34 1,16 + 0,01

Obs.: * Pontos centrais; **Pontos axiais e ***Os niveis codificados estdo entre parénteses.

P = Presséao de conformagéo; M = Massa conformada e X = Relagdo agua/gesso.

Fonte: (A AUTORA, 2023).
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5.2.2.6 Absorcéo por capilaridade

A absorcao de agua por capilaridade foi determinada conforme procedimentos
estabelecidos pela NBR 15.259 (ABNT, 2005). O ensaio foi realizado com a finali-
dade de analisar a taxa pela qual a agua sobe por capilaridade através de amostras
prismaticas de GCP e GCC. AplOs a secagem, as amostras foram pesadas para
determinacdo da massa inicial (mo). As amostras foram dispostas em posi¢ao ver-
tical sobre suportes, em um recipiente de ensaio com nivel de agua constante a (5
+ 1) mm, acima da face de contato com a agua. A absorcdo de agua por capilari-

dade foi determinada usando a equacéo (25) para o tempo de 90 min.

m,—m
A, = tTO (25)

Em que, A: é a absorcao de agua por capilaridade, para cada tempo, m; é a massa
do corpo de prova em cada tempo, mo € a massa inicial do corpo de prova, t corresponde
ao tempo de 90 min e S é a area da secao transversal do corpo de prova em contato com
a agua.

Foi determinada a massa de cada corpo de prova, aos 10 min (m1o) e aos 90
min (mgo) para a determinacao do coeficiente de capilaridade para cada corpo de
prova. O coeficiente de capilaridade (C) é calculado de acordo com a equacao (26),
conforme a NBR 15.259 (ABNT, 2005), e pode ser definido, aproximadamente,
como sendo igual ao valor médio das diferencas de massa aos 90 min e aos 10

min.
C =(mgg — Myg) (26)

Em que, C é o coeficiente de capilaridade e mio € mg S0, respectivamente, a massa
do corpo de prova aos 10 min e 90 min.

As amostras de GCP para os ensaios de capilaridade foram conformadas a
partir das condi¢des otimizadas.
5.2.2.7 Angulo de contato

As medidas de angulo de contato foram realizadas em um equipamento

medidor de angulo de contato da Theta Lite Optical Tensiometer, modelo TL 100



137

com CCD de 60 frames por segundo. As amostras foram secas em estufa a 50 °C
até estabilizacdo da massa, e permaneceram em sacos plasticos hermeticamente
fechados, com silica gel, até o inicio do ensaio. Os corpos de prova foram divididos
em duas partes na regiao transversal e na direcdo longitudinal, utilizando uma
retifica elétrica, para a obtencdo de amostras com 80 mm x 20 mm. As amostras
foram inseridas na cabine para a realizacdo do ensaio. Foram depositadas gotas
de agua destilada de 5pl, em triplicatas. As gotas foram depositadas nas superficies
com 0 mesmo volume.

Nas superficies em que os angulos de contato foram medidos néo foi feito o
uso de desmoldantes, a fim de evitar a contaminacao e interferéncia nos ensaios.
Para tanto, nas superficies do pistao e da placa inferior foram utilizados filmes PVC
para facilitar a desmoldagem. A Figura 44 mostra a representacdo do angulo de
contato e a molhabilidade da superficie.

Figura 44. Representacao do angulo de contato: (a) 6 > 90° (superficie hidrofébica); (b) 6
< 90° (superficie hidrofilica) e (c) 6 = 0° (molhagem completa).

e N

(@) (b) (©)
Fonte (A AUTORA, 2023).

Quando 6 > 90°, (superficie hidrofobica), ndo ha molhamento do sélido pelo
liquido, ou seja, nao ocorre o espalhamento (Figura 44a); quando 8 < 90°, (super-
ficie hidrofilica), ha o molhamento e o liquido se espalha espontaneamente na su-
perficie (Figura 44b) e quando 6 = 0, (molhagem completa), o liquido se espalha
indefinidamente sobre o sdlido, ou seja, o molhamento é total (Figura 44c) (ANEZI-
RIS; HOMOLA, 2005; FERREIRA, 2013; HADIAN; DREW, 1994; MOITA NETO,
2006; NASCIMENTO; MARTINELLI; BUSCHINELLI, 2003; RAHAMAN, 1995).
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Com os resultados foi possivel determinar, também, a cinética do angulo de
contato por intermédio da variacao do angulo de contato médio, ao longo do tempo,

nas superficies do GCP e do GCC.

5.2.2.8 Ensaio de molhagem e secagem

As amostras otimizadas foram submetidas aos ciclos de molhagem e
secagem. A etapa de molhagem foi realizada por imerséo total das amostras em
agua, acondicionadas sobre suportes, a temperatura ambiente. Os estudos
mostram que a taxa de desidratacdo é lenta em temperaturas abaixo de 70 °C e o
gue aumento da velocidade ocorre em temperaturas acima de 100 °C (PUTNIS et
al., 1990). Entretanto, em temperaturas superiores a 63°C pode ocorrer a
desidratacdo com a perda de &gua estrutural e desintegracao do cristal (KANNO,
2009). Assim sendo, a secagem foi realizada em estufa a temperatura de 50 °C.

O tempo de imersdo em agua e a secagem, em cada ciclo, foram
estabelecidos por experimentos prévios em balanca hidrostatica. Amostras cubicas
de GCC foram submersas em agua por 24 h. Nos primeiros 10 minutos do ensaio,
o0 ganho de massa foi medido de 1 em 1 min. Nos 20 minutos seguintes, as
medicdes foram feitas de 5 em 5 min e apds 30 min, realizadas de 10 em 10 min.
No periodo de 1 h as medicBes passaram a ocorrer de 15 em 15 min e apés 2 horas
de ensaio foram realizadas de 1 em 1 h, durante 7 horas. Apés este periodo a ultima
medicdo foi realizada no dia seguinte, totalizando 24 h de imersdo em agua.
Finalizada esta etapa as amostras foram colocadas em estufa por 50 °C. Os
resultados mostraram que o ganho de massa, até a estabilizacdo, ocorreu em
meédia por 2 h e a perda de massa, até a estabilizacdo, deu-se em média de 3 a 4
dias.

A gquantidade de ciclos foi definida com base em literatura e com a finalidade
de otimizar o ensaio, tornando possivel realiza-lo manualmente. Vidales-Barriguete
et al. (2020) avaliaram a durabilidade do gesso, a partir de 2 ciclos de molhagem e
secagem, utilizando-se da adicdo de residuos poliméricos em diferentes teores.
Rodrigues, Sousa e Olivier (2022) submeteram as amostras a 10 e 20 ciclos de

molhagem e secagem para avaliarem a durabilidade do gesso com adicao de
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hidrorrepelentes. Pedrefio-Rojas et al. (2019b) submeteu compdsitos
gesso/madeira a 5, 10 e 15 ciclos de molhagem e secagem em camara climatica.
Considerando nao ser eficiente a avaliagcdo da durabilidade com apenas 2
ciclos e com a finalidade de otimizar o ensaio quanto ao tempo de duragéo adotou-
se 7 e 14 ciclos. Rodrigues, Sousa e Olivier (2022) realizaram adaptacdes do ensaio
de molhagem e secagem para torna-lo mais curto e menos abrupto, para possivel
alcancar uma evolucdo gradual do processo de degradacdo. Desta forma, com
base nestes resultados experimentais e na literatura, cada ciclo foi composto de 2h
de molhagem e cerca de 21h de secagem, em estufa. O ciclo de molhagem e

secagem esta apresentado na Figura 45.

Figura 45. Amostras submetidas ao ensaio de molhagem e secagem.

Inicio

Estufa porde 21 h

10 min (intervalo) (50°€) 1 h (intervalo)

Imersdo total em dgua por2 h

Fonte: (A AUTORA, 2023).

O primeiro ciclo teve inicio com os corpos de prova em estufa a 50°C. A seguir
apos 21 h em estufa, os corpos de prova foram retirados e permaneceram em
temperatura ambiente por 1 h (intervalo) para evitar possiveis fissuras devido as
variacdes bruscas de temperatura. ApOs esse periodo os corpos de prova foram
imersos em agua por 2 h. Depois do tempo de imerséo, as amostras foram retiradas
da agua e permaneceram em temperatura ambiente por 10 min (intervalo), sendo
previamente enxutas com pano Umido, antes de cada pesagem. Logo apéds, as

amostras retornaram para a estufa novamente, finalizando assim, o primeiro ciclo
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de molhagem e secagem (Figura 45). As amostras foram submetidas a 7 e 14
ciclos. Foram utilizados trés corpos de prova do GCP e do GCC para cada analise.

A massa das amostras foi medida, periodicamente ao longo do ensaio, antes
e apoés os ciclos de molhagem e secagem. Utilizando-se de uma balanca digital,
com precisdo 0,01 g, foram determinadas as massas iniciais secas (mp) e as
massas parciais imersas (m;) ao longo dos ciclos. A absorcdo de agua A (%) foi

calculada usando a equacéao (27).

m; —my
A%) = ———
0

.100 27)

Em que, A é a absor¢do de agua, mpe é a massa inicial seca e m; € a massa parcial
imersa.

A partir do ensaio de molhagem e secagem foi determinada a absorcao de
agua do GCP e do GCC correspondente a imersao total em agua de 14 h e 28 h,
referentes aos 7 ciclos e 14 ciclos, respectivamente. Além disso, foi avaliado o efeito
da agua na resisténcia a compressdo, antes e apds os ciclos de molhagem e
secagem. A resisténcia a compressao foi determinada conforme procedimentos

descrito no Capitulo 4 (ver item 4.2.2.3).

5.3 RESULTADOS

As andlises estatisticas, os modelos e as superficies de resposta da espes-
sura (t), a porosidade (n), modulo de elasticidade dinamico (E), resisténcia a tragao
na flexéo (Rt) e resisténcia a compresséo Rc, correspondentes as analises do grupo
R (com retardador), estdo apresentados no Capitulo 4 (ver itens 4.3.1 a 4.3.3).
Neste capitulo foi apresentada a otimimizacédo multipla, referente ao projeto com-
posto central do grupo R (com retardador), para a obtencdo de GCP com baixa
porosidade e elevado comportamento mecanico. A partir destas condi¢des 6timas
obtidas pela metodologia de otimimizagdo multipla foi avaliado o comportamento
do GCP por meio dos ensaios de absorcao de agua por capilaridade, angulo de

contato e molhagem e secagem.
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5.3.1 Otimizagdo multipla

A metodologia de otimizacdo multipla realizada a partir do emprego da funcao
de desejabilidade proposta por Derringer e Suich (1980) (COSTA; LOURENCO;
PEREIRA, 2011; MONTGOMERY, 2013) permitiu a obtencdo das condicdes para
a fabricacdo de um GCP menos porosos e com elevadas propriedades mecanicas.
A partir destas condicdes foi possivel a avaliacdo do seu comportamento em
relacdo a acdo da agua.

As simulacdes e a validacdo do modelo, assim como, os valores previstos pelo
modelo, o intervalo de confianca e 0s respectivos resultados experimentais estao

apresentados na Tabela 16.

Tabela 16. Validacdo do modelo, valores previstos e experimentais.

Variavel Valor Intervalo de confianga 95% Resultado _
resposta previsto Limite Limite Expe_rlmentgl Desvio
pelo modelo inferior superior  da Otimizagao padrdo

t (mm) 40,00 39,40 40,60 39,57 0,12

n (%) 16,96 16,52 17,39 17,36 0,06

E (GPa) 27,08 26,50 27,67 25,08 0,46

R: (MPa) 19,12 15,75 22,50 22,05 2,19

Rc (MPa) 57,45 49,01 65,88 55,13 0,73

Fonte: (A AUTORA, 2023).

Observa-se que os modelos otimizados foram eficientes na previsdo das
propriedades, com baixo erro associado, e com resultados experimentais dentro do
intervalo de confiangca. A solucdo otimizada permitiu a obtencdo de um gesso
conformado sob pressédo (GCP) com uma espessura t = 39,57 (= 0,12) mm, baixa
porosidade n = 17,36 (+ 0,06) % e elevado desempenho mecéanico E = 25,08 (=
0,46) GPa, Rt =22,05 (+ 2,19) MPa e Rc=55,13 (+ 0,73) MPa. A condicdo otimizada

foi utilizada para avaliar o desempenho do GCP, em relacdo a acdo da agua.

5.3.2 Absorcao de agua por capilaridade

Durante o ensaio de absorcéo de agua por capilaridade, para t = 90 min, as
amostras de GCP apresentaram uma ascensao capilar de dgua em torno de 25 m
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(Figura 46a). Para as amostras de GCC, no mesmo intervalo de tempo, a agua

ascendeu por toda altura dos corpos de prova (Figura 46b).

Figura 46. Ensaio de absorcao por capilaridade aos 90 min: (a) GCP e (b) GCC.

(a) (b)
Fonte: (A AUTORA, 2023).

A partir dos procedimentos estabelecidos pela NBR 15.259 (ABNT, 2005)
foram determinados a absorgéo por capilaridade e o coeficiente de capilaridade do
GCP e do GCC. A absorcéo de 4gua por capilaridade e o coeficiente de capilaridade
do GCP mostraram-se significativamente inferior, em relacdo ao GCC, como mostra
a Tabela 17.

Tabela 17. Absorcéo de 4gua por capilaridade e coeficiente de capilaridade dos corpos
de prova prismaticos.

Amostras Absorcédo de agua por  Coeficiente de capilaridade

capilaridade (g/cm3) (g/dm2.min?)
GCP 0,28 2,74
GCC 5,61 54,77

Fonte: (A AUTORA, 2023).

Os resultados apontaram uma reducao superior a 95% para a capacidade de
absorcao por capilaridade e para o coeficiente de capilaridade de amostras de
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gesso conformadas sob pressao, em relacdo a conformacgédo convencional. Estes
resultados demonstraram a eficiéncia do GCP no bloqueio da absorcao capilar.

Estes resultados podem ser explicados porque a conformacéao convencional
exige uma trabalhabilidade adequada necesséria a moldagem, que somente pode
ser alcancada com uma relagcdo agua/gesso maior que a estequiomeétrica. Este
método de moldagem resulta em elevadas porosidades que resultantes da
evaporacao da agua que nao combinada.

A elevada porosidade (50,4% = 1,04%) e, consequente, menor densidade
aparente (1,16 + 0,02 g/cm3) do GCC justificam os elevadores valores alcancados
para a ascensdao capilar de agua e para a absorcéao por capilaridade e o coeficiente
de capilaridade alcancados por estas amostras. Estes resultados apontam a
presenca de poros ramificados e interligados. Esta conexao entre os poros facilita
a subida da agua por capilaridade para o GCC.

A morfologia dos cristais e sua disposicdo no espaco determinam a
compacidade do material. Assim sendo, as formas das cavidades formadas vao
caracterizar o sistema de poros. Desta maneira, existem poros abertos e fechados,
poros ramificados e interligados (JAKOBSMEIER, 2000).

Por outro lado, os resultados apontam a conformacgéo sob pressdo como uma
técnica promissora na producédo de pecas de gesso com reducdo da porosidade
(17,36 + 0,06 %). Isto porque possibilita uma conformacéo de pecas de gesso, a
partir de uma quantidade de agua préxima a estequiométrica, o que reduz a
evaporacao da agua ndo consumida na reacdo de hidratacao, resultando na baixa
formacdo de poros. Além disso, a aplicacdo da pressdo promove a aproximagao
das particulas o que pode ser comprovada pelo elevado valor alcancado para a
densidade aparente (1,99 + 0,01 g/cm3) comparada a do GCC, o que contribui para

a reducéo da porosidade dos GCP.

A reducao do volume de poros e aumento da densidade aparente permite de-
preender que a técnica de conformacgéo sob presséo pode ter reduzido, também, a
quantidade de poros que pertencem a faixa de dimensao que caracterizam os ma-
croporos cilindricos abertos (poros capilares). Reduzindo, assim, a regido em que
atuam as forgas de sucgao capilar. Os resultados ainda sugerem que dos poros
existente no GCP, ha a possibilidade de que a maioria possa ser de poros fechados,

0 que pode ter dificultado a ascensdo da agua por capilaridade, uma vez que os
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poros nao se comunicam. Jakobsmeier (2000); Marvila et al. (2017), afirmam que a

ascensao capilar depende do tamanho e disposicédo dos poros.

5.3.3 Angulo de contato

As medidas de angulo de contato permitiram avaliar quantitativamente a mo-
Ihabilidade das superficies do GCP e do GCC. A Figura 47 apresenta a cinética do
angulo de contato nas superficies do GCP e do GCC. Devido a velocidade da ca-
mara para processar as imagens e aos ensaios serem realizados manualmente, as
curvas nao apresentaram o mesmo tempo inicial. No entanto, este atraso nao in-
terfere nos resultados, uma vez que o importante é a avaliacdo do comportamento
da curva.

Figura 47. Cinética do angulo de contato de gotas em superficie de GCP e GCC.
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Fonte: (A AUTORA, 2023).

O angulo de contato médio, em ambas as superficies do GCP e do GCC, e
sua classificagdo quanto a molhabilidade estao apresentadas na Tabela 18. Os re-
sultados mostraram que embora as superficies do GCP e do GCC tenham sido
classificadas como hidrofilicas (6 < 90°), a superficie superior do GCP apresentou
angulo de contato médio maior que o obtido para superficie superior do GCC (Ta-
bela 18). Estes resultados apontaram para uma menor molhabilidade do GCP, in-

dicando, assim, uma melhoria no comportamento do GCP.
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Tabela 18. Valores iniciais das medi¢Bes de angulo de contato de gotas para as superfi-
cies inferior e superior do GCP e GCC.

Superficie Angulo de contato (°) Classificacdo da superficie
GCP- superior 52,34 + 7,53 Hidrofilica (6 < 90°)
GCP - inferior 34,23+ 6,72 Hidrofilica (6 < 90°)
GCC - superior 45,67 + 8,93 Hidrofilica (6 < 90°)
GCC - inferior 35,31+6,71 Hidrofilica (6 < 90°)

Fonte: (A AUTORA, 2023).

A Figura 49 mostra a evolucédo do angulo de contato nas superficies do GCP
e do GCC.

Figura 48. Evolugdo do formato da gota em funcdo do tempo: (a) GCP - 0 segundos, (b)
GCP - 3 segundos, (c) GCC - 0 segundos e (d) GCC - 3 segundos.

o =55,14°

z_
(b)

0" nedio = 42,37°

(molhagem comple(a)

(c)
Fonte: (A AUTORA, 2023).
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Os valores dos angulos de contato foram maiores e permaneceram por mais
tempo na superficie do GCP, em relacdo a superficie do GCC (ver Figura 47 e 48).
Foi observado, também, que na regido de aplicacdo da forca para a conformacéo
do gesso sob presséo (superficie superior) foi identificada a presenca de angulos
de contato maiores, em relacao a superficie oposta a aplicacéo da forca (superficie
inferior) (Figura 47). Isto pode ser explicado pelo gradiente de densidade formado
ao longo da seccao longitudinal de um corpo de prova conformado sob pressao
(AMOROS ALBERO, 2000a; PECHENTKOVSKII, 1973; PEDROTI, 2011; RA-
DOMYSELSKII; SHTERN; PECHENTKOVSKII, 1982; SHTERN, 2014). Supéem-
se que na superficie superior dos corpos de prova, devido a aplicacéo da forca para
a compactacao do gesso, ha um melhor empacotamento das particulas, o que jus-
tifica os maiores angulos de contato identificados nesta regido (Figura 47). Isto su-
gere uma variagédo da molhabilidade, ao longo da seccao longitudinal do GCP, ori-
ginando uma gradacédo de propriedades, intrinseca a técnica de conformacao sob

pressao.

5.3.4 Ensaio de ciclos de molhagem e secagem

As amostras de GCP e GCC foram submetidas aos ciclos de molhagem e
secagem. Foi determinada a capacidade de absor¢cdo de dgua das amostras apos
7 e 14 ciclos, representando os tempos totais de imersdo em agua de 14 h e 28 h,
respectivamente, referentes a etapa de molhagem. Para verificar o efeito da agua
na resisténcia mecanica das amostras de GCP e do GCC foi realizada uma com-
paracao entre os resultados da resisténcia a compressao, antes e apds as amostras

de GCP e de GCC serem submetidas ao ensaio de molhagem e secagem.

a) Absorcéo de agua

A Figura 49 mostra as curvas de absor¢cdo do GCP e do GCC para 7 e 14
ciclos de molhagem e secagem. Cada ponto, equivale ao valor médio de 3 corpos
de prova. Observou-se um comportamento de absorcdo de agua semelhante para
ambos os estudos de GCP e de GCC. As curvas mostraram uma taxa de absorcéo
inicialmente elevada, apontando um periodo inicial de difusao linear nas primeiras

2h, para ambos os métodos de conformacao do gesso. No entanto, a absorcéao de
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agua do GCC foi significativamente superior a do GCP nos periodos avaliados
(Figura 49). Nao foram observadas diferencas, estatisticamente, significantes entre
os ciclos do mesmo grupo. A absorcéao de agua do GCP representou uma reducao

de 88,16%, em relacdo a absorcéo de agua do GCC.

Figura 49. Absorcéo de 4gua média em fungéo do tempo de imersao.
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Fonte: (A AUTORA, 2023).

Estes resultados foram, expressivamente, superiores aos alcancados por
Rodrigues, Sousa e Olivier (2022) que obtiveram uma reducéo de 20,04% e 73,09%
na absorcdo de agua para diferentes teores de aditivo hidrorrepelente em relacéo
aos corpos de prova referéncia apos 20 ciclos. Outro inconveniente identificado por
Rodrigues, Sousa e Olivier (2022) foi a perda do hidrorrepelente provocado pelo
desgaste durante os ciclos, o que resultou em um aumento da absorgéo ao longo
dos ciclos analisados.

A absorcao de agua do GCP aos 7 ciclos (3,55 £ 0,13) % e aos 14 ciclos (3,52
+ 0,28) % e atendeu aos limites exigidos pela norma brasileira NBR 16.494 (ABNT,
2017) para blocos de gesso hidrofugados destinados a vedagéao vertical (< 5,0 %)
e pela norma europeia EN 520 (2009) para placas de gesso acartonado com baixo
coeficiente de absor¢cdo de agua (< 10,0 %). Estes resultados para o GCP
representaram uma reducao de 87,6% e 87,5% na absorcao por imersao para os 7
ciclos (28,54 + 0,53) % e 14 ciclos (28,10 + 0,65) % de molhagem e secagem,
respectivamente, em relacdo ao GCC. Estes resultados indicam uma possivel
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aplicacéo na producéo de blocos e componentes pré-fabricados para uso em areas
molhadas e molhaveis.

Estes resultados podem ser explicados porque o gesso conformado sob
pressao apresentou um elevado empacotamento dos gréos de gesso (1,99 £ 0,012
g/cm3) em relacdo ao GCC (1,16 + 0,01 g/cm?). Assim sendo, o melhor
empacotamento dos granulos do GCP e diminuicdo dos poros justificam uma
melhoria na capacidade de resistir a penetracao de agua, refletindo em uma menor
absorcdo de agua do GCP (Figura 49). Desta forma, os resultados indicam ser
possivel a producdo de um gesso com baixos indices de absor¢do de agua, sem a
presenca de aditivos hidrofugantes, normalmente, de elevado e proporcionando a

manutencao das propriedades de reciclabilidade do gesso.

b) Efeito da 4gua na resisténcia mecéanica

A influéncia da agua na resisténcia mecanica do GCP e do GCC foi determi-
nada através da comparacao entre os resultados da resisténcia a compressao das
amostras, antes e depois de serem expostas aos ciclos de molhagem e secagem.
Os resultados para a resisténcia compresséao, assim como, as espessuras medias
e 0 empacotamento dos granulos de gesso (densidade aparente), antes e apds 0s
ciclos, estdo apresentadas Tabela 19. A Figura 50 apresenta o grafico de barras
com a comparacao da resisténcia a compressao antes (ciclo 0) e ap6s (7 e 14 ci-

clos) o ensaio de molhagem e secagem.

Tabela 19. Propriedades do gesso conformado antes e ap6s os ciclos de molhagem e se-
cagem.

Ciclos t (mm) Rc (MPa) p (glem?)
0 39,6 £ 0,12 52,3+0,73 1,99+0,01
GCP 7 39,3+£0,11 49,5+ 3,64 1,99+ 0,01
14 39,6 £ 0,06 53,9+2,34 1,98 + 0,05
0 40,6 £ 0,27 12,2 +1,34 1,16 £ 0,01
GCC 7 40,7 £ 0,47 10,7 £ 0,58 1,15 £ 0,002
14 40,2 + 0,04 10,2 £ 0,72 1,15+ 0,01

Fonte: (A AUTORA, 2023).
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Figura 50. Resisténcia a compresséo do gesso conformado GCP e GCC antes e depois do
ensaio de molhagem e secagem.
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Fonte: (A AUTORA, 2023).

E evidente a superioridade da resisténcia & compresséo dos corpos de prova
de GCP em relagcéo ao GCC. Estes resultados estao diretamente relacionados com
o elevado empacotamento dos granulos de gesso (densidade aparente) alcanca-
dos pela técnica de conformacao sob pressédo (Tabela 19). Os resultados de resis-
téncia a compressao do GCP foram, significativamente, superiores ao valor minimo
(= 8,4 MPa) exigido pela norma brasileira para gesso NBR 13.207 (ABNT, 2017),
conforme mostra a Figura 50. Segundo Moraes (2022) o aumento da area de con-
tato entre as particulas contribui para a acdo das forcas de adeséo e por conse-

guéncia para o aumento da resisténcia do material.

A andlise estatistica teste t, comparagdo entre médias, mostrou que nao
houve diferenca significante, ao nivel de confianca de 95%, entre a resisténcia a
compressado das amostras de GCP referéncia (ciclo 0) e a resisténcia a compressao
das amostras submetidas a 7 ciclos (p = 0,2612 > 0,05) e a 14 ciclos (p = 0,3174 >
0,05) de molhagem e secagem. A analise da resisténcia a compressao entre os 7
ciclos e os 14 ciclos (p = 0,1518 > 0,05), também, ndo apresentou diferenca esta-
tisticamente significante, ao nivel de confianca de 95%. Estes resultados, também
foram identificados para o GCC. A comparacao entre a resisténcia a compressao
entre os 7 ciclos (p =0,1335 > 0,05) e os 14 ciclos (p = 0,0680 > 0,05) de molhagem
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e secagem e entre os ciclos (p = 0,3537 > 0,05) mostram que nao houve diferenca
significante, ao nivel de confianca de 95% para o GCC. Estes resultados mostraram
gue para a quantidade de ciclos de molhagem e secagem analisadas nao houve
degradacédo suficiente nas amostras analisadas para promover uma reducéo da
resisténcia a compressao do GCP e GCC. No entanto, os valores para a absorcao
de agua alcancados para o GCP indicaram caracteristicas hidrofébicas do GCP

(ver item 5.3.4 - absorcao de agua).

Estes resultados sugerem o potencial do GCP para aplicacdo na producéo de
blocos e componentes pré-fabricado para fins estruturais na construcao civil, com
possibilidade de uso em areas molhadas e molhaveis. No entanto, faz-se necessa-
rio um estudo mais aprofundado com uma maior quantidade de ciclos de molhagem
e secagem para ampliar o conhecimento acerca do desempenho do GCP em rela-
cdo a acdo da agua, assim como, de suas propriedades microscépicas, estrutura

cristalina, forcas de adeséo entre as particulas e processo de hidratacao.

5.3.5 Microestrutura

A Figura 51 apresenta as micrografias obtidas pelo MEV das amostras do
GCC, conformado sem presséao, antes e apds serem submetidas ao ensaio de mo-
lhagem e secagem. Assim como, a Figura 52 mostra as micrografias das amostras
do GCP, conformado sob presséo, antes e apds serem submetidas ao ensaio de

molhagem e secagem por 7 e 14 Ciclos.

As Figura 51 e 52 apresenta, respectivamente, as micrografias obtidas pelo
MEV das amostras do GCC, conformado sem presséo, e do GCP, conformado sob

pressdo, antes e apds serem submetidas ao ensaio de molhagem e secagem.

Nas micrografias do GCC, antes e ap0s o ensaio de molhagem e secagem
(Figura 51), foi identificada a presenca de cristais alongados aciculares e em forma
de placas, em organizacéo aleatoria, com crescimento radial em forma de tufos.
Observou-se que alguns destes cristais mantém algum contato direto entre si, e ha
cristais que se entrelagam. Foi identificada a presenca de vazios entre os cristais,
causada pela perda excessiva de agua (GERALDO et al., 2018; PINHEIRO, 2011).
N&o foi identificada diferenca significativa entre os cristais do GCC, antes e ap0s o0

0 ensaio de molhagem e secagem.
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Figura 51. Micrografias de sec¢des fraturadas de: (a) GCC — Ciclo 0; (b) GCC — Ciclo 7; (c)
GCC - Ciclo 14.
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Fonte: (A AUTORA, 2023).

Nas micrografias, antes e apds o o ensaio de molhagem e secagem (Figura
52), notou-se a predominancia de cristais aciculares alongados, bem formados, em
aglomerados alinhados e interconectados originando uma microestrutura mais
densa e compacta, com menor teor de vazios, em relacdo ao GCC. Esta morfologia
contribuiu para a conformacéo de um gesso de elevada resisténcia a compressao,

mesmo apos serem submetidos ao ensaio de mmolhagem e secagem.

O di-hidrato geralmente consiste em um material fragil e sua resisténcia me-

canica depende das forcas de adeséao entre seus cristais (KANNO et al. 2008). Os
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resultados mostraram que a técnica de conformacao sob compactacao do gesso

contribuiu para melhorar a adesao entre os cristais.

Figura 52. Micrografias de sec¢des fraturadas de: (a) GCP — Ciclo 0; (b) GCP — Ciclo 7; (c)
GCP - Ciclo 14.

SEM HV: 15.0 kV WD: 13.62 mm VEGA3 TESCAN

View field: 43.6 ym Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.00 kx Date(m/dly): 01/20/23

[CCD - 3 dia v3

IFBA-DATM-LCM

SEM HV: 15.0 kV WD: 12.68 mm VEGA3 TESCAN SEM HV: 15.0 kV WD: 13.74 mm VEGA3 TESCAN
View field: 43.6 ym Det: SE 10 pm View field: 43.6 ym Det: SE 10 ym
SEM MAG: 5.00 kx Date(m/dly): 01/20/23 SEM MAG: 5.00 kx Date(m/dly): 01/20/23
GCP -C1v6 GCP -C2v4
IFBA-DATM-LCM IFBA-DATM-LCM

(b) (c)
Fonte (A AUTORA, 2023).
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N&o foi identificada diferenga significativa entre os cristais do GCP, antes e
apos o ensaio de molhagem e secagem. Apoés os ciclos de molhagem e secagem,
os cristais do GCP mantiveram em aglomerados alinhados e interconectados, pro-
piciando uma microestrutura densa e compacta, com menor teor de vazios, seme-
lhantes as amostras, antes do o ensaio de molhagem e secagem (Figura 52). Estes
resultados para a morfologia dos cristais justificam a manutencao dos valores ele-

vados do GCP, para a resisténcia a compressao (ver Tabela 12) apo6s os ciclos.

No entanto, os resultados apontaram para a necessidade de estudos mais
aprofundados, com uma maior quantidade de ciclos de molhagem e secagem, as-
sim como, a avaliacdo da microestrutura e dos fenbmenos que envolvem a agua
livre e dgua de constituicdo do GCP, antes e apés o ensaio de molhagem e seca-

gem.

5.4 CONCLUSAO

Os resultados mostraram que o projeto composto central associado a meto-
dologia de otimizacdo mudltipla foi eficiente na conformacéo de componentes de
GCP com elevado desempenho mecanico (E = 25,1 + 0,46 GPa), (Rt =22,0 + 2,19
MPa) e (Rc =52,3+ 0,73 MPa) e reduzida porosidade (n = 17,4 £ 0,06 %). A solucao
Otima para a obtencdo de um gesso com menor susceptibilidade a agua por meio
da reducéo da porosidade foi P=18,409 MPa, M=538,884 g e X=0,17. A partir des-
tas condi¢cdes 6timas foi realizada a avaliacdo do comportamento do GCP frente a

acao da agua.

A absorcéo de agua por capilaridade (0,28 g/cm3) do GCP apresentou uma
reducao de 95%, em relacdo a absorcéo de agua por capilaridade (5,51 g/cm3) do
GCC. Estes resultados demonstraram a eficiéncia do GCP no bloqueio da absorgéo
capilar proveniente dos reduzidos teores de porosidade (17,36 £ 0,06 %) e elevado
empacotamento dos graos de gesso (pap =1,99 + 0,012 g/cm?). Isto porque o trans-

porte de agua estéa relacionado com o sistema de poros que compde o material.

De acordo com a analise do angulo de contato, as superficies do GCP (6 =
52,34 + 7,53° <90°) e do GCC (6 = 45,67 % 8,93° <90°) foram consideradas hidrofi-

licas. No entanto, o GCP apresentou maiores angulos de contato e a gota perma-
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neceu por mais tempo na superficie do GCP, em relacéo a superficie do GCC. Ob-
servou-se que a conformacao sob presséo, ao promover a aproximacao das parti-
culas, proporcionou uma reducéao do grau de molhabilidade do gesso, sendo, por
consequéncia, indicios de uma melhoria no comportamento do gesso em relagéo a

acao da agua.

Durante os ciclos de molhagem e secagem, o GCP apresentou uma reducao
na absorcao de agua por imersao, em torno de 88%, em relagédo ao GCC. A reducao
nos valores de absorcao de 4gua por imersao do GCP em relagdo ao GCC, indica-
ram caracteristicas hidrofébicas do GCP, segundo norma brasileira para blocos de
gesso hidrofugados (< 5,0 %) e norma europeia para placas de gesso acartonado

com baixo coeficiente de absor¢ao de agua (< 10,0 %).

A andlise estatistica mostrou que ndo houve diferenca estatisticamente signi-
ficante entre a resisténcia a compressdo das amostras de GCP e GCC, antes e
apos serem submetidas aos ciclos de molhagem e secagem. N&o foi encontrada,
também, diferenca estatisticamente significante para a resisténcia a compressao
entre os ciclos analisados (7 e 14 ciclos). Considerando, o nimero de ciclos anali-
sados, ndo houve degradacédo suficiente para promover queda da resisténcia a
compressado. Assim sendo, para resultados mais conclusivos sobre o efeito da agua
na resisténcia a compressao do GCP faz-se-a necessario a avaliagdo de uma quan-

tidade maior de ciclos de molhagem e secagem.

Os resultados apontaram a conformacgao sob pressdo como uma técnica com
potencial de produzir gesso com baixos indices de absorcdo de agua, sem a pre-
senca de aditivos hidrofugantes. Isto pode apresentar influéncia na reducdo do

custo final e na manutencéo das propriedades de reciclabilidade do gesso.

A conformacéo sob pressédo, com uma quantidade de agua proxima a este-
guiométrica, promoveu um elevado nivel de empacotamento das particulas de di-
hidrato ao reduzir o nUmero de vazios do gesso conformado e, consequentemente,
menor afinidade com agua. Desta forma, originou um material de elevado compor-
tamento mecanico e caracteristicas hidrofobicas, com possibilidade para aplicacéo

para fins estruturais e uso em areas molhadas e molhaveis na construcéo civil.
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6 DESENVOLVIMENTO DE GESSO CONFORMADO SOB PRESSAO COM
GRADACAO FUNCIONAL DA POROSIDADE

Este capitulo demonstra a viabilidade técnica de fabricar gesso com gradacéo
funcional da porosidade, utilizando a técnica de conformacdo sob pressao. Para
tanto, foi realizado um estudo da influéncia dos parametros de conformacao nas
propriedades fisico-mecéanicas de pecas delgadas de gesso conformadas sob pres-
séo, utilizando o projeto fatorial completo 2X. A metodologia de otimizacdo multipla
possibilitou a determinacdo das condi¢cfes Gtimas para tornar possivel a variacao
planejada da porosidade ao longo da seccéo longitudinal do gesso conformado sob
pressdo (GCP). Na otimizac&o foram previstas pecas delgadas de GCP, com es-
pessuras iguaisat =7 mmet = 13 mm e diferentes porosidades, para o estudo
individual das camadas da gradacédo. Para a producdo do gesso conformado sob
pressdo com gradacao funcional foi concebido dois procedimentos tecnolégicos: a)
prensagem uniaxial por camada e b) prensagem uniaxial simultdnea das camadas

para alcancar uma variacdo da porosidade ao longo da seccao.

O programa experimental, deste estudo, foi composto pelas seguintes etapas:
(i) Caracterizacdo do gesso de constru¢do comercial (ver Capitulo 4) ; (ii) Confec-
cdo dos corpos de prova de gesso conformado pelo método convencional (GCC)
(ver Capitulo 4); (iii) Elaboracdo do planejamento estatistico experimental, a partir
do projeto fatorial completo 2%; (iv) Confeccdo das séries do projeto fatorial, para a
producao de pecas delgadas de gesso conformadas sob pressao; (v) Avaliacao das
propriedades fisicas e mecanicas das séries do projeto fatorial; (vi) Determinacao
e validacdo das séries otimizadas, com espessuras det=7mmet =13 mme
diferentes porosidades, correspondente as faces da gradacéao; (vii) Confeccéo dos
corpos de prova de gesso com gradacéo funcional da porosidade (GGFy); (viii) Es-
tudo do comportamento fisico-mecéanico das camadas individuais e do GGFy; (ix)
Andlise do angulo de contato do GGFn e (X) Analise morfologica das amostras de
GGFy. O programa experimental esta apresentado no fluxograma, conforme Figura
53.
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Figura 53. Resumo metodolégico.

Procedimento Experimental

Caracterizacdo do gesso Teor do aditivo retardador

GCC GCP

Conforme NR 12.128 Projeto fatorial ok

Conformacéo sob pressdo - GCP

6,9mms<t £15,8mm

Propriedades fisicas e mecanicas

t(mm) n (%) E (GPa) R, (MPa) Pop. (8/cm?)

Determinagdo e validagdo das condigGes 6timas

wv
g&r t - 7mm t —» 13 mm t > 7mm t - 13 mm t - 7mm t - 13 mm
©
(U]

g '8 n — minima n — méxima n — maéxima n — minima n — maxima n — minima
[§)

s GGF, 01 GGF, 02 GGF, 03

U]

o Prensagem por camada Prensagem por camada Prensagem simulténea

Propriedades fisicas e mecanicas

- Espessura;
- Resisténcia a trag3o na flexdo;
- Angulo de contato.

Analise morfoldgica

MEV

Analise e Discussdo dos Resultados
‘
GCC = Gesso conformado pelo método convencional; GCP = Gesso conformado sob presséo
e GGF,= Gesso com gradacado funcional da porosidade. t = espessura; n = porosidade; E =
maédulo de elasticidade dinamico e R; = resisténcia a tracdo na flexao.

Fonte: (A AUTORA, 2023).
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6.1 INTRODUCAO

A técnica de prensagem de pdés € comumente utilizada na industria
metallrgica na conformacdo de pecas metalicas (PATNAIK, 2002; SOUZA e
AZEVEDO, 2018). Na construcdo civil seu uso € comum na producdo do grés
porcelanato utilizado como sistema de pavimento ou revestimento interno e
externo, pela alta resisténcia e durabilidade que apresentam (DULTRA, 2013;
SOUSA, 2014; PARANHOS, 2015 e BIFFI, 2022).

A técnica de prensagem foi idealizada para a producéo de pecas de gesso,
pela primeira vez, por Souza (2005) através de patente desenvolvida para a
fabricacdo de pecas de gesso de elevada resisténcia e baixa permeabilidade. A
base da técnica consiste na conformacdo sob pressdo de uma massa de gesso
umedecida com uma quantidade de agua préxima a minima necessaria a reacao
de hidratacdo. Devido ao potencial que apresenta, a teméatica continua sendo alvo
do estudo de diversos pesquisadores, tais como, Alves Junior, 2012; Avelar, 2012;
Campos; Carvalho; Dias, 2023; Correia; Souza, 2009; Corte Real, 2009; Geraldo et
al., 2018; Kanno, 2009; Kanno et al., 2008; Souza, 2005; Souza 2006; Souza;
Rossetto; Kanno, 2007; Zhou et al., 2015. No gesso, a pressao aplicada promove
a reducédo do volume e tamanho dos poros, similar ao que ocorre com 0s materiais
ceramicos granulares (AMOROS ALBARO, 2000b; AMOROS ALBERO, 2000a).

Os estudos sobre a conformacéo de gesso sob pressao ainda sao recentes,
portanto, embrionarios. No entanto, este material apresenta resultados promissores
devido ao potencial que apresentam na producéo de pecas de gesso com elevado
desempenho mecanico e melhoria do comportamento em relacdo a acédo da agua.
Assim sendo, sdo exigidos estudos que promovam o aperfeicoamento da técnica
de conformacao de gesso sob pressao, assim como, o preenchimento das lacunas
gue ainda restringem o uso de gesso na construgao civil.

O conceito de materiais projetados com gradacao funcional tem inspiragao na
natureza. Diversos sistemas naturais, como caules de plantas e ossos de animais
evoluiram, engenhosamente, desenvolvendo composicdo, microestrutura e
propriedades espacialmente graduadas para atenderem aos estimulos externos
(NOGATA; TAKAHASHI, 1995; GHAVAMI; RODRIGUES; PACIORNIK, 2003;
AMADA; UNTAO, 2001; KOCH, 2018). Para um material ser classificado como

material com gradacéo funcional (MGF) deve apresentar uma distribuicdo nédo



158

homogénea, de uma ou mais propriedades, com a finalidade de atender a uma
determinada funcéo. Além disso, apresentar no minimo uma propriedade variando
ao longo de uma ou mais direcéo, de maneira a atender um desempenho desejado
frente a uma acéo (DIAS, 2011).

Na area da engenharia civil, os materiais com gradacdo funcional (MGF’s)
tém sido utilizados com frequéncia na solucdo de problemas envolvendo
compositos cimenticios (GENG et al., 2022; LAI et al., 2017; SHEN et al., 2008),
fibrocimentos (DIAS, 2011; DIAS; SAVASTANO JUNIOR; JOHN, 2010) e concretos
(ABBAS et al., 2023; HERRMANN; SOBEK, 2017; LIU et al., 2018; PIETRAS;
SADOWSKI, 2017; PIETRAS; SADOWSKI, 2019; TOADER, SOBEK; NICKEL,
2017; TORELLI; GIMENEZ FERNANDEZ; LEES, 2020; XIAO et al., 2023).

A gradacéao funcional da porosidade vem sendo alvo de estudos em materiais
de construcdo, para a alcancar a melhoria de desempenho térmico e estrutural de
concretos (HERRMANN; SOBEK, 2017; PIETRAS; SADOWSKI, 2019), da
resisténcia mecanica e leveza de materiais cimenticios (GENG et al., 2022) e
aumento da capacidade de absorcao de energia e leveza de elementos de concreto
(TOADER, SOBEK; NICKEL, 2017).

Herrmann e Sobek (2017) promoveram o desenvolvimento de elementos de
concretos, a partir da variagdo continua da porosidade. Utilizaram a minimizacéo
da porosidade para otimizar as propriedades de isolamento térmico, e a
maximizacdo da porosidade para a reducao do peso proprio. Para alcancar estes
objetivos os autores desenvolveram misturas homogéneas de concreto com sete
estagios diferentes de porosidade. Para a obtencdo da gradagdo camada por
camada foi desenvolvido dois procedimentos tecnolégicos: a moldagem por
camadas e a pulverizacéo graduada. Estes procedimentos tecnologicos permitiram
uma mudanca gradual continua da porosidade ao longo da se¢do da viga de
concreto. O uso de agregados leves altamente isolantes permitiu ser possivel
projetar secdes de paredes delgadas que atendessem as especificagcdes estruturais
e de isolamento térmico. Os resultados permitiram uma reducéo de peso de até
62% em comparagcao a um componente estrutural solido, ao otimizar uma laje plana
com vao de 5m sob carga equidistante.

Toader, Sobek e Nickel (2017) desenvolveram um concreto com gradacao

funcional (CGF) da porosidade a partir de duas misturas de referéncia com



159

caracteristicas opostas, em termos de densidade, porosidade, resisténcia a
compressdo e modulo de elasticidade. A primeira mistura foi composta por um
concreto de densidade normal, 2160 kg.m™3 e a segunda mistura compreende um
concreto leve, com densidade de 830 kg.m. As amostras de CGF foram
constituidas por camadas alternadas de diferentes porosidades. A variacdo de
porosidade ao longo da secé&o nas amostras de CGF analisadas foi inspirada na
estrutura interna dos espinhos do ourico do mar da espécie heterocentrotus
mammillatus. Foi alcancado um modelo promissor para o desenvolvimento de
materiais com elevada capacidade de absorcdo de carga na engenharia
biomimética. As analises do modelo biolégico permitiram a transformacdo de um
material fragil, como é o caso do concreto com densidade normal, em um material
quase plastico, apenas com alteragBes da microestrutura originando o CGF. O
conceito de concreto com gradacao funcional é uma abordagem inovadora para a
obtencdo de componentes de construcdo com peso otimizado e capacidade de
carga comparavel aos componentes de concreto normais. Os resultados mostraram
ser possivel transferir as caracteristicas de elevada capacidade de absorcédo de
carga e deformabilidade, presentes nos espinhos de ourigo-do-mar, para elementos
de concreto por meio da aplicacdo do conceito de MGF em concretos. Estes
resultados abrem novas possibilidades para projetar e construir edificios capazes
de suportar cargas extremas.

Pietras e Sadowski (2019) propuseram um concreto aerado autoclavado com
gradacdo funcional (CAAGF). A partir dos resultados experimentais foi
desenvolvido um modelo numérico para avaliar as propriedades do concreto aerado
autoclavado (CAA) com diferentes porosidades. O modelo numérico foi construido
utilizando o método dos elementos finitos (MEF) e considerou os processos de
danos e fraturas para evitar ajustes longos e imprecisos dos parametros. A precisdo
€ um elemento importante em projetos de estruturas de engenharia civil e na
otimizacdo das curvas de gradagdo. Ao comparar 0S ensaios experimentais de
flexdo, em trés pontos, entre as amostras de CAAGF e de CAA concluiu-se que 0
comportamento mecéanico do CAAGF foi modelado corretamente. O modelo
proposto tem potencialidade para ser aplicado na engenharia civil para a previsao
de respostas mecanicas do CAA e do CAAGF. O CAAGF foi considerado um
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material promissor para uso na engenharia civil para dimensionamento de
elementos estruturais com isolamento térmico.

Os estudos sobre gradacdo funcional da porosidade mostraram que é
possivel atender a um desempenho desejado através da variagdo gradual da
porosidade ao longo de uma ou mais direcdo. Propriedades de isolamento térmico,
capacidade de absorcdo e peso proprio foram obtidas através da gradacao

funcional, apenas, alterando a microestrutura do material.

A principal lacuna na literatura sobre o conceito de MGF’s, aplicado aos ma-
teriais de construcéo, refere-se a auséncia de estudos sobre gesso com gradacao
funcional (GGF). A incorporacéo do conceito de gradacéo funcional da porosidade
no gesso conformado sob pressdo mostrou-se como uma alternativa viavel para
produzir um gesso de elevado comportamento mecéanico e baixa susceptibilidade a
agua. Estas combinacdes de propriedades abrem novas perspectiva construtivas
para 0 uso do gesso na construcao civil. A concepcao ideal seria projetar a face
com porosidade minima na parte contrutiva externa, em contato com a umidade,
por ser uma regiao que apresenta menor susceptibilidade a acdo da agua. E a outra
face, com maior porosidade, deve ser localizada na parte construtiva interna, pro-
tegidas do meio ambiente, com menor contato com a umidade. A Figura 54 apre-
senta um esquema ilustrativo de uma solucgéo hipotética da aplicacdo do conceito

de gradacéo funcional da porosidade em gesso.

Figura 54. Desenho ilustrativo de uma pec¢a de gesso com gradagéao funcional ao longo
da seccéo.

Regido
hidrorrepelente com
baixa porosidade

Regido com baixa
porosidade

Regido com alta
porosidade

Fonte: (A AUTORA, 2023).
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Além das vantagens j& apresentadas, a gradacao funcional da porosidade no
gesso pode contribuir, também, para a reducdo de cutos com hidrorrepentes,
concentrando este material somente na camada superficial, em contato com a

umidade.

Desta forma, este trabalho tem como objetivo empregar o conceito de MGF
no desenvolvimento de gesso conformado sob pressdo com gradacao funcional da
porosidade para alcancar elevado desempenho mecéanico e melhoria em relacdo a
acdo da agua. Para tanto, foram desenvolvidos procedimentos tecnoldgicos, para
a fabricacdo do gesso com gradacao funcional, e procedimentos experimentais
para a verificacdo das propriedades da gradacao. O estudo do gesso com gradacao
funcional contribuiu para a ampliacdo do uso do gesso no setor da construcao civil,
tanto para uso estrutural quanto para ser usado em ambientes internos ou externos,

sujeitos a umidade.

6.2 MATERIAIS E METODOS

6.2.1 Materiais

Neste estudo foram empregados os materiais utilizados no Capitulo 4: a)
gesso de fundicdo, para construcao civil, passado em uma peneira com abertura
de malha igual a 2,0 mm; b) citrato de sddio P.A — ACS (99,75%), como aditivo
retardador de pega e c¢) agua deionizada em um sistema por osmose reversa
OS20LXE da marca Gehaka. Os procedimentos para a caracterizagéo fisica, qui-
mica (FRX), morfolégica (MEV), mineraldégica (DRX) e a andlises térmicas

(TG/DTG) do gesso estao descritas no Capitulo 4 (ver item 4.2.1).

6.2.2 Métodos

6.2.2.1 Projeto fatorial completo 2

Um projeto fatorial completo 2% foi usado para investigar os efeitos e os fatores
que apresentaram maior influéncia nas propriedades fisico-mecéanicas dos
componentes delgados de GCP. Trés fatores numéricos foram estudados: pressao
de conformacéo (P), massa conformada (M) e relacdo agua/gesso (X). O ponto

central (0) foi adicionado ao projeto experimental para avaliar efeitos de segunda
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ordem, determinacao da significancia da falta de ajuste dos modelos e a estimativa
do erro experimental. Os niveis minimo e maximo de P e X foram estabelecidos
considerando dados da literatura (KANNO, 2009; CORTE REAL, 2009; ZHOU et
al.,, 2015). Os niveis de M, por sua vez, foram determinados a partir de
experimentos preliminares, de modo a obter corpos de prova prismaticos com
comprimento de 160 mm, largura de 40 mm e espessuras entret=7mmet = 13
mm. Os niveis minimo e maximo para as trés variaveis independentes analisadas

sdo mostrados na Tabela 20.

Tabela 20. Fatores e 0s niveis para o projeto fatorial completo (2X).

Fatores Niveis
-1 0 +1
P: Presséo de conformacao (MPa) 5 10 15
M: Massa da mistura (g) 100 150 200
X: Relacéo a/g 0,18 0,20 0,22

Fonte: (A AUTORA, 2023).

O projeto foi elaborado utilizando o teor de 0,05% de aditivo retardador, citrato

de sodio, em relacdo a massa do gesso. Os valores de R?, Rﬁdj e Ryeq © @S

significancias das faltas de ajuste dos modelos para («=0,05), foram usados para
avaliar a qualidade de ajuste dos modelos. Além disso, foi realizada uma analise
da distribuicdo dos residuos para verificar a normalidade dos dados e para tomada
de decisdo quanto a aplicacdo de transformacdes ndo lineares e eliminacédo de
valores espurios.

As propriedades analisadas correspondentes as respostas experimentais do
projeto fatorial foram: espessura (t), porosidade (n), modulo de elasticidade
dinamico (E) e resisténcia a tracdo na flexdo (Rt) de corpos de prova delgados
conformados sob pressdo. A avaliacdo dos parametros de conformacdo na
espessura e o estudo de corpos de prova delgados de GCP contribuiram para o
planejamento da variagéo da porosidade, ao longo da secéo e producao do GGF,.
A matriz experimental do projeto fatorial completo 2 e as respostas experimentais
para as diferentes séries estao apresentadas na Tabela 21. Os experimentos foram
randomizados, produzidos de forma aleatdria, e realizados em 8 séries e 3
replicatas do ponto central.
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Tabela 21. Matriz do projeto composto central: nivel dos fatores e respostas experimentais.

y NIVEIS DOS FATORES RESPOSTAS EXPERIMENTAIS
Serie pap (g/cm?)
P (MPa) M (9) t (mm) n (%) E (GPa) Rt (MPa)

10 * 10 150 1,88 11,03 22,44 15,70 8,75 1,88

5 5 100 1,73 7,85 28,36 9,81 5,29 1,73

1 5 100 1,66 8,06 33,73 9,18 4,07 1,66

8 15 200 1,90 12,97 20,67 18,79 12,87 1,90

3 5 200 1,76 15,83 27,25 12,18 6,02 1,76

2 15 100 1,89 7,11 23,82 15,39 10,42 1,89

11* 10 150 1,81 11,45 25,41 11,22 6,64 1,81

o 10 150 1,87 11,15 23,04 13,34 6,11 1,87

7 5 200 1,83 15,42 21,92 18,01 11,34 1,83

6 15 100 1,88 6,87 23,08 15,47 9,25 1,88

4 15 200 1,91 14,74 21,24 16,22 9,01 1,91

Minimo 5 100 1,66 6,87 20,67 9,18 4,07 1,66

Méaximo 15 200 1,91 15,83 33,73 18,79 12,87 1,91
GCC 1,16 + 0,01 50,9 + 0,44 7,2+0,10 5,6 + 0,90 1,16 +0,01

Obs.: * Pontos centrais; **Os niveis codificados estdo entre parénteses.
P = Presséo de conformagéo; M = Massa conformada e X = Relacdo dgua/gesso.

Fonte: (A AUTORA, 2023).
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6.2.2.2 Planejamento da gradacé&o funcional

A metodologia de otimizagdo multipla foi utilizada para planejar a variacao da
porosidade na fabricacdo do gesso com gradacao funcional da porosidade (GGFn).
Este método foi realizado pelo emprego da funcéo desejabilidade proposta por Der-
ringer e Suich (1980) (COSTA; LOURENCO; PEREIRA, 2011; MONTGOMERY,
2013) que consiste no peso atribuido entre 0 e 1, dado o valor da propriedade, con-
forme detalhes apresentados no Capitulo 5 (ver item 5.3.1).

A otimizacdo buscou uma combinacao de niveis de fatores que satisfizessem
simultaneamente os critérios estabelecidos para cada uma das respostas e fatores
analisados. A otimizacao numérica se utilizou dos modelos para pesquisar no espacgo
de fatores as melhores combinac¢@es para alcancar os objetivos multiplos. Para isto,

foi escolhida a meta desejada para cada fator e resposta (STATEASE, 2023).

Os objetivos possiveis foram: maximizar, minimizar, dentro do intervalo, ne-
nhum (apenas para respostas) e definir um valor exato (apenas fatores). Os objetivos
foram combinados em uma funcéo de desejabilidade geral (STATEASE, 2023).

As otimizacdes foram realizadas no software Design Expert Stat Ease® versao
13. A variacéo da porosidade ao longo da secéo foi concebida a partir de misturas
homogéneas determinadas pela metodologia de otimizacdo multipla para a obtencéo
dos maximos e minimos valores de porosidade. Foram planejados trés tipos de gra-
dacéao funcional, denominadas, GGFn 01, GGF, 02 e GGF, 03. Cada grupo de GGFn
foi constituido por duas camadas, com variacdo da porosidade ao longo das espes-
suras, t =7 mm e t = 13mm, originando corpos de prova de GGFncom espessuras

médias de 20 mm.

A Tabela 22 mostra as soluc¢des otimizadas, ou seja, as melhores combinacdes
para alcancar os objetivos multiplos determinados para cada camada na producao
do GGFn. No total, foram obtidas seis solu¢gfes otimizadas para a producéo dos trés

tipos de gradacao funcional.

O grupo com gradacéao funcional GGFy 01 foi planejado de modo que a camada
com espessura de 7 mm alcangasse uma porosidade minima e, consequentemente,
maximos valores para as propriedades mecanicas analisadas (médulo de elastici-
dade dinamica e resisténcia a tracao na flexao). Assim como, a camada com 13 mm

de espessura atingisse uma porosidade maxima e, por conseguinte, minimos valores
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para as propriedades mecanicas analisadas. As solucdes 6timas para a obtencao
deste grupo alcancaram uma desejabilidade global igual a 0,716 e 0,904, respecti-

vamente.

Tabela 22. Soluc¢des otimizadas.

Solucdes
GGF, otimizadas N° camadas Camadas P (MPa) M(9) X
1 1 Nmin. (i — 7 mm) 15 102,52 0,22
01 2 2 Nmax. (t2 — 13 mm) 5 166,26 0,18
3 1 Nmim. (t2 — 13 mm) 14,2 183,54 0,21
02 4 2 Nmax. (2 — 7 mm) 8,6 100,00 0,18
5 1 Nmin. (i — 13 mm) 10 175,67 0,22
03 6 2 Nmax. (t2 — 7 mm) 10 100,31 0,18

Fonte: (A AUTORA, 2023).

O GGFn 02 corresponde a verséo simétrica do GGF, 01. Portanto, a camada
com espessura de 7 mm foi planejada para alcancar uma porosidade maxima com
valores minimos para as propriedades mecanicas. Enquanto que para a camada de
13 mm de espessura foi projetada para atingir uma porosidade minima e, conse-
guentemente, maximos valores para as propriedades mecanicas. As solucdes Oti-
mas para a obtencéo deste grupo alcancaram uma desejabilidade global igual a
0,782 e 0,725, respectivamente. Ambos os grupos GGFn 01 e GGF,02 foram obtidos

mediante procedimento tecnoldgico prensagem por camada (ver item 6.2.2.3).

O GGFr 03 foi obtido pela técnica de prensagem simultanea das camadas (ver
item 6.2.2.3). Neste caso, a presséo foi fixada em 10 MPa. A camada com espessura
igual a 13 mm foi planejada para atingir um teor minimo de porosidade, assim como
a camada de 7 mm de espessura foi definida para alcancar porosidade méaxima. Em
ambos as situagdes as propriedades mecéanicas foram mantidas, dentro do intervalo.
As solucdes 6timas para a obtencéo deste grupo, para ambas as camadas, alcanca-
ram uma desejabilidade global igual a 1,0.

As espessuras das camadas da gradacao funcional, t =7 mm et = 13 mm,
foram definidas com base nas espessuras das chapas de gesso acartonado destina-
das a execucao de paredes, forros e revestimentos internos, conforme NBR 14.715-
1 (ABNT, 2021).
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6.2.2.3 Producao dos corpos de prova com gradacao funcional

A variagéo da porosidade ao longo da secéo para a obtengcao da gradacao fun-
cional da porosidade nos corpos de prova de gesso, conformados sob pressao, foi

alcancada a partir das solucdes otimizadas por otimizacao multipla.

O gesso com gradacéo funcional da porosidade (GGFny) foi produzido utilizando
a matriz de compactacao em aco, desenvolvida para esta tese, apresentada no Ca-
pitulo 4 (ver item 4.2.2.2). As etapas de homogeneiza¢&do da mistura (gesso e agua),
nivelamento e conformacao sob pressdo e desmoldagem estdo detalhadas no Capi-
tulo 3 (ver item 3.2.2.2). Deste modo, foram produzidas as séries do projeto fatorial
com espessuras entre 6,9 mm e 15,8 mm, os corpos de prova com gradacao funci-
onal, GGFn, e os corpos de prova delgados, correspondentes as camadas individuais
do GGF,. Para fins comparativos foram estudadas amostras mantidas em sacos
plasticos herméticos para a cura por 24 horas (1 dia) e secas em estufa a 45 °C até
a estabilizacdo de massa. Para a validacao das séries otimizadas e estudo do GGFq
foram utilizadas a média de trés corpos de prova.

Os corpos de prova de gesso com gradacao funcional da porosidade (GGFn)
foram conformados, a partir da técnica camada por camada, através de dois proce-
dimentos tecnoldgicos, idealizados para este trabalho: a) prensagem uniaxial por ca-
mada e b) prensagem uniaxial simultanea das camadas. Para tanto, foram desen-
volvidas misturas homogéneas de gesso cuja porosidade foi definida em dois
estagios diferentes, a partir das condicdes Otimas através da maximizacdo e

minimizacdo da porosidade.

O procedimento tecnolégico denominado, prensagem uniaxial por camada con-
siste no empilhamento das camadas através da aplicacéo da carga uniaxial em cada
mistura homogénea de gesso com diferentes porosidades e espessuras, estabeleci-
das pelas solugfes otimizadas, conforma mostra a Figura 55a. A partir deste método,
foram confeccionados os corpos de prova com gradacéo, correspondentes, ao grupo
GFy 01 e a sua versao simétrica GFn 02.

Na prensagem simultanea das camadas, as misturas com diferentes teores de
porosidade foram empilhadas e a gradacgéo funcional € obtida a partir da aplicacao

de apenas uma carga uniaxial, definida na otimizacdo (Figura 55b).
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Figura 55. Procedimento de confecc¢éo dos corpos de prova de GGF;: (a) prensagem uniaxial
por camada e (b) prensagem uniaxial simultanea das camadas.
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Fonte: (A AUTORA, 2023).

O grupo GF, 03 foi confeccionado por este método. Estes procedimentos foram
desenvolvidos para a obtencdo da gradacédo funcional da porosidade no gesso, a
partir da técnica de conformacao sob presséo. O processo de compactacao de todos
os layouts de gradacédo tem inicio com a compacta¢do da camada menos porosa, a

compactada com a maior pressao.

A conformagdo completa dos corpos de prova com gradagao funcional,
GCPGFy, incluindo prensagem, desmoldagem, disposicdo das amostras em sacos
plasticos herméticos e cura, totalizou em meédia 50 min. Foi realizado um
monitoramento da temperatura, durante essas etapas, para controle do inicio da
pega, por meio de um termémetro digital infravermelho.

Para fins de comparacéo, corpos de prova de gesso foram produzidos por

conformacao convencional (sem presséao) utilizando procedimentos descrito na NBR
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12.128 (ABNT, 2019), conforme procedimentos apresentados no Capitulo 3 (ver item
3.2.2.2).

6.2.2.4 Propriedades fisicas, mecanicas e morfoldgicas

Os procedimentos utilizados para a determinacdo da espessura (t) e da poro-
sidade (n) dos corpos de prova delgados (série do projeto e camadas individuais da
gradacédo) estdo descritos no Capitulo 3 (ver item 3.2.2.3). A determinacédo da es-
pessura € um elemento importante na variacdo da porosidade ao longo da seccéo
do GGF,. O mdédulo de elasticidade dinamico (E) dos corpos de prova delgados fo-
ram determinados usando o Software Sonelastic® da ATCP, mediante procedimen-
tos descritos no Capitulo 3 (ver item 3.2.2.3). Os ensaios de resisténcia a tracao na
flexdo das amostras foram obtidos em trés pontos e realizados em uma maquina
universal de ensaios INSTRON da marca EMIC série 23 - 5D, com capacidade ma-
xima de 5kN e célula de carga de 5kN, com velocidade de 1mm/min, e distancia entre
0s apoios de 100 mm. Os ensaios foram realizados com base na NBR 13.279 (ABNT,
2005).

Devido a auséncia de procedimentos experimentais para verificacdo das pro-
priedades de gradacdo, a resisténcia a tracao na flexdo para o GGFyfoi determinada
em ambas as superficies dos corpos de prova, conforme mostra o esquema da Fi-
gura 56. Foram conformados seis corpos de prova de GGFy, trés corpos de prova
foram ensaiados mediante a aplicacdo da carga na superficie de porosidade maxima
e 0s outros trés na superficie de porosidade minima.

Os métodos empregados neste trabalho, para a determinacéo da porosidade,
modulo de elasticidade dinamico e resisténcia a tracao na flexdo nao foram apropri-
ados para os corpos de prova de gesso com gradacao funcional. Para Pietras e Sa-
dowski (2019) a falta de métodos simplificados para avaliar as propriedades de gra-
dacéo e descricdo de processos tecnoldgicos ainda sdo uma lacuna no estudo dos
MGF’s. O Software Sonelastic®, apresenta resultados confiaveis, apenas, para ma-
teriais isotropicos, que apresentam as mesmas propriedades ao longo de suas di-
mensdes. Como as amostras de GCPGF, € um material anisotropico néo foi possivel
a determinacdo do modulo de elasticidade dindmico pelo Software Sonelastic®. Foi
utilizada a analise estatistica, teste t, comparacao entre médias, para amostras inde-

pendentes para a avaliagdo dos dados amostrais dos grupos de GGF.
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Figura 56. Esquema do ensaio de flexao para o gesso com gradacéo funcional da porosidade

GGF,.
F(N)
Nmax
Vol
GGF, 01 _I“lt=13 mm
Y ot=7 mm
A A -
Nmin

Carga aplicada na face mais porosa.

F(N)
NMmax.
l
i t=7 mm
GGF, 02 I 13 mm
A A

Carga aplicada na face mais porosa.

F(N)
Nmax
GGF, 03
4 t=F mm
t=13 mm
A A
Nmin.

Carga aplicada na face mais porosa.

Fonte: (A AUTORA, 2023).
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De forma complementar, as micrografias de amostras extraidas de corpos de

prova de GCPGFn foram obtidas por microscopia eletronica de varredura (MEV)
utilizando um microscépio eletrébnico JEOL JSM 6610LV. As amostras foram

extraidas dos corpos de provas de GCC e de ambas as regides internas das

amostras com gesso conformado sob pressdo com gradacdo funcional da

porosidade (GCPGF,) para avaliagdo da microestrutura. As amostras foram

revestidas com ouro para analise no microscopio.
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6.2.2.5 Andlise estatistica

A andlise estatistica do projeto fatorial completo 2% foi realizada utilizando o
software Design Expert, Stat Ease® versdo 13. A avaliagdo do projeto, estatisticas
de analise de variancia (ANOVA) e graficos de diagndsticos foram verificados para
garantir que os modelos fornecessem um bom ajuste e a boa estimativa da superficie
de resposta. Os detalhes dos procedimentos para as andlises estatisticas estao

apresentados no Capitulo 3.

6.2.2.6 Angulo de contato

As medidas e a cinética do angulo de contato nas superficies, inferiores e su-
periores, dos corpos de prova de GCPGF, 01, 02 e 03 foram determinadas em me-
didor de angulo de contato da Theta Lite Optical Tensiometer, modelo TL 100 com
CCD de 60 frames por segundo. Os procedimentos para a realiza¢ao do ensaio estao

apresentados no Capitulo 5 (ver item 5.2.2.7).

6.3 RESULTADOS

6.3.1 Espessura

As espessuras (t) dos corpos de prova delgados de GCP variaram de 6,9 mm
a 15,8 mm (ver Tabela 23). Os resultados mostraram que ha forte correlacéo linear

entre a espessura (t) e a massa conformada (M) (ver Tabela 23).

Tabela 23. Correlagéo linear entre variaveis para a série.

(0)
Variaveis P M X t (mm) n (%) E (GPa) R:(MPa)
t (mm) -0,27 0,99 -0,17 1,00 - - -
n (%) -0,65 -0,52 -0,35 -0,34 1,00 - -
E (GPa) 0,86 0,45 0,19 0,14 -0,89 1,00 -
Rt (MPa) 0,47 0,46 0,41 0,26 -0,82 0,94 1,00

Fonte: (A AUTORA, 2023).
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A espessura pode ser estimada usando a equacéo (28) (R?= 0,99, Rczldj: 0,99).
A analise estatistica mostrou que todos os fatores analisados P, M e X afetaram de

forma significante (a= 0,05) a espessura.

t =2,26—0,0999P + 0,0763M — 7,24X (28)

Em que, t € a espessura prevista; P, M e X sdo respectivamente, 0s niveis de pressao,
massa de mistura e relacdo agua/gesso.

A Figura 57 apresenta o gréafico da superficie de resposta da espessura. E pos-
sivel identificar que a espessura aumenta, significativamente, quando M aumenta e
reduz quando P aumenta (Figura 57a). Na Figura 57b é possivel observar, que a

espessura reduz, levemente, com o aumento de X.

Isto ocorre porque com 0 aumento da relagdo agua/gesso surge um pequeno
excesso de agua, em relacdo a quantidade estequiométrica (a/g=0,186), que passa
a facilitar a aproximacao entre os graos de gesso durante a aplicagéo da presséo. A
agua passa, entdo, a agir como um lubrificante (SOUZA, 2005), facilitando o empa-
cotamento das particulas e por consequéncia contribuindo com a reducéo da espes-

sura.

Figura 57. Superficie de resposta das amostras para espessura: (a) para X= 0,20 (relagcéo
agual/gesso no ponto central) e (b) para P= 150 MPa (presséo no ponto central).
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Os resultados mostraram que o controle da espessura para a producéo de cor-
pos de prova retangulares delgados de GCP dependem de todos os fatores estuda-
dos, pressao, massa conformada e relacado agua/gesso, com predominancia do fator

massa conformada, como mostra a Figura 57.

A identificacdo dos fatores que apresentaram maior influéncia sobre a espes-
sura teve papel relevante no estudo da aplicacdo do conceito de gradacao funcional

da porosidade em gesso, utilizando a técnica de conformacéo sob pressao.

6.3.2 Porosidade

As porosidades dos corpos de prova delgados de GCP variaram de 20,7% a
33,7% para o GCP (ver Tabela 15). Estes valores foram significativamente inferiores
aos obtidos para os corpos de prova conformados pelo método convencional (GCC)
(ver Tabela 15). Os resultados confirmaram a eficiéncia do método de conformagéo
sob presséo para a obtencéo de corpos de provas delgados com reducéo da porosi-
dade.

As porosidades dos corpos de prova podem ser estimadas usando a equagao
(29) (R*=0,97, Rfldj: 0,92). P, M e X influenciaram de forma significante (a= 0,05) a
porosidade e uma interagao significante (a= 0,05) entre P e X foi identificada. Parce-
las relativas a interacdo entre os fatores P e M e os efeitos de segunda ordem do

fator P permitiram obter um modelo com bom ajuste aos dados experimentais.

n = 85,91 — 4,6069P — 0,0844M — 192,4701X + 0,00397PM + 11,7423PX

+ 0,0551P? (29)

Em que, n é a porosidade prevista. P, M e X sdo respectivamente, 0s niveis de
pressao, massa e relacdo agua/gesso.

A Figura 58 apresenta a superficie de resposta para a porosidade. Houve uma
reducdo da porosidade com o aumento de P, M e X. No entanto, observou-se que a
porosidade reduziu com o aumento de P, de forma mais acentuada do que com a

variacdo de M ( Figura 58a) e X ( Figura 58b).
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Figura 58. Superficie de resposta das amostras para a porosidade: (a) para X= 0,20 (relacao
agual/gesso no ponto central) e (b) para M= 150 g (massa conformada no ponto central).
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Os estagios de compactacéo, elucidados no Capitulo 3 (ver item 3.3.2), refe-
rentes a aproximacao das particulas a partir da pressao aplicada durante a prensa-
gem de sistemas ceramicos explicam os efeitos de segunda em P equacao (29).
Estes resultados mostraram serem validas para os corpos de prova delgados as con-

clusdes apresentadas nos Capitulos 3, 4 e 5 sobre a avaliagéo da porosidade consi-
derando a compactacao de matrizes de gesso.

6.3.3 Propriedades mecanicas

O médulo de elasticidade dindmico (E) dos corpos de prova delgados de GCP
variou de 9,2 GPa a 18,8 GPa (ver Tabela 21) enquanto que a resisténcia a tracédo
na flexado (R:) dos corpos de prova delgados de GCP variou de 4,1 a 12,9 MPa (ver
Tabela 21). Estes valores sao significativamente mais elevados do que os obtidos
para o gesso moldado pelo método convencional (ver Tabela 21). O modulo de elas-
ticidade dinamico pode ser estimado usando a equacéo (30) (R?= 0,86, Rﬁd]-: 0,75)
e a resisténcia a tracéo na flexao (Rt) dos corpos de prova delgados de GCP atraves

da equagéo (31) (R*= 0,92, R;;= 0,83).
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E =588 + 0,0246P + 0,0234M — 7,4711X + 2,7102PX (30)

Em que, E é o mddulo de elasticidade dindmico previsto. P, M e X sao
respectivamente, os niveis de pressao, massa e relacado agua/gesso.

R, = —29,19 + 0,5662P + 0,0663M + 117,152X — 0,0017PM (32)

Em que, R, é a resisténcia a tracao na flexdo prevista. P, M e X sdo o0s niveis de pressao,
massa e relacdo a/g, respectivamente.

Apenas P afetou de forma significante (a= 0,05) o médulo de elasticidade dina-
mico. Os fatores M e X e parcelas relativas a interacdo entre P e X permitiram obter
um modelo com bom ajuste aos dados experimentais. Para a resisténcia a tracdo na
flexdo todos os fatores analisados P, M e X tiveram efeito significante (a= 0,05) para
0 modelo e uma interagao significante (a= 0,05) entre P e M foi identificada. A Figura
59 apresentada as superficies de resposta correspondentes ao médulo de elastici-
dade dinamico, para M = 450 g (massa conformada no ponto central) e a resisténcia

a tracdo na flexao, para X= 0,22 (relacdo a/g no ponto central).

Figura 59. Superficie de resposta das amostras: (a) modulo de elasticidade dinamico, para
M= 150 g (massa conformada no ponto central) e (b) resisténcia a tracédo na flexao para X=
0,22 (relacdo agua/gesso no ponto central).
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Observou-se na Figura 59a os maiores valores para o modulo de elasticidade
dindmico foram encontrados no canto superior esquerdo do grafico que coincide com
0S maiores valores para a pressao e maiores valores para a relacdo agua/gesso,
considerando o intervalo analisado. A Figura 59b mostra que os maiores valores para
a resisténcia a tracdo estéo localizados no canto superior esquerdo do grafico que
coincide com 0s maiores valores para a pressdo e maiores valores para a massa,
considerando o intervalo analisado.

Estes resultados enfatizaram o efeito da agua como lubrificante na conforma-
cdo do gesso sob pressao. Neste caso, 0 pequeno excesso de agua ao facilitar na
mobilidade das particulas, promove o melhor empacotamento dos granulos de
gesso, reduzindo a porosidade e, por conseguinte a melhoria do desempenho me-
canico do GCP. Divergindo da conformacé&o convencional, em que o aumento do teor
de agua promove a formacédo de poros aumentando a porosidade do gesso e, con-

sequentemente, com efeitos negativos no comportamento mecanico.

Os resultados mostraram que uma massa de 200g umedecida com uma rela-
céo agua/gesso de 0,22, conformada sob uma pressao de 15 MPa alcancou um em-
pacotamento das particulas (densidade aparente) de pap = 1,90 g/cm3. Este empa-
cotamento ao possibilitar o crescimento das forcas de adesao permitiu a producéo
de placas retangulares delgadas de gesso com espessura de 12,97 mm com elevado
modulo de elasticidade dinamico (18,79 MPa) e resisténcia a tracao na flexdo (12,87
MPa). Os valores de resisténcia a tracao na flexao foram superiores aos determina-
dos pela norma NBR 14.715 (ABNT, 2005) para chapas de gesso acartonado com
espessura de (12,5 = 0,5) mm. A norma estabelece o limite entre 550 N e 210 N,
equivalente, a 12,10 MPa e 4,60 MPa, para carga aplicada na face do verso e na

face da frente do gesso acartonado, respectivamente.

A comparacgao entre as superficies de respostas mostrou, também, que a area
da superficie de resposta do médulo de elasticidade dinamico e da resisténcia a tra-
cdo na flexdo (Figura 59) dos corpos de prova € o inverso do comportamento das
superficies de resposta da porosidade (Figura 58), como o esperado. A Figura 60
mostra relacdo inversamente proporcional entre 0 modulo de elasticidade dinamico

e a resisténcia a tracdo na flexdo versus porosidade.

Embora a forte correlacao linear (-0,89) identificada entre E e n (ver Tabela 21),

identificou-se o modelo quadratico com o mais adequado, neste caso, para um bom
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ajuste dos dados. Corroborando com Callister Junior e Rethwisch (2021), que afirma
ser a relacao quadratica a mais apropriada para relacionar o modulo de elasticidade

e a porosidade, em materiais ceramicos.

Figura 60. Propriedades mecénicas versus porosidade: (a) modulo de elasticidade dinamico
versus porosidade e (b) resisténcia a tracdo na flexao versus porosidade.

. y = 19716,0215(1+x)20120
R?=0,88339

y = 3,40+ 369 41801837
- u R?=0,7348

Resisténcia a tragdo na flexao (MPa)

Moédulo de elasticidade dinamico (GPa)

16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 18 20 2 24 26 28 30 32 34
Porosidade (%) Porosidade (%)

(a) (b)
Fonte: (A AUTORA, 2023).

A reducdo da porosidade pressupfe um aumento da rigidez das amostras que
confere uma menor deformacéo elastica quando submetido a uma tensédo (REED,
1998). A porosidade tem influéncia negativa sobre as propriedades elasticas e a re-
sisténcia do material. Em funcdo da porosidade, alguns materiais ceramicos tém seu
moédulo de elasticidade reduzido (CALLISTER JUNIOR; RETHWISCH, 2021;
SHACKELFORD, 2008).

A resisténcia mecanica dos corpos de prova tende a aumentar a medida que
ha um melhor empacotamento dos gréos (densidade aparente) (CORREIA; SOUZA,
2009) e, consequente, reducéo da porosidade, como mostram as correlagdes para
0s corpos de prova delgados de GCP (Figura 60b). As baixas porosidades observa-
das nestas curvas (ver Figura 60 e Tabela 21) indicam a conformacéo sob presséao,
como uma técnica potencial para a obtencéo de pecas retangulares delgadas pre-
fabricadas de gesso, com baixa porosidade e elevada resisténcia a tracao na flexao.

Um dos fatores que influenciaram esses resultados séo as ligagdes intercrista-
linas que se formam nas superficies de contato entre as particulas, como resultado

da aplicacdo de presséo, proporcionando um aumento na resisténcia do material
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propiciando melhor empacotamento dos gréos (maior densidade aparente) (ZHOU
et al., 2015) (ver Tabela 21).

Os resultados evidenciaram a dependéncia existente entre os parametros de
conformacao, pressao aplicada, massa e relacdo agua/gesso e as propriedades do
gesso conformado sob presséo, para a producéo de pecas delgadas de gesso. As-
sim sendo, fica evidente a necessidade da compreensao exaustiva dos parametros
de conformacéo para ser possivel a obtencédo de uma variacdo controlada da poro-
sidade na aplicacéo do conceito de materiais com gradacédo funcional em gesso, a

partir de técnica de conformacao sob pressao.

6.3.4 Estudo do gesso com gradacédo funcional da porosidade

O estudo do gesso com gradacao funcional teve inicio com o uso da metodolo-
gia de otimizacdo multipla para o planejamento da variacao da porosidade ao longo
da secdo do GCPGFn. A otimizacao permitiu identificar os niveis 6timos dos fatores
(Pressédo, massa e relacao agua/gesso) para promover a variacao de porosidade ao

longo das diferentes sec¢des (espessuras) irdo compor a gradacéao funcional do GCP.

Os valores previstos pelo modelo para cada solugdo otimizada, o intervalo de
confianca e os respectivos resultados experimentais estdo apresentados na Tabela
24. Pode-se observar que os resultados experimentais se apresentaram com baixo
erro associado e dentro do intervalo de confianca mostrando que os modelos
otimizados foram eficientes na previsdo das propriedades investigadas. Os
resultados mostraram ser possivel alcancar de pecas de gesso prensado,
consideravelmente, delgadas com espessura média de (6,88 + 0,32) mm, baixa
porosidade (22,90 + 1,72) % e elevado desempenho mecéanico, E = (17,39 + 1,88)
GPa e Rt = (10,66 = 1,20) MPa, conforme Tabela 24. Além disso, apresentaram,
também, elevado empacotamento das particulas de gesso (densidade aparente), pap
= (1,89 £ 0,04) g/cm3. Desta forma, pode-se observar que a combinagao adequada
dos parametros de conformacéo (pressédo aplicada, massa e relacdo agua/gesso)
contribuiram para a aproximacéo entre os granulos de gesso. Possibilitando, deste
modo, alcancar pecas delgadas de gesso, conformadas sob presséo, com elevado
empacotamento das particulas e consequentemente, elevado desempenho

mecanico.
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Tabela 24. Valores previstos e experimentais de corpos de prova delgados de gesso confor-
mados sob pressédo para estudo das camadas do gesso com gradacao funcional da porosi-

dade (GGF).

Intervalo de confianga 95%

Resultado

GF B o coror Limie somnay EXpermental €110 09
imite inferior  Limite superior  ga Otimizacao

t (mm) 7,00 6,67 7,32 6,88 + 0,32 0,02

n (%) 22,68 19,88 26,24 22,90 +1,72 0.01

E (GPa) 15,32 12,03 19,88 17,39 + 1,88 0.14

oL Rt (MPa) 10,23 6,06 12,46 10,66 +1,20 0.04
t (mm) 13,00 12,86 13,45 13,21 0,04 0,02

n (%) 29,06 26,57 32,30 29,62 + 1,27 0,02

E (GPa) 11,08 7,41 14,59 10,47 0,52 0.05

Rt (MPa) 4,92 1,51 717 4,71 +0,52 0,04

t (mm) 13,00 12,99 13,64 13,33 £ 0,10 003

n (%) 22,68 18,39 23,55 21,37 +2,12 0.10

E (GPa) 15,32 13,86 20,41 17,86 + 1,23 017

Ri (MPa) 10,23 9,07 13,99 11,24 +1,63 0.10

02 t (mm) 7.69 7,42 8,02 7,89 £ 0,09 0,03
n (%) 29,646 25,83 31,64 25,87 + 2,22 013

E (GPa) 11,630 7,91 14,74 11,44 +1,62 0,02

R (MPa) 6,853 1,42 5,55 5,10 + 0,42 0.26

t (mm) 13,00 12,78 13,38 13,06 + 0,02 0.00

n (%) 21,994 18,18 23,9 22,90 + 0,42 0,04

E (GPa) 14,149 11,06 18,08 17,58 + 1,58 0.24

R (MPa) 7,578 8,54 13,27 11,30 + 2,08 0.49

03 t (mm) 7,52 7,32 7,90 7,69 + 0,09 0,02
n (%) 28,249 24,34 30,22 25,07 2,22 011

E (GPa) 12,416 8,66 15,41 12,57 +1,62 001

Rt(MPa) 7,578 6,54 8,61 8,56 + 0,42 0,13

Fonte: (A AUTORA, 2023).

A otimizacdo mudltipla mostrou ser eficaz na introducdo de uma variacédo

controlada da porosidade no GCP, mostrando ser possivel a aplicagdo do conceito

de materiais com gradacéo funcional (MGF’'s) em pecas de gesso. Estes valores

mostraram um desempenho superior ao obtido para o gesso moldado pelo método

convencional (ver Tabela 21). Isto porque, a técnica convencional para moldagem

de gesso exige elevado teor da agua de suspenséo, o que favorece o aparecimento

de poros, apos o endurecimento da suspensao, devido a evaporacdo da agua nao

consumida no processo de hidratacéo.
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Os resultados experimentais para a verificacdo das propriedades do GGFn e
das camadas individuais da gradacgdo, apés 24 h de cura, estdo apresentados na
Tabela 25. Pode-se observar que a face menos porosa das camadas individuais da
gradacédo e do GGFn apresentaram os maiores valores para as propriedades meca-
nicas analisadas, médulo de elasticidade dinamico e resisténcia a tracdo na flexao,

como o esperado.

Tabela 25. Propriedades fisico-mecéanicas do GGF,,.

CP’s Especificagdo t (mm) n (%) E (GPa) Rt (MPa)
Camadas t=7 MM; Nmin 6,87 (+0,10) 20,64 (+0,24) 20,59 (+0,89) 16,95 (+0,73)
individuais t =13 mm; Nmax 13,25 (£ 0,09) 24,06 (+0,65) 16,54 (+0,58) 10,15 (+ 0,94)

GF 01 t 13; Nmax* 20,20 (+ 0,48) 29,06™ 11,08™ 9,68 (+ 0,69)

t 7; Nmin** 20,53 (+ 0,25) 22,68™ 15,32 15,00 (+ 2,25)
Camadas =7 MM; Nmax 7,81 (+0,29) 27,39 (+2,58) 15,29 (+2,60) 9,87 (+3,28)
individuais t =13 mm; Nmin 13,28 (+ 0,15) 18,58 (+ 0,24) 21,56 (+1,40) 16,14 (+ 4,95)
t 13; Nmin** 20,71 (+ 0,63) 22,68%** 15,32 9,15 (+ 2,58)

GF 02 t 7; Nmax* 20,42 (i 0,16) 29,65%** 11,63™ 7,12 (i 1,23)
Camadas t =7 Mm; Nmax 7,72 (£ 0,14) 22,28 (+0,52) 15,93 (+0,50) 8,07 (x0,35)
individuais t =13 mm; Nmin 13,27 (+0,13) 21,45 (+ 0,62) 18,14 (+ 1,49) 10,76 (x 2,35)

t 13; Nmin** 20,41 (+ 0,30) 21,99%** 14,15™ 14,88 (+ 1,84)

GFO3 7, Mméax* 20,80 (+ 0,70) 28,25%** 12,42 13,22 (£ 0,64)

* = Face mais porosa exposta as tensfes de tracdo. Carga aplicada na face menos porosa.
** = Face menos porosa exposta as tensdes de tragdo. Carga aplicada na face mais porosa.

*** = Valor previsto pelo modelo para a camada individual.
GF = Gradacéo funcional.

Fonte: (A AUTORA, 2023).

A resisténcia a tracdo na flexdo para as camadas individuais da gradacéao e
para 0 GGFy, foi apresentada na Figura 61. E perceptivel a superioridade do com-
portamento mecanico das camadas individuais da gradacdo e do GGFn, conforma-
dos sob pressédo, em relacdo ao gesso conformado pelo método convencional
(GCQ).

O GGFy 01 apresentou resultados equivalentes as suas respectivas camadas
individuais analisadas, como mostra a Figura 61. A analise estatistica do teste t,
comparacao entre médias, mostrou que a resisténcia a tragéo na flexdo da face me-
nos porosa do GGFn 01 é estatisticamente (p = 0,0173 < 0,05) superior a face mais

porosa. Estes resultados indicaram que houve uma variagao da porosidade ao longo
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da seccédo do GGF 01. Isto mostra que o layout e o procedimento tecnologico, pren-
sagem uniaxial por camada, utilizados para a obtencao da gradacgéo funcional neste
grupo viabilizou a incorporacao da gradacéo funcional da porosidade, possibilitando
um elevado empacotamento dos gréaos de gesso e uma adesao eficiente entre as
camadas da gradacédo. Os resultados mostraram que a face menos porosa do GGFp
01 excerceu a funcdo de refor¢o, quando exposta aos esforcos de tracéo, devido a
sua maior capacidade em suportar os esfor¢cos de tracdo, em comparacdo com a

face mais porosa.

Figura 61. Resisténcia a tracdo na flexdo do GGF,,.

25

20 4

16,95
] 15,00
15 -

13,22

10,76
1 9,7 10,15
10
1 8,07

56

Resisténcia a tracdo na flexdo (MPa)

t=7mm t=13mm GF nmin*™* GF nmax* GCC
Gesso conformado

GF = Gradagéo funcional;

Camadas individuais da GF:

t=7 mm -Nmin € t = 13 MM -Nmax (GF 01);

t=7 mm -Nmax € t = 13 mm -Nmin (GF 02);

t=7 mMm -Nmaxe t =13 mm -Nmin (GF 03);

GF nmin** = Face menos porosa exposta as tensdes de tracdo. Carga aplicada na face
mais porosa, GF nma* = Face mais porosa exposta as tensdes de tracdo. Carga aplicada
na face menos porosa.

Fonte: (A AUTORA, 2023).

O GGFn 02, versao simétrica do grupo GGFn 01, apresentou comportamento
inferior as suas camadas individuais (Figura 61). Além disso, estatisticamente, néo

foi identificada diferenca significante (p = 0,1180 > 0,05) entre a face menos porosa
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e a mais porosa. Estes resultados indicaram que ndo houve uma variagédo da poro-
sidade ao longo da secc¢éo do grupo GGFn 02, mostrando que o layout utilizado para
a gradacéao funcional neste grupo inviabilizou a incorporacédo da gradacao funcional
da porosidade. Isto porque, na prensagem uniaxial por camada (ver item 6.2.2.3), a
camada mais porosa, prensada ap0s a camada menos porosa, foi a menos espessa

(t =7 mm), portanto, com menor massa.

Os resultados mostraram que este layout de gradacdo néo foi eficiente para
promover a adesdo adequada entre as camadas, gerando uma interface nitida, que
contribuiu para o aparecimento das falhas por delaminacgéo, observadas neste grupo,
reduzindo, assim, 0 comportamento mecanico. Segundo Mahamood e Akinlabi
(2017), uma interface nitida, caracteristica de compasitos, favorece falhas por dela-

minacao entre as camadas.

Na gradacdo GGFn 03 a resisténcia a tragdo na flexao foi superior aos valores
obtidos para as suas respectivas camadas individuais (Figura 61). No entanto, esta-
tisticamente, néo foi identificada diferenca significante (p = 0,1180 > 0,05) entre as
faces menos porosas e mais porosas do GGFy 03. Estes resultados mostraram que
este aumento da resisténcia nas amostras de GGF, 03 nao foi proveniente da gra-
dacéo da porosidade, uma vez que néo foi identificada variacdo da porosidade ao
longo da secdo do GGFn 03. O aumento da resisténcia dos corpos de prova com
gradacdo em relacdo as suas camadas individuais pode ser explicado pela analise

dos parametros de conformacao para pecas delgadas de GCP (ver item 6.3.1.3).

Além dos parametros pressdo, massa e relacdo agua/gesso na resisténcia a
tracdo na flexdo, também, foram considerados significantes, a interacao entre a pres-
sdo e a massa. Assim sendo, a aplicacdo de uma mesma pressao em uma quanti-
dade de massa maior que a quantidade utilizada para as camadas da gradacéo in-
dividualmente provocou o aumento da resisténcia a tragéo na flexao. Este resultado
pressupde uma auséncia de interface devido ao procedimento tecnologico utilizado
neste grupo, prensagem simultanea das camadas (ver item 6.2.2.3) sugerindo a au-
séncia da gradacao no GGFn 03 e 0 mesmo tenha funcionado com um material uni-

forme, sem gradacéo.

Os resultados mostraram, ainda, que o procedimento experimental adotado

para a verificacdo das propriedades da gradacgéo (ver item 6.2.2.4 e Figura 56), além
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de ser simples, foi eficiente para a avaliar os esforgos de tracdo dos GGF, quanto a

resisténcia a tragdo na flexao.

6.3.5 Angulo de contato

As medidas de angulo de contato e a classificacdo quanto a molhabilidade de
ambas as faces do GGF, estdo apresentadas na Tabela 26. Considera-se que as

gotas foram depositadas nas superficies com o0 mesmo volume.

Ambas as faces do grupo GGF,01 apresentaram angulos de contato superior
a 90°, caracterizando-as como superficies hidrofébicas (6 > 90°) (Tabela 26 e Figura
62a e 62b). Estes resultados mostraram que a gradacao funcional da porosidade
viabilizou a producdo de um gesso com caracteristicas hidrofébicas. Estas caracte-
risticas podem ser explicadas pelo eficiente empacotamento das particulas de gesso
e a eficaz adesado entre as camadas da gradacao alcancadas por este grupo. Isto
devido a combinacéo eficiente dos parametros de conformacéo sob pressao associ-
ada ao layout da gradacao e ao procedimento tecnolégico, prensagem uniaxial por
camada (ver item 6.2.2.3), utilizado na obtencdo da gradacé&o funcional da porosi-
dade no grupo GGFr01.

Tabela 26. Valores iniciais das medicdes de angulo de contato de gotas para as superficies
inferior e superior do GCP e GCC.

Gradac&o Funcional  Superficie  Angulo de contato (°) Classificacdo da superficie

GGF,01 t=7mm (Nmin) 95,40 + 13,88 Hidrofébica (6 > 90°)
t=13mm (Nmax) 92,29 + 6,76 Hidrofdbica (6 > 90°)
GGF,02 t=7mm (Nmax) 75,46 £ 10,92 Hidrofilica (6 < 90°)
t=13mm (Nmin) 84,45 + 10,92 Hidrofilica (6 < 90°)
GGF,03 t=7mm (Nmax) 27,88 £ 1,79 Hidrofilica (6 < 90°)
t=13mm (Nmin) 30,25+ 1,85 Hidrofilica (6 < 90°)

Fonte: (A AUTORA, 2023).

A Figura 62 mostra as imagens dos angulos de contato de uma gota d"agua
nas superficies do GGFy. As Figura 62a e 62b mostraram as caracteristicas hidrofo-
bicas de ambas as faces do GF,01 expressas pelos angulos de contato na face me-
nos porosa (6 =110,48° > 90°) e na face mais porosa (6 =99,12° > 90°) do gesso

conformado sob pressdo com gradacao funcional da porosidade.
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Figura 62. Angulo de contato de uma gota d” agua nas faces do GGF,: (a) GGF,01 —t =
7mm, (b) GGF,01 -t =13mm, (¢) GGF,02 —t =7mm, (d) GGF,02 —t = 13mm, (e) GGF,
03-t=7mm e (f) GGF,03 —t = 13mm.

0°=110,48" 6°=99,12°

(b)

©° =85,03°
0° =94,08°

(d)

©°=29,08°

prT-— -—

(e) (f)

Fonte: (A AUTORA, 2023).
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Ambas as superficies do GGF,02 e do GGF,03 apresentaram angulos de con-
tato inferiores a 90°, caracterizando as superficies como hidrofilica (6 < 90°) (Tabela
26 e Figura 62c, 63d, 63e e 63f). Embora, ambas as superficies tenham sido classi-
ficadas como hidrofilica, os elevados angulos de contato (Tabela 26 e Figura 62c e
63d) apresentados pelas superficies do GGF,02 indicam uma menor molhabilidade
da superficie, em relacdo ao GGF,03 (Figura 62e e 63f). Este ensaio, também, per-

mitiu a avaliacdo da cinética do angulo de contato das gotas nas superficies do

GGFy, conforme apresentado na Figura 63.

Figura 63. Cinética do angulo de contato nas superficies do GGFy,.

110 + u
T GGFO01—-t=7 mm (N, = 22,68%)"
100 + GGF 01 —-1t=13mm (N = 29,08%)"
90 i GGF02—-1t=7 mm (N = 29,85%)"
) GGF 02 —-t= 13 mm (N = 22,68%)’
80 - GGF 03 —t=7 mm (N = 28,25%)

] GGF 03—t =13 mm (N, = 21,99%)"
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GGF,01 -t =7 mm: superficie com porosidade minima, GGF, 01 —t = 13 mm: superficie
com porosidade maxima, GGF, 02 —t =7 mm: superficie com porosidade maxima, GGF,
02 — t = 13 mm: superficie com porosidade minima, GGF, 03 —t = 7 mm: superficie com
porosidade maxima, GGF, 02 — t = 13 mm: superficie com porosidade minima. * Valor
previsto pelo modelo.

Fonte: (A AUTORA, 2023).

Os angulos de contato foram maiores e permaneceram por mais tempo em
ambas as faces, a menos porosa e a mais porosa, do GGF,01, em relagéo as demais
gradacdes (Figura 63). Isto ocorreu devido a maior dificuldade de percolacéo da dgua
pela menor quantidade de poros apresentada nestas superficies gracas ao empaco-

tamento das particulas e eficiente adesao entre as camadas de gradacéo.
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A velocidade da camara no processamento das imagens e a colocagao da gota
na superficie pelo método manual podem ter sido a causa do atraso das curvas,
porém, nao interfere na analise dos resultados. O importante é avaliacdo do compor-

tamento da curva.

6.3.6 Microestrutura

A Figura 64 apresenta as micrografias obtidas pelo MEV para as amostras do
GCC. Nas micrografias do GCC observou-se a presenca de cristais alongados aci-
culares e em forma de placas, em organizacao aleat6ria, com crescimento radial em
forma de tufos. Observou-se que alguns destes cristais mantém algum contato direto
entre si, e ha cristais que se entrelacam. Foi identificada a presenca de vazios entre
0s cristais, causada pela perda excessiva de agua (GERALDO et al., 2018; PI-
NHEIRO, 2011) (Figura 64).

Figura 64. Micrografias de se¢des fraturadas do GCC.

SEM HV: 15.0 kV WD: 14.94 mm { VEGA3 TESCAN

View field: 43.5 ym Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.01kx  Date(m/dly): 01117123

Fonte: (A AUTORA, 2023).

A Figura 65 apresentou as micrografias obtidas pelo MEV para ambas as su-
perficies, das amostras dos grupos GGF, 01 e GGF, 02. A elevada porosidade e o
reduzido desempenho mecéanico do GCC encontram justificativa na morfologia dos

cristais apresentados na Figura 65.
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Figura 65. Micrografias de secdes fraturadas de: (a) GGF, 01 —t =7 mm (menos porosa);
(b) GGF, 01 —t = 13 mm (mais porosa); (c) GGF, 02 —t =7 mm (mais porosa) e (d) GGF,

02 —t =13 mm (menos porosa).

SEM HV: 15.0 kV WD: 14.95 mm | |

View field: 43.6 ym Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.00 kx Date(m/dly): 07/20/22

GF01 t7 v2

IFBA-DTMM-LCM

SEM HV: 15.0 kV WD: 14.39 mm | 111l

View field: 43.6 ym Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.00 kx Date(m/dly): 07/20/22

GF02 t7 v1

IFBA-DTMM-LCM

(€)
Fonte: (A AUTORA, 2023).

SEM HV: 15.0 kV WD: 12.08 mm | 111 VEGA3 TESCAN

View field: 43.6 pm Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.00 kx Date(m/dly): 07/20/22
GF01t13 v1
IFBA-DTMM-LCM

(b)

VEGA3 TESCAN

SEM HV: 15.0 kV WD: 17.10 mm | 111 VEGA3 TESCAN

View field: 43.6 ym Det: SE 10 pm
SEM MAG: 5.00 kx Date(m/dly): 07/20/22

GF02 t13 v2

IFBA-DTMM-LCM

(d)

A Figura 66 mostrou as micrografias para ambas as superficies das amostras

do grupo GGF, 03. Observou-se que a face menos porosas do GGFn01 (Figura 65a),

GGFnp 02 (Figura 65d) e do GGF, 03 (Figura 66b) apresentaram uma predominancia
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de cristais aciculares alongados, bem formados, em aglomerados alinhados e inter-
conectados originando uma microestrutura mais densa e compacta, com menos va-

Zios.

Figura 66. Micrografias de secoes fraturadas de: (a) GGF, 03 —-t=7 mm e (b)
GGFR 03 —-t=13 mm.
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GFO03 ARH t13 v1

IFBA-DTMM-LCM

(b)
Fonte: (A AUTORA, 2023).

A morfologia dos cristais mostrou que a conformacgao sob pressao e a incorpo-
racao da gradacao funcional da porosidade ao longo da secéo do gesso prensado
possibilitaram um empacotamento eficiente das particulas, originando cristais bem
formados, alinhados, interconectados e como menor indices de vazios. O di-hidrato
geralmente consiste em um material fragil e sua resisténcia mecanica depende das
forcas de adesao entre seus cristais (SOUZA, ROSSETTO; KANNO, 2007).

Os resultados mostraram que o conceito de materiais com gradacao funcional
pode ser empregado no desenvolvimento de gesso conformado sob pressdo com
gradacdo funcional da porosidade, permitindo alcangar um gesso de elevado desem-
penho mecanico e melhoria no comportamento em relacdo a agdo da agua, com

potencial para alcancar caracteristicas hidrofdbicas.
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6.4CONCLUSAO

Gesso com gradacédo funcional € um novo conceito na tecnologia do gesso,
com perspectivas promissoras para a melhoria do desempenho mecanico e frente a
acao da agua. A gradacéao funcional dos componentes de gesso permitiu a variacao
das propriedades ao longo da sua secéo transversal. Para atingir esse objetivo, fo-
ram desenvolvidas misturas homogéneas de gesso cuja porosidade foi definida em
dois teores diferentes. Foram concebidos dois processos de producdo denominados
prensagem uniaxial por camada e prensagem uniaxial simultanea das camadas para
a obtencéo do gesso conformado sob pressdo com gradacgao funcional. O procedi-
mento experimental desenvolvido para a verificagdo da resisténcia a tracao na flexdo
da gradacéao, além de ser simples, mostrou-se adequado para a avaliar os esforcos

de tracdo do gesso com gradacao.

O projeto fatorial completo 2 permitiu a identificacdo dos fatores que mais in-
fluenciaram as séries delgadas (6,9 mm <t < 15,8 mm) do projeto. Os fatores P, M
e X, as interacdes PX e PM e o efeito de segunda ordem em P permitiram a obtencao
de um modelo com bom ajuste aos dados experimentais, para a avaliagdo da poro-
sidade. Os resultados experimentais apresentaram-se dentro do intervalo de confi-
anca e com baixo erro associado, mostrando que os modelos otimizados foram efi-
cientes na previsao das propriedades analisadas. A metodologia de otimizacao mul-
tipla mostrou-se eficaz no planejamento da variacdo da porosidade, para a obtencéo
da gradacao ao longo da secdo do gesso conformado sob presséo. Além disso, as
solucdes otimizadas foram utilizadas para a confeccao e avaliacao individual das
camadas correspondentes a face menos porosa e a mais porosa da gradacao.

A resisténcia a tracéo na flexdo entre a face mais porosa e a menos porosa do
GGF, 01 apresentou diferenga estatisticamente significante, indicando que houve
uma variacao da porosidade ao longo da seccao. Estes resultados mostraram que o
procedimento tecnolégico, prensagem uniaxial por camada e o layout (disposi¢édo
das camadas) viabilizaram a incorporacao da gradacéo funcional da porosidade no
gesso. O elevado empacotamento dos gréos e a adesao eficiente entre as camadas
da gradacéo permitiram alcancar um gesso com elevada resisténcia e equivalente
aos valores alcancados para as camadas da gradacéo, avaliadas individualmente.
Os resultados mostraram que a camada menos porosa (15,00 * 2,25) MPa, utilizada

na regido submetida aos esforcos de tracdo, pode funcionar como refor¢co no GGFq
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01, devido a sua maior capacidade em suportar os esfor¢os de tragcdo, em compara-
¢éo com a camada mais porosa (9,68 + 0,69) MPa.

Em ambos os grupos, GGFn 02 e GGFy 03, néo foi observada diferenca esta-
tisticamente significante entre a resisténcia a tracéo na flexdo da face mais porosa e
da face menos porosa, sugerindo auséncia da variacao da porosidade nestes gru-
pos. Estes resultados mostraram que os procedimentos tecnoldgicos associados ao
layout (disposi¢cao das camadas) utilizados para a producdo do gesso com gradagéo
dos grupos GGFn 02 e GGFn 03 néo foram eficientes para promover a incorporacao
da gradacao funcional da porosidade no gesso conformado sob pressao. No grupo
GGFy, 02 nao foi observada uma adesao adequada entre as camadas, gerando uma
interface nitida, que contribuiu para o aparecimento das falhas por delaminacéo e
reducao da resisténcia deste grupo. Ja no GGF, 03 a resisténcia dos corpos de prova
com gradacéo foi superior as suas camadas individuais, e pode ser explicado pela
interacao significante entre P e M, identificada no modelo para a resposta resisténcia

a tracdo na flexao.

O GGFn 01 foi classificado como hidrofébico segundo a analise do angulo de
contato. A face menos porosa e a mais porosa alcancaram angulos de contato médio
de (6=95,40+£13,88>90°) e (6 =92,29 £ 6,76 > 90°), respectivamente. Além disso,
a gota permaneceu por mais tempo, em ambas as faces do GGFn 01, em relacao
aos grupos GGFn 02 e GGFy, 03. Estes resultados podem ser explicados pela dificul-
dade de percolacdo da agua nas superficies do GGF provocados pelo elevado em-
pacotamento das particulas de gesso e a eficiente adesao entre as camadas da gra-
dacdo. Os resultados mostraram que foi possivel alcancar elevado desempenho me-
canico e hidrofubicidade, apenas pela variacdo da microestrutura ao longo da secao
do gesso. Estes resultados se justificam pelo empacotamento das particulas (densi-
dade aparente) gerando a predominancia de cristais aciculares alongados, bem for-
mados, em aglomerados alinhados e interconectados originando uma microestrutura

mais densa e compacta nas superficies de menor porosidade do gesso com GGFn,.

Gesso com gradacao funcional é uma abordagem inovadora para a obtencao
de componentes de construgdo com caracteristicas hidrofébicas e comportamento
mecanico superior as dos componentes de gesso convencionais. A concepgao cons-
trutiva ideal seria projetar a face com menor porosidade na parte construtiva externa,

em maior contato com a umidade, e a face com maior porosidade na regido interna,
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com menor contato com a umidade. Tal combinacdo de propriedades abre novas
possibilidades para o uso de componentes de gesso em elementos estruturais e em

areas molhada e molhaveis na construcao civil.
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7 CONCLUSOES GERAIS

Esta tese buscou avancar: (i) na compreensao dos parametros de conformagéo
gue regem o comportamento do gesso conformado sob presséao, e (ii) no desenvol-
vimento de gesso como gradacao funcional da porosidade para alcancar elevado

desempenho mecanico e frente a acao da agua.

O estudo mostrou que as propriedades fisicas, mecénicas e em relacdo a acédo
da 4gua de componentes de gesso conformado sob pressao sdo dependentes dos
parametros de conformacao, pressao, massa, relacdo agua/gesso e a presenca de
aditivo retardador. O amplo entendimento das propriedades do gesso conformado
sob pressao deriva do conhecimento da microestrutura do material, morfologia dos
cristais, adesao entre as particulas e dos fenémenos de dissolu¢éo-hidratacdo do
hemi-hidrato.

As investigacfes mostraram que a pasta de gesso € uma suspensao reativa
altamente concentrada. Portanto, o nivel de aplicacdo da pressdo e o momento de
prensagem, em relacéo ao tempo de pega do gesso, definem o nivel de empacota-
mento e adesao entre as particulas, com interferéncia na porosidade e, por conse-
guinte no comportamento mecanico e frente a acdo da agua do gesso conformado
sob presséo. A presenca do aditivo retardador, além de garantir a aplicacdo da pres-
sdo antes do inicio das reacfes de hidratacdo do gesso, funcionou como lubrificante
facilitando a mobilidade dos granulos de gesso durante a compactacao. A combina-
cao entre os fatores pressdo, massa, relacdo agua/gesso e a presenca de aditivo
retardador possibilitaram alcancar um empacotamento maximo das particulas de
(2,0 g/cm3) superior ao obtido pelo gesso convencional de (1,16 g/cms3). A conforma-
céo do gesso sob presséo originou cristais aciculares alongados, bem formados, ali-
nhados e interconectados originando uma microestrutura mais densa e compacta.
Sendo possivel alcancar um moédulo de elasticidade dinamico maximo de (24,9 GPa)
e maximas resisténcias a tracao na flexdo (27,8 MPa) e a compresséao (57,4 MPa).

Desta forma, a obtencao de um gesso conformado sob pressdo com gradagéo
funcional da porosidade exige a compreensao dos parametros de conformacao para

alcancar uma variagao controlada da porosidade ao longo da secéao.
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O gesso com gradacao funcional apresentou-se como um novo conceito na
tecnologia do gesso com perspectivas promissoras para a melhoria do desempenho
mecanico e frente a acado da agua. O gesso com gradacéao funcional da porosidade
alcancou elevada resisténcia a tracao da flexdo, tanto na camada mais porosa (9,7
MPa) quanto na camada menos porosa (15,0 MPa). Comportamento este, superior
ao alcancado pelo gesso conformado pelo método convencional para a resisténcia
a tracao na flexdo (5,6 MPa). Os resultados indicaram o uso da camada menos po-
rosa em regides em que a peca esteja submetida a esforcos de tracdo, uma vez que
esta face tende a funcionar com reforgo no gesso com gradacao funcional da poro-
sidade.

O gesso com gradacéao funcional chegou a alcancgar angulos de contato supe-
riores a 90°, indicando caracteristicas de hidrofobicas do gesso. Estes resultados
foram explicados pelo nivel de empacotamento e adesao entre os cristais de di-hi-
drato que associados a adesdo entre as camadas proveniente do entrelacamento
dos granulos provocados pela gradacdo da porosidade, nesta regidao, conferiram ao
gesso elevada resisténcia e caracteristicas hidrofébicas. O elevado comportamento
mecanico e a baixa susceptibilidade a agua alcancados pelo GGF conferem poten-
cial uso deste material em elementos estruturais e em areas molhadas e molhaveis

na construcao civil.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Estudar o gradiente de densidade ao longo da seccéo longitudinal do GCP

obtidos por prensagem uniaxial em acéo simples;

Desenvolver gesso conformado sob pressao, a partir da prensagem uniaxial

em acao dupla;

Analisar a interferéncia da 4gua de cristaliza¢do na resisténcia do gesso con-

formado sob presséo;
Gradacdo funcional com adicdes de hidrorrepelentes;
Analisar a gradacao funcional com adig&o de fibras;

Estudar da interferéncia das adi¢cbes na 4gua de cristalizacdo do gesso con-

formado sob presséo;

Avaliar o envelhecimento acelerado com 25, 50 e 100 ciclos de molhagem e

secagem e o envelhecimento natural do GCP e do GGF.
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