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RESUMO

A nanotecnologia tem potencial para ser a chave para um novo mundo no campo da
construcdo e dos materiais de construcdo. O gesso apresenta 6timas propriedades, porém, seu
uso ainda é limitado devido a sua matriz porosa que absorve agua, e sua baixa resisténcia
mecénica. Diante da crescente utilizacdo do gesso na construcdo civil, e em busca de
contornar suas principais limitagdes para aumentar o seu escopo de utilizacdo, foi estudado: a
insercdo de diferentes nanomateriais na matriz de gesso, sendo estes nanotubos de carbono de
paredes multiplas (MWCNT), nanofibrilas de celulose (CNFs) e nanotalco (NT). Ja a
influéncia destes nanomateriais na matriz de gesso, foi estudada separadamente. Os teores de
MWCNT incorporados foram 0 %, 0,001 %, 0,002 %, 0,003 % e 0,004 % em relacdo a massa
de gesso, ja para as CNFs e o NT, as porcentagens foram 0 %, 0,5 %, 1 %, 1,5 % e 2 %,
também em relacdo a massa de gesso. No processo experimental as diferentes porcentagens
dos nanomateriais foram sonicadas com a agua de cada traco, depois o0 gesso foi polvilhado na
mistura, sendo misturado manualmente, e moldado em formas de 4 x 4 x 16 cm. Apds 28 dias
foram realizados os testes de densidade aparente, absorcdo de agua por imersdo, ensaio de
resisténcia a flexdo e compressao e morfologia. Houve diminuicdo da absorcdo de agua e
aumento da densidade aparente a medida que se incorporava MWCNT na matriz de gesso. As
resisténcias mecanicas aumentaram até determinado ponto da curva, sendo que para a
resisténcia a flexdo esse ganho foi de até 12,74% e para a resisténcia a compressao 26,4%,
guando comparado com a testemunha. A incorporacdo de CNFs se mostrou viavel nesse
estudo para teores baixos (de até 0,69%), garantindo menor absorcdo de agua, porém, ndo
alterou significativamente a resisténcia a compressdo, bem como houve diminui¢do quanto a
resisténcia a flexdo. No entanto, tendo em vista que as CNFs sdo sustentaveis, baratas e
altamente disponiveis, podendo ser obtidas até mesmo de residuos, é possivel criar um
material inovador, sustentavel e com alto valor agregado. Com relacdo a incorporacdo de NT,
baixos teores de NT preencheram 0s poros da matriz de gesso, aumentando em até 1,8% a
densidade aparente, aumentando em até 24,12% na resisténcia a compressdo, e diminuindo a
absorcdo de agua em até 5,86%, ndo alterando significativamente a resisténcia a flexdo.

Palavras chave: Nanotecnologia. Nanomateriais. Matriz de gesso.



ABSTRACT

Nanotechnology has the potential to be the key to a new world in the field of
construction and building materials. Plaster has excellent properties, but its use is still limited
due to its porous matrix, which absorbs water, and its low mechanical strength. Due to the
increasing use of plaster in civil construction, and in order to circumvent its main limitations
to increase its scope of use, this study examined the insertion of different nanomaterials in
plaster matrices, which are multi-walled carbon nanotubes (MWCNT), Cellulose nanofibrils
(CNFs) and nanotalc (NT). The influence of these nanomaterials on plaster matrices was
studied separately. The levels of incorporated MWCNT were 0%, 0.001%, 0.002%, 0.003%
and 0.004% in relation to the plaster mass. And the percentages of CNFs and NT were 0%,
0.5%, 1%, 1.5% and 2%, also in relation to the plaster mass. In the experimental process, the
different percentages of the nanomaterials were sonicated with water extracted from each
trace, then the plaster was sprinkled into the mixture, mixed manually and molded into 4 x 4 x
16 cm shapes. After 28 days, tests were performed to evaluate apparent density, water
absorption by immersion, flexural and compression strength, and morphology. There was a
decrease in water absorption and an increase in apparent density, as MWCNT was
incorporated into the plaster matrix. The mechanical strengths increased up to a certain point
of the curve. The flexural strength, in turn, increased up to 12.74%, and the compressive
strength had an increase of 26.4%, when compared to the control. In this study, the
incorporation of lower levels of CNFs (up to 0.69%) proved to be viable and ensured lower
water absorption. However, it did not significantly alter the compressive strength, and there
was a decrease in flexural strength. On the other hand, given that CNFs are sustainable, cheap
and highly available, and can even be obtained from waste, it is possible to create an
innovative, sustainable material with high added-value. Regarding the incorporation of NT, a
small amount of NT filled the pores of the plaster matrix, increasing the apparent density by
up to 1.8%, increasing the compressive strength by up to 24.12%, and decreasing the water
absorption by up to 5, 86%. It did not significantly change the flexural strength.

Keywords: Nanotechnology. Nanomaterials. Plaster matrix.
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1 INTRODUCAO

A nanotecnologia inicia um marco histérico denominado The New Industrial
Revolution ou ‘novo renascimento da ciéncia e da tecnologia’, sendo vista por muitos como
um novo capitulo na histéria mundial, impulsionando as ciéncias da vida sob a forma da
biotecnologia, bem como uma gama multidisciplinar de ciéncias exatas e cognitivas,
denominadas nanociéncias (ROCO; BAINBRIDGE, 2002; MAYNARD, 2006; NOLASCO,
2016).

Neste aspecto, a nanotecnologia € um campo relativamente novo da ciéncia e
tecnologia que estuda objetos mindsculos (0,1-100 nm). Dentre os setores que se mostram
promissores, 0 campo tecnoldgico da construcdo civil vem se consolidando na esfera global
como area importante do desenvolvimento da nanotecnologia (BARBOSA et al., 2017).

Neste contexto, o desenvolvimento de estudos relacionados com nanomateriais podem
melhorar as propriedades mecénicas de muitos materiais na area da construgdo civil (ATEWI
etal, 2019; Ll et al., 2009; TAWFIK et al., 2020; YANG et al., 2021).

O gesso esta entre 0os materiais de construcdo mais antigos que se tem conhecimento.
De acordo com Pinto et al. (2016), o consumo desse material tem apresentado crescimento
principalmente devido a facilidade e a rapidez da instalacdo das chapas, capacidade de
moldagem e endurecimento rapido, excelente acabamento e decoracdo, dentre outras
vantagens. No entanto, 0 gesso apresenta alguns inconvenientes de aplicacdo na construgédo
civil, tais como fragilidade, falta de tenacidade e fraco desempenho contra a agua, se
degradando rapidamente. Sendo assim, nos Gltimos anos, muitos pesquisadores tém estudado
esse material para melhorar algumas de suas propriedades (DEL RIO-MERINO et al., 2022).

Diante disso, o desenvolvimento de pesquisas e tecnologias acerca da inclusdo de
nanoaditivos, reforcos e cargas no gesso vém se mostrando satisfatorias no sentido de
contornar as limitagbes do material e intensificar seus beneficios. Nindiyasari et al. (2016)
avaliaram os impactos mecanicos sofridos com a adigéo de 1 e 2% de celulose nanofibrilada.
Tokarev et al. (2017), Gordina et al. (2013) e Derevianko Kondratieva e Hryshko (2018),
avaliaram as modificagfes no gesso usando nanotubos de carbono. Matveeva et al. (2020)
estudaram o efeito do nanomodificador de carbono (HFNCM) na estrutura e propriedades da
pedra de gesso. Li et al. (2021) estudaram a influéncia da nano-silica no gesso de

dessulfurizacdo de gases de combustdo (FGD).
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Os NTCs sdo um dos nanomateriais mais estudados, devido suas excelentes
propriedades fisico-quimicas, como alta condutividade elétrica, estabilidade térmica,
resisténcia mecénica, razdo de aspecto e area de superficie. Essas propriedades Unicas dos
NTCs possibilitam o desenvolvimento de tecnologias e materiais inovadores que podem ser
utilizados em diversas aplicacdes (MAKGABUTLANE et al., 2021). Nanofibrilas de celulose
merece atencdo também na area de materiais compdsitos devido a alta disponibilidade,
biocompatibilidade e 6timas propriedades mecénicas (KUMAR; MISHRA et al., 2018; LI et
al., 2015, 2018; BOURMAUD et al., 2018). Outro nanomaterial que merece destaque é o
nanoalco, visto ter baixo custo, ser altamente disponivel, sendo ja utilizado em matrizes
poliméricas, melhorando suas propriedades.

Diante do exposto, a nanotecnologia na construcdo civil promete revolucionar 0s
materiais de construcdo, no entanto, estd em estagio inicial de pesquisas, principalmente
qguando se refere a matriz de gesso. Apesar da realizacdo de alguns estudos, percebe-se ainda
que ndo existem resultados suficientes que possam demonstrar os efeitos da incorporagéo de
nanotubos de carbono, nanofibrilas de celulose e nanotalco nas propriedades fisicas e
mecanicas de matrizes de gesso, sendo necessario um maior aprofundamento acerca da juncao
desses materiais.

O objetivo deste estudo foi desenvolver compdsitos com matriz de gesso reforcados
com nanomateriais, sendo eles: nanotubos de carbono, nanofibrilas de celulose e nanotalco,
avaliando suas propriedades fisicas de densidade aparente e absorcdo de agua, propriedades
mecanica de flexdo e compressdo, e também sua morfologia através de analise

microestrutural.


https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S221334372031085X#!
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2 REFERENCIAL TEORICO
2.1  Dagipsita ao gesso: calcinacéo

A mineracdo da gipsita no Brasil, € feita a céu aberto (open pit), semimecanizadas,
com frentes de lavra na forma de anfiteatros, com bancadas variando em torno de 15 metros
de espessura (ABREU, 2005). Ap0s sua extracdo, a gipsita passa por uma série de operacoes
unitarias para beneficiamento e producdo do gesso: (1) britagem; (2) rebritagem; (3)
peneiramento (usado apenas em algumas empresas); (4) encilhamento; (5) calcinacdo; (6)
estabilizacdo térmica em silos; (7) moagem (de acordo com as especificagdes de mercado para
0 produto); (8) encilhamento e; (9) ensacamento (PERES; BENACHOUR; SANTOS, 2001).

Dessas etapas, a calcinacdo pode ser considerada a mais importante, pois ela é
diretamente responsavel pelo tipo de gesso produzido, alfa (a) ou beta (B), dependendo das
condicBes do processo aplicado e, consequentemente, responsavel pelas suas caracteristicas
fisicas e mecénicas. Diante do exposto, as reacdes do processo de calcinacdo dessa matéria-
prima serdo descritas a seguir.

Em temperatura ambiente tem-se a gipsita, quimicamente denominada de Sulfato de
Célcio di-Hidratado (CaS04.2H20). A elevacdo da temperatura da inicio ao processo de
calcinacdo sendo que na faixa de 140 °C a 150 °C ¢ obtido o hemidrato de sulfato de calcio,
chamado de ‘Gesso de Paris’ ou simplesmente ‘Gesso’, como pode ser visto na reacdo R 01
(ANGELERI; CARDOSO; SANTOS, 1982; CINCOTTO; AGOPYAN; FLORINDO, 1988).

CaS04.2Hz0 — CaS04.1/, H20 + 3/, H0 R 01 (1)
(Gipsita) (Hemidrato)

O hemidrato formado é do tipo beta, caso 0 processo ocorra em pressdo atmosférica
normal, em fornos tipo panela, marmita ou rotativos, ou do tipo alfa , caso o sistema esteja em
pressdo maior que a atmosférica, como em autoclaves, ou em presenca de reativos quimicos
(ABREU, 2005). Ambos apresentam a mesma formula quimica (CaS0O4.0,5H.0), porém, se
diferem quanto a estrutura cristalina e morfoldgica (tamanho e superficie do cristal) e essas
diferengas exercem influéncia sobre as propriedades da pasta e do gesso endurecido
(BALTAR; BASTOS; BORGES, 2004).
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Dessa forma, 0 gesso beta tem estrutura porosa e com cristais pouco definidos. Isso
porque a calcinacdo em pressGes atmosféricas faz com que a agua de cristalizacdo seja
liberada violentamente e os cristais de gesso se fraturam formando agregados de particulas
que contém material de dimensbes coloidais (ABREU, 2005). Em contrapartida, se o
processamento é feito sob altas pressdes para a producao do gesso alfa, a 4gua de cristalizacao
é liberada lentamente e a desidratacdo € mais uniforme formando particulas mais tabulares e
menos porosas.

Devido as suas caracteristicas, 0 gesso alfa apresenta uma menor demanda de agua
para formacdo da pasta em relacdo ao gesso beta, resultando em produtos de melhor qualidade
e aplicacGes mais nobres, como para uso hospitalar (ALMEIDA; SOARES; MATOS, 2020;
BALTAR; BASTOS; BORGES, 2004). E capaz de produzir materiais de maior densidade
(devido sua menor porosidade), maior resisténcia a abrasdo, baixa expansdo volumétrica,
maior tempo de pega e maiores resisténcias mecanicas a compressdo e flexdo (ANGERELI,
COSTA, 1956). J& 0 gesso beta tem sua utilizacdo na construcao civil, na inddstria ceramica e
na inddstria de moldagem, sendo que os principais tipos utilizados sdo o de fundicéo e o de
revestimento, e tem custo menor do que o gesso alfa (BALTAR; BASTOS; BORGES, 2004).

Dando continuidade ao processo de calcinacdo, a partir da temperatura de 200 °C o
hemidrato perde quase toda sua agua formando uma anidrita solGvel (instavel) chamada de
anidrita 11, como pode ser visto na reacdo R 02 (JOHN; CINCOTTO, 2007). A anidrita tem ¢
variando entre 0,11 e 0,06 indicando que este produto pode conter agua de cristalizagdo,
mesmo que em baixos teores (CINCOTTO; AGOPYAN; FLORINDO, 1988). Devido a sua
instabilidade, a anidrita 11l se transforma em hemidrato com a umidade do ar e essa
rehidratacdo ocorre ap6s 0 gesso sair do forno em uma etapa conhecida como estabilizacdo do
gesso (MELO, 2012). A alta capacidade de absor¢do de agua da anidrita 111 ainda Ihe confere
caracteristicas apropriadas para o uso como acelerador de tempo de pega (BALTAR;
BASTOS; BORGES, 2004).

CaS04.1/, H20 — CaS04.6H20 + (0,5 - £) H20 R 02 (2)
(Hemidrato) (Anidrita I11)

Quando a temperatura ultrapassa 220 °C para o hemidrato alfa e 350 °C para o
hemidrato beta, a anidrita 111 se transforma, segundo a rea¢do R 03, em anidrita Il ou anidrita
insoldvel, formando um produto estavel de hidratacdo lenta (ABREU, 2005; MELO, 2012).
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Ainda segundo os autores, essa anidrita é utilizada como um dos constituintes do gesso de
construgdo civil, principalmente para revestimento de parede, por conferir resisténcias

especiais a erosao e a compressao para a mistura final.

CaS04. eH20 — CaS04. eH20 + ¢H,0 R 03 (3)
(Anidrita 111) (Anidrita 1)

Ao elevar ainda mais a temperatura, acima de 800 °C, é formada a anidrita | e esta é
bastante similar a anidrita natural encontrada no mineério gipsita, de hidratacdo extremamente
dificil, inerte e sem aplicacdo industrial (ABREU, 2005; BALTAR; BASTOS; BORGES,
2004). Por fim, em temperaturas acima de 1250 °C, a anidrita | é decomposta se
transformando em oxido de calcio e anidrido sulfurico (CaO + SOz + 1/20;) (ABREU, 2005;
MELO, 2012). Esta corresponde a Ultima etapa de calcinacao da gipsita.

2.1.1 Hidratacéo do gesso

O gesso é um aglomerante que, em contato com a agua, forma uma pasta homogénea,
consistente e trabalhavel, e que em poucos minutos ganha viscosidade, endurecimento e
resisténcia (GARTNER, 2009). Esse processo de hidratacdo deve resultar em um produto com
composicdo exatamente igual ao que o originou, a gipsita (SANTOS; VASCONCELOS;
PINTO, 1997). Isso porque o hemidrato ird retomar a quantidade de agua perdida durante a
calcinagdo, levando a precipitacdo do sulfato de célcio di-hidratado, como visto na reacdo R
04 (MORGADO et al., 2019).

CaS04.1/, Ho0 + 3/, H20 — CaS04. 2H,0 R 04 )

Nesse processo, ha formagdo de uma solugio supersaturada de ions Ca?* e SO* que se
precipitam em forma de cristais como agulhas finas, bem definidas e que entrelacam entre si,
responsaveis pelo bom comportamento mecanico do material (MENEZES; POVOAS, 2016;
WEBER; CECHIN; TOKARSKI, 2017). A precipitacdo dos cristais promove um aumento na
consisténcia da pasta, conhecido como ‘inicio da pega’ e, conforme a taxa da reacdo de
hidratacdo aumenta, a pasta vai adquirindo cada vez mais resisténcia mecénica até o seu

completo endurecimento, indicando o final da pega (ABREU, 2005).
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A relacdo adgua/gesso empregada influencia diretamente nas propriedades da pasta. Em
teoria, para 0 mecanismo de pega descrito na reacdo R 04, apenas 18,6 partes de agua séo
necessarias para saturar 100 partes de gesso sendo que, em caso de excesso de agua, sera
formada uma pasta pléastica ou fluida para a trabalhabilidade da mesma (REED, 1998). Além
disso, 0 excesso de agua na hidratacdo tem consequéncias diretas sobre a porosidade do gesso
endurecido. Isso porque a &gua remanescente, que ndo reage com o po, ocupa volume entre 0s
cristais e, apés a cura do dihitrado, ela evapora, deixando espagos vazios no material
(BARBOSA; FERRAZ; SANTOS, 2014). Qutros fatores como a temperatura da agua, a
possivel presenca de impurezas e o tamanho das particulas de gesso também tém influéncia
sobre a reacéo da hidratacdo (ABREU, 2005).

2.1.2 Usos da gipsita e do gesso

Ao final do processo de calcinagdo, pode-se identificar pelo menos quatro tipos de
sulfato de célcio, sendo estes: a gipsita ndo calcinada (CaSO..2H20), o hemidrato
(CaS04.1/12H20), a anidrita 111 (CaS04.0.11-006H20) e a anidrita 11 (CaSO4.eH.0) (ABREU,
2005). Estes dois ultimos, como visto, podem ser utilizados como cargas e aditivos para o
gesso. Ja a gipsita ndo calcinada e o hemidrato tém aplicacdes em uma série de atividades
industriais (FIGURA 1).

Figura 1 — Aplicacdes da gipsita.

GIPSITA

GESSO CORRETIVO DE SOLOS
GESSO ALFA I GESSO BETA
CERAMICO :I: ORTOPEDICO PAPEL -J- CONSTRUGAO CIVIL
ittt ODONTOLOGICO
CERVEJA INSETICIDAS
CIMENTO TINTAS

ACIDO SULFURICO

Fonte: Melo (2012).

Em suma, na forma natural, a gipsita pode ser utilizada na agricultura, como corretivo
para solos, fertilizantes e condicionador de solos, e também para a fabricacdo de cimento,

tintas, polvora, como acabamento de tecidos de algoddo, como carga de inseticidas e na agua
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utilizada na fabricacdo de cerveja (BALTAR; BASTOS; BORGES, 2004; MELO, 2012). Ja o
campo de utilizacdo do gesso pode ser dividido em dois segmentos: para construgédo civil e
para uso industrial. Dessa forma, as caracteristicas do gesso irdo variar de acordo com as
condicdes requeridas para determinada aplicacao.

Para a construcdo civil é utilizado o hemidrato beta, que pode ser do tipo A ou B, ja
para uso industrial hd exigéncia de uma maior pureza e maior valor agregado do gesso, entdo
normalmente utiliza-se o hemidrato alfa. Importante ressaltar também, que a obtenc&do de cada
uma dessas variedades de produto requer condicdes especificas com relacéo ao tipo de gipsita,
tipo de forno, condicBes de calcinacdo e tratamento posterior (BALTAR; BASTOS;
BORGES, 2004).

2.1.3 O gesso na construcao civil

O gesso € um dos materiais de construgcdo mais antigos que se tem conhecimento.
Atualmente, a maior parte da exploracdo da gipsita é voltada para a producdo do hemidrato
beta a ser utilizado no mercado da construcdo civil (BALTAR; BASTOS; BORGES, 2004,
BARBOSA; FERRAZ; SANTOS, 2014). Sua ampla utilizacdo se deve a versatilidade do
material, que pode ser empregado como blocos de gesso simples ou até como matéria-prima
para chapas de gesso acartonado, por exemplo.

A norma NBR 13207 (ABNT, 2017) € a responsavel por regulamentar a utilizacdo do
gesso na construcdo civil no Brasil. A mesma o define como ‘material moido em forma de po,
obtido da calcinacdo da gipsita, constituido predominantemente de sulfato de célcio, podendo
conter aditivos controladores de tempo de pega’ e o classifica quanto a sua granulometria
(fino ou grosso), sua utilizacdo (fundicdo (tipo A) ou revestimento (tipo B)) e seu tempo de
pega (lento ou rapido). Os valores referentes as exigéncias normativas para utilizacdo do

gesso na construcdo civil podem ser observados na Tabela 1.
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Tabela 1 — Requisitos do gesso para utilizagdo na construcao civil.

Requisitos fisicos e mecanicos

Ensaios Unidade Limite

Massa Unitaria g/cm?3 >600,0
Dureza MPa >20,0
Aderéncia MPa >0,2

Requisitos fisicos (tempo de pega)

Tempo de pega (min)

Ensaios
Inicio Fim
Gesso para fundicéo <10 <20
Gesso para revestimento (sem aditivos) >10 >35
Gesso para revestimento (com aditivos) >4 > 50

Requisitos fisicos (granulometria via seca)

Classificacdo do gesso Granulometria minima
Gesso para fundicéo (peneira abertura 0,29mm) > 90% passante
Gesso para revestimento (peneira abertura 0,21mm) > 90% passante

Requisitos quimicos do gesso sem aditivos

Determinagdes quimicas Limites (%)
Agua livre Max. 1,3
Agua de cristalizacio 42a6,2
Oxido de célcio (CaO) Min. 38,0
Anidrito sulfurico (SO3) Min. 53,0

Fonte: ABNT (2017).

O gesso para revestimento, ou do tipo B, é empregado para revestir paredes e tetos de
ambientes internos e secos, geralmente em substituicdo de rebocos e/ou massas para
acabamento, enquanto o gesso para fundicdo, ou do tipo A, é o material empregado na
fabricacéo de placas convencionais, blocos de gesso e chapas de gesso acartonado (BALTAR;
BASTOS; BORGES, 2004; JOHN; AGOPYAN; PRADO, 1997). Dessa forma, a partir desses
dois tipos de gesso, é possivel a obtencdo de diversos produtos como placas para
rebaixamento de tetos, paredes divisodrias, gesso cola (para rejunte de pré-moldados de gesso),
gesso para portas corta fogo, dentre outros (BALTAR; BASTOS; BORGES, 2004).
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Como visto anteriormente, 0 gesso € capaz de cristalizar e endurecer em agua, porém,
ndo subsiste na agua devido sua alta solubilidade (ABREU, 2005). E ainda, a exposicao
prolongada a atmosfera causa amolecimento do hemidrato e a agua que flui em sua superficie
pode dissolver e lavar o material (KARNI; KARNI, 1995).

Por outro lado, as caracteristicas do gesso também lhe conferem propriedades
interessantes para a construcao civil. Como se trata de um material que se decompde a baixas
temperaturas, ha liberacdo de agua que ocasiona o retardamento da propagacédo de fogo, sendo
recomendado como protecdo contra o fogo em construcbes (CINCOTTO; AGOPYAN;
FLORINDO, 1988). Ainda segundo os autores, devido a sua facilidade de absorcao e perda de
agua, elementos de gesso contribuem com o equilibrio da umidade relativa do ar de ambientes
fechados, principalmente os climatizados. Suas propriedades de isolamento acustico também
sdo apontadas como garantia de conforto nesses ambientes (EIRES; CAMOES; JALALL,
2008).

Em todo o caso, o desenvolvimento de pesquisas e tecnologias acerca da incluséo de
aditivos, reforgos e cargas no gesso vem se mostrando satisfatorio no sentido de contornar as
limitacGes do material e intensificar seus beneficios. Materiais como estes sdo denominados
de compdsitos, ja que sdo constituidos por duas ou mais fases; sendo uma a matriz, que é
continua e envolve a outra fase, chamada frequentemente de fase dispersa (CALLISTER
JUNIOR; RETHWISCH, 2016). Nesse sentido, compdésitos com matriz de gesso ja vém
sendo produzidos com a inclusdo de fibras ou particulas naturais (BRAIEK et al., 2017;
IUCOLANO et al., 2015; SILVA, 2014; VILLELA et al., 2020) e sintéticas (GENCEL et al.,
2014; OLIVEIRA et al., 2012; SERNA et al., 2012) melhorando as propriedades fisicas e
mecanicas, em relagdo ao gesso puro.

H& um crescente interesse na inclusdo de nanomateriais naturais e sintéticos em outros
materiais de construgdo, como cimentos e argamassas, devido a comprovada melhoria das
caracteristicas proporcionada pela acdo do nanorefor¢co (FARZADNIA et al., 2013; SENFF et
al., 2013; ZHU; BARTOS; PORRO, 2004). Dessa forma, o uso de nanomateriais como

reforco em matrizes de gesso para a construcao civil também pode ser considerado.

2.2 Nanotecnologia e nanomateriais

A nanotecnologia é um campo da ciéncia em desenvolvimento relacionado ao estudo

da matéria operacional em escala molecular e atbmica, que permite a concepcao de técnicas e
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dispositivos inovadores com tamanhos na faixa de 1 nm a 100 nm (SALEEM et al., 2021).
Esta tecnologia gera grande potencial comercial para as industrias e é normalmente
considerada como muito promissora. Os materiais funcionam de maneira diferente no nivel de
nanoescala (GUISBIERS et al., 2012).

O desenvolvimento e pesquisas em nanotecnologia sao extremamente ativos em todo o
mundo, e esta tecnologia j& estd sendo empregada em diferentes aplicacGes e vista em
centenas de produtos atualmente, como téxteis, cosméticos, equipamentos, pintura e
eletronicos (KHARE et al., 2021; ALMEIDA et al., 2020; KAMARULZAMAN et al., 2020;
ANANDHARAMAKRISHMAN et al., 2020.)

A anélise das realizagdes cientificas mostra que o mundo esta no limiar da terceira
revolucao cientifica e tecnoldgica, que vai determinar o lugar dos paises na esfera tecnoldgica
do século XXI, sendo que mais de 70 paises estdo implementando programas estaduais para o
desenvolvimento da nanotecnologia (DEREVIANKO; KONDRATIEVA; HRYSHKO, 2021)

Segundo Pisarenko, Ivanov e Wang (2020), a um nivel global, o nimero de literaturas
sobre pesquisas em nanotecnologia na area da construcdo teve uma tendéncia ascendente no
periodo de 2000-2019, indicando que a nanotecnologia neste setor despertou o interesse de
muitos estudiosos, sendo sua principal aplicacdo para melhorar os materiais de construcéo
tradicionais. Por exemplo, a nanotecnologia pode melhorar muito o desempenho
antibacteriano e anti-incrustante, envelhecimento, resisténcia, hidrofilicidade e resisténcia ao
fogo de revestimentos arquiteténicos (ZHENG et al., 2019; DAHLAN et al., 2019).

De acordo com Malhotra e Ali (2018) os nanomateriais podem ser categorizados de
acordo com suas dimensdes e tamanho. Segundo Baig et al. (2021) duas abordagens
principais sdo usadas para a sintese de nanomateriais (FIGURA 2): abordagens de cima para
baixo e abordagens de baixo para cima. Nas abordagens de cima para baixo, 0s materiais a
granel sdo divididos para produzir materiais nanoestruturados. Os métodos mais comuns para
obter os nanomateriais de cima para baixo incluem fresagem mecénica, ablacdo a laser,
gravacdo, pulverizacdo catodica e eletroexplosdo. Considerando que a abordagem de baixo
para cima é totalmente inversa, portanto, referida como nanotecnologia molecular envolvendo
a montagem de um estrutura definida juntando atomo por atomo, molécula por molécula
(THAKKAR et al., 2010). Desse modo, as propriedades de automontagem de moléculas
unicas sdo exploradas para construir conformagdes complexas em nanoescala (NATH;

BANERJEE, 2013). Os métodos de obtencdo de baixo para cima mais comuns incluem
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sintese de fluido super critico, plasma, condensacdo molecular, processo sol-gel, pirélise a

laser, deposicdo de vapor quimico, condensacdo molecular, redugdo quimica e sintese verde.

Figura 2 - Sintese de nanomateriais (NPs) por meio de abordagens de cima para baixo e de

baixo para cima.
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Fonte: Adaptado de Payghan Sunil et al. (2019).

Tipicamente, os nanomateriais produzidos séo classificados em diferentes categorias

com base em forma e dimensdo, composicdo de fase e natureza do material, sendo em 0-D

(nanoparticulas), 1-D (nanotubos, nanofilamentos e nanofibras), 2-D (nanofilmes e nano-
revestimentos) e 3-D (maci¢os) (FLORES-COLEN; SOARES; BRITO, 2013). Esta

classificacdo baseia-se no numero de dimensdes ndo confinadas a escala nano

(GONCALVES, 2012).

Um dos mais estudados sdo o0s nanotubos de carbono devido suas excelentes

propriedades mecénicas, térmicas e elétricas, que tém motivado o desenvolvimento de

nanocompositos avancados com propriedades notaveis e multifuncionais (PARVEEN;
RANA; FANGUEIRO, 2013). Segundo 0os mesmos autores, depois de obter um sucesso

consideravel na utilizacdo desses materiais exclusivos em vérias matrizes poliméricas, um
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grande interesse esta sendo observado no desenvolvimento de compositos a base de cimento
reforcados com CNT. Além destes, outros tipos de nanomateriais vém sendo empregados em
um grande numero de produtos de consumo como tintas, filtro solares, medicamentos e
materiais esportivos (BERGNA; ROBERTS, 2006). Porém, devido a intensificacdo de
estudos acerca destes materiais, seu campo de utilizacdo tende a ser cada vez maior. A
respeito disso, a industria da construcdo civil foi considerada como um dos campos mais
promissores para a nanotecnologia, tendo um impacto substancial em seus produtos, mas
ainda esta nos estagios iniciais de expansdo (DIAZ-SOLER; MARTINEZ-AIRES; LOPEZ-
ALONSO, 2016).

2.2.1 Nanotubo de carbono

Os nanotubos de carbono (NTC) foram descobertos e sintetizados pelo fisico ljima
(1991) gragas ao descobrimento do fulereno (grandes cadeias fechadas de carbono) e sua
comprovada estabilidade na fase gasosa, por Kroto (1995) (PEREIRA, 2013). Desde entéo,
esses materiais tém atraido a atencdo da comunidade cientifica devido ao seu potencial de
aplicacdo em diferentes areas, tais como reforco de polimeros, estocagem de energia,
eletrénica e catalise, como consequéncia das suas caracteristicas especificas (FERREIRA,
RANGEL, 2009; SERP; CORRIAS; KALCK, 2003). Como exemplo de suas atrativas
propriedades, Pereira (2013) cita que, em comparacao com 0s a¢os, 0 NTC tem tensdo de
ruptura cerca de 10 a 250 vezes maior, rigidez de no minimo cinco vezes maior e densidade
seis vezes menor.

Esses nanomateriais s&o considerados como a forma quase que unidimensional dos
fulerenos, caracterizando uma estrutura unica (PEREIRA, 2013). Séo constituidos de camadas
de atomos de carbono, em um arranjo hexagonal, originando pequenos cilindros com
didmetro de aproximadamente 1 nm, que se enrolam para formar tubos longos, com
comprimento de varios centimetros, unidos por atomos de carbono em arranjo pentagonal
(FERREIRA; RANGEL, 2009). Os NTCs podem ser divididos em duas categorias: nanotubos
de uma parede, SWNT (single-walls nanotubes) (FIGURA 3A) e nanotubos de paredes
maltiplas, MWNT (multi-walls nanotubes) (FIGURA 3B) (FERREIRA; RANGEL, 2009;
PEREIRA, 2013).
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Figura 3 — A) Nanotubos de carbono de paredes simples e B) Nanotubos de carbono de

Idealmente, um nanotubo de uma parede € formado por uma folha perfeita de grafeno
com diametro podendo variar entre 0,4 e 2,5 nm e comprimento variando de alguns micros a
varios milimetros (FERREIRA; RANGEL, 2009). Ja os nanotubos de paredes multiplas,
ainda segundo 0os mesmos autores, podem ser considerados como nanotubos de uma parede
concéntricos com didmetros decrescentes dispostos de modo coaxial, com nimero de paredes
podendo variar de duas (nanotubos de paredes duplas) a varias centenas, de modo que o
didametro externo pode alcancar até 100 nm. Importante ressaltar que, devido a variacdo na
estrutura destes dois tipos, suas propriedades também se diferem (PEREIRA, 2013). Além
disso, fatores como diametro e comprimento irdo variar de acordo com o método de
fabricacdo (KANG et al., 2006).

Vaérios sdo os métodos de fabricacdo e purificacdo dos NTCs, com a finalidade de
produzi-los com o minimo de impurezas e ‘defeitos’ possivel. Dessa forma, a qualidade e
quantidade de amostras dependem fundamentalmente da escolha da técnica de sintese
(PEREIRA, 2013). Em resumo, para a producdo de SWNT sdo usadas, principalmente, as
técnicas de descarga de arco-elétrico (GUAN et al., 2007) e ablacdo a laser (LIU et al., 2009).
Essas técnicas se baseiam em realizar a vaporizacao do grafite. J& para a producdo de MWNT
em larga escala sdo usadas técnicas como deposicdo quimica da fase vapor (CVD) (MIYATA,
MIZUNO; KATAURA, 2011) e deposicdo quimica por fase vapor induzida por plasma
(PECVD) (BELL et al., 2006). Diferente das primeiras técnicas, essas consistem em realizar a
formacdo de carbono sélido a partir da decomposi¢do térmica de gases como 0 metano,
etileno e acetileno.

A estrutura singular dos NTCs lhes confere propriedades Unicas. S&o consideradas as
fibras de mais alta rigidez axial, uma vez que a ligacdo covalente C=C do grafite é a mais
forte da natureza (PEREIRA, 2013). Os SWNT possuem muitas das propriedades mecanicas
das fibras de carbono, porém, devido sua alta flexibilidade, capacidade de absorver distor¢es

e suportar esforcos de compressao sem fraturar, se sobressaem em comparacéo as fibras. Ja os
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MWNT tém propriedades que ndo podem ser explicadas através dos mesmos mecanismos do
SWNT. Isso porque entre as camadas de nanotubos existem forcas por ligagédo de van der
Walls que formam uma estrutura empilhada de &tomos, refletindo principalmente nas
propriedades mecanicas (PEREIRA, 2013).

Outra caracteristica interessante dos NTCs é a capacidade de assumir a condicdo de
metalicos ou semicondutores, com ampla utilizacdo na microeletrénica e propriedades
elétricas em geral (PEREIRA, 2013). Pode-se inferir que, o que faz esse material Unico e
excepcional, é que, ao contrario de outros materiais similares, os NTCs tém a vantagem de
serem utilizados combinando suas propriedades (eletrbnicas, adsortivas, mecanicas e
elétricas) umas com as outras, tornando infinitas as possibilidades de utilizagcdo (FERREIRA,
RANGEL, 2009; KANG et al., 2006).

2.2.2 Nanofibrilas de celulose

A celulose é a matéria-prima polimérica mais abundante do planeta, sendo sua
producdo anual estimada entre 10'°e 10''t, (TRACHE et al., 2020). A celulose é
basicamente constituida pela repeticdo de unidades de B-D-anidroglucopiranose que se ligam
entre si através dos carbonos 1-4 (GOPI et al., 2019). Feixes de moléculas de celulose se
agregam para produzir uma estrutura cristalina de celulose conhecida como fibrilas
elementares. Estas Ultimas sdo agrupadas para produzir microfibrilas, que, por sua vez,
formam macrofibrilas ou fibras celuldsicas. Uma apresentacdo grafica da celulose desde sua
matéria-prima natural até a molécula fundamental, € mostrada na Figura 4.

Em geral, a nanocelulose é um material celul6sico biodegradavel com pelo menos uma
de suas dimensbes (comprimento, largura ou diametro) dentro da escala nanométrica
(PHANTHONG et al., 2018). A nanocelulose é ainda classificada em trés tipos principais:
nanofibrilas de celulose (CNFs), nanocelulose bacteriana (BNC) e nanocristais de celulose
(CNCs). Embora todos sejam similares em composi¢do quimica, o que as diferem é a
morfologia, tamanho da particula, cristalinidade e métodos de extracdo (PHANTHONG et al.,
2018; PANCHAL; OGUNSONA; MEKONNEN, 2018).


https://www.frontiersin.org/articles/10.3389/fchem.2020.00392/full#B268
https://www.frontiersin.org/articles/10.3389/fchem.2020.00392/full#B78
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Figura 4 - Representacdo grafica da celulose desde sua matéria prima natural até a molécula
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Fonte: Adaptado de Trache et al. (2020).

Conforme a Figura 5, as CNFs sdo geralmente obtidas através do processamento
mecanico e quimico de matérias-primas de celulose, as BNCs sdo produzidas diretamente por
bactérias, ja os CNCs sdo produzidos geralmente da hidrolise acida de CNFs para remover
regides amorfas. Contudo, o material de interesse para esse trabalho sdo as CNFs, elas
apresentam uma estrutura de rede emaranhada com nanofibras flexiveis, mais longas e largas
(20-100 nm de largura e >10.000 nm de comprimento), e menor cristalinidade em relacdo as
CNCs.

Figura 5 - Obtencdo dos nanomateriais de celulose
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Fonte: Adaptado de Carpinteiro et al. (2015).

A obtencdo das CNFs ainda é um processo desafiador devido a dificuldade de

separagdo das fibras vegetais em componentes nanoestruturados, ocorréncia de graves
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degradagbes das fibras e altos custos no processo (SATYAMURTHY et al., 2011; SIRO;
PLACKETT, 2010). Dessa forma, o isolamento das CNFs envolve uma série de processos
que vém sendo estudados ao longo dos anos para um melhor aprimoramento. Esses métodos
tém sido relatados e agrupados em: tratamentos quimicos, mecanicos e dissolugédo, podendo
ser utilizados separadamente, em sequéncia ou combinacdo (HUBBE et al., 2008).

Apesar da diversidade de fontes para obter nanoparticulas de celulose, 0s
procedimentos para o0 seu isolamento geralmente seguem um esquema de trés etapas: (1) pré
tratamento da matéria-prima, (2) hidrolise parcial (&cida ou enzimatica) e (3) desintegracédo
mecanica (TIBOLLA, 2014).

O pré-tratamento é considerado uma das etapas mais importantes, pois ocasionara a
reducdo da energia necessaria para a posterior separacdo das fibras, tendo em vista que suas
caracteristicas quimicas e morfoldgicas funcionam como barreiras aos agentes hidroliticos
(SIRO; PLACKETT, 2010; TIBOLLA, 2014). Os pré tratamentos podem Ser por processos
quimicos (&cidos ou alcalinos), fisicos (como explosdo a vapor) ou mecanicos (através da
moagem) e tem como objetivo promover a deslignifica¢do e reduzir o tamanho das particulas.

Posteriormente ao pré-tratamento, a separacdo das fibras ocorre por hidrélise acida ou
enzimatica. Esta segunda é considerada a mais promissora ja que oferece condi¢bes mais
suaves comparado com o tratamento mais agressivo da hidrélise &cida (TIBOLLA, 2014). Em
resumo, no processo as enzimas atacam as regides amorfas das fibras lignocelulésicas, que
apresentam menor densidade e maior area de contato, causando uma clivagem hidrolitica das
ligagdes glicosidicas B-1,4 localizadas entre as unidades de glicose que formam a celulose
(HUBBE et al., 2008). Ainda, um novo conceito para preparar as nanofibras de celulose esta
sendo pesquisado, em que a hidrélise enzimatica € usada em combinacdo com a agitacdo
mecanica ou homogeneizacao a alta pressao, para que ocorra a desfibrilacdo da parede celular
vegetal, facilitando o isolamento das CNFs (DURAN et al., 2011).

Visto isso, é importante ressaltar que as CNFs tém atraido um interesse significativo
nas Ultimas decadas devido sua sustentabilidade, disponibilidade abundante e caracteristicas
unicas que as fazem Uteis na producdo de materiais, aplicacdo de sensores e ciéncia biomédica
(HUBBE et al., 2008; KAUSHIK; SINGH, 2011). Dentre estas intrinsecas caracteristicas,
podem ser citadas a elevada area de superficie em relacdo ao volume, alta relacdo de aspecto
(razdo entre comprimento e largura) e as boas propriedades mecénicas, dinamicas, téermicas e
elétricas, tais como: elevado médulo de Young, resisténcia a tracéo, rigidez, flexibilidade,

coeficiente muito baixo de expansdo térmica e formagdo da malha altamente porosa em
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comparagcdo com suas contrapartes macroscopicas e outras fibras comerciais (CHERIAN et
al., 2008; HUBBE et al., 2008).

2.2.3 Talco micronizado

O talco é uma matéria-prima mineral denominada de filossilicato de magnesio
hidratado e que apresenta formula quimica Mgs (SisO10) (OH)2 (SALVADOR; ALMEIDA,
2008). Trata-se de um material inodoro, insolivel em agua, acidos fracos e alcalis e ndo é
explosivo ou inflamavel (CRUZ, 2008). Apds seu beneficiamento, o talco apresenta
interessantes propriedades para utilizacdo em compositos, dentre elas podem ser destacadas:
baixa dureza na escala Mohs (talco = 1 e diamante = 10), alta hidrofobicidade, alta area
superficial especifica, alta capacidade de isolamento elétrico, baixa condutividade, alta
estabilidade e alta resisténcia ao choque térmico (CRUZ, 2008). Além de ser altamente
disponivel e ter baixo custo.

Dessa forma, suas especificas caracteristicas advindas da composi¢do quimica,
estrutura cristalina e textura lhe conferem um amplo espectro de propriedades tecnoldgicas
gue encontram aplicacdes tanto nobres, como reforco mineral para elaboracdo de cosméticos,
tintas e cobertura de papel, quanto em aplicacbes mais simples, como fundente na industria
ceramica, componente de argamassas para construcdo civil ou mesmo carga inerte na
fabricacdo de tintas, borrachas, inseticidas, fertilizantes, papel etc. (CRUZ, 2008;
MINEROPAR, 1988; PUGSLEY JR et al., 1990; SALVADOR; ALMEIDA, 2008).

Dentre as especificagdes técnicas para utilizacdo do talco, a granulometria das
particulas € uma das mais importantes a ser controlada (SALVADOR; ALMEIDA, 2008).
Isso porgque o tamanho das particulas tem influéncia direta sobre as propriedades do material.
A industria de plastico, por exemplo, utiliza talco com granulometria de 1 a 20um, com
tendéncia a usos em faixas granulométricas cada vez menores (CAMARA, 2003). O interesse
na reducdo do tamanho das particulas se deve pelo fato dessa caracteristica ser inversamente
proporcional a sua superficie de contato. Ou seja, a diminui¢do da granulometria ocasiona um
aumento da interacdo das particulas com a matriz em que estdo inseridas, potencializando
ainda mais as propriedades do material.

Sabe-se que a moagem excessiva de particulas de talco natural pode ocasionar uma
baixa homogeneidade de tamanhos e a destruicdo da sua estrutura (SANTOS, 2017). Dessa

forma, a producdo de particulas pequenas com distribuicdo de tamanho controlada é de
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extremo interesse para a comunidade cientifica e industrial (ANTUNES, 2007). Por esse
motivo, véarios esforcos foram feitos para a obtencdo de um melhor entendimento sobre
fundamentos da fragmentacdo, assim como a estrutura dos materiais, a fim de otimizar as
técnicas de fragmentacdo (LONDE; FINZER, 2020). Da mesma forma, progressos
significativos na pratica de moagem foram obtidos como a otimizacdo de moinhos, que
operam por mecanismos de cisalhamento, compressdo, impacto, dentre outros, juntamente
com o desenvolvimento de novos modelos de moinhos e sistemas de moagem, possibilitando
a extensdo dos limites de moagem a menores tamanhos de particulas até faixas de materiais
ultrafinos (WELLENKAMP, 1999).

A micronizacdo é um termo generalizado para descrever a reducdo de tamanhos das
particulas obtidas por sistemas de moagem tradicionais, podendo ser classificadas como
moagem fina, quando a granulometria € menor que 100 um, e ultrafina, menor que 10 pm
(LONDE; FINZER, 2020). Ainda segundo os autores, particulas provenientes da moagem
ultrafina podem ter didmetros na escala dos nandémetros, mas mantém-se incluidas no termo
micronizacdo. Além disso, algumas particulas possuem camadas de clivagem, umas sobre as
outras, como é o caso do talco, e a distancia entre estas camadas se da em escala nanométrica.
Estas propriedades lhes caracterizam como particulas nanométricas, porém, ainda assim, sao
chamadas de particulas micronizadas.

Para a obtenc¢do de particulas ultrafinas de materiais que apresentam caracteristicas de
moagem cristalina e quebradi¢ca como o talco, normalmente é utilizado o moinho de jato em
espiral que é constituido de uma camara de moagem cilindrica plana com varios bicos
dispostos tangencialmente na parede periférica, um injetor de alimentagdo pneumatico e um
funil de alimentacdo (JOSHI, 2011). Dentre as varidveis do processo, a vazdo de alimentagéo
e a pressdo do ar comprimido sdo as mais importantes de serem controladas, pois influenciam
diretamente na uniformidade da granulometria das particulas e caracteristicas do produto final
(LONDE; FINZER, 2020).

Apos a alimentagdo do moinho com as particulas, fluxos de ar comprimido sdo
injetados a alta velocidade através de bocais localizados na periferia da cAmara circular do
moinho; entdo o material dentro da cdmara de moagem é submetido a duas forcas, o vortice
livre criado por forca centrifuga ao acelerar as particulas tangencialmente, pelo bico injetor de
alimentacédo, e as forcas de arraste criadas pelo escoamento de ar dos bicos injetores nas
laterais da camara que levam as particulas a entrarem em contato varias vezes umas com as

outras, gerando a reducdo progressiva do didmetro e da massa (LONDE; FINZER, 2020).
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2.3  Nanocompositos

Materiais compdsitos podem ser definidos como aqueles constituidos por dois ou mais
materiais com propriedades fisicas ou quimicas significativamente diferentes, os quais,
qguando combinados, produzem um material que possui caracteristicas Unicas diferentes
daquelas pertencentes aos constituintes isolados (RAJAK et al., 2019). A classificacdo de
compdsitos pode variar de acordo com a escala ou o tipo do refor¢co, bem como quanto ao
material da matriz e quanto a origem da matriz e do reforco.

No caso dos nanocompdsitos, uma dessas fases, geralmente a dispersa, é constituida
de particulas com dimens@es da ordem de nandmetros (TWARDOWSKI, 2007). A reducdo
da granulometria das particulas faz com que estas tenham um aumento de interacdo com a
matriz e, como essa interacdo € a responsavel por agregar caracteristicas ao material, seu
aumento melhora consideravelmente algumas propriedades do nanocompoésito ndo s6 em
relacdo aos componentes em separado, mas também em relacdo ao compdsito comum
(MILLER et al., 2010; PEREIRA, 2013).

As cargas em escala nanomeétrica utilizadas como reforgos apresentam diversas formas
e tamanhos, sendo, de modo geral, classificadas pela sua geometria: particulados, lamelares e
fibrosos (PEIXOTO, 2012). Ainda segundo o autor, o negro de fumo, as nanoparticulas de
silica e de BaSO4 podem ser classificados como agentes de refor¢o nanoparticulados (assim
como o talco), enquanto que as nanofibras e os nanotubos de carbono sdo exemplos de
materiais fibrosos. Em relacdo as matrizes, podem ser utilizados materiais de origem
polimérica, ceramica ou metélica.

Inimeras sdo as possibilidades de producdo de nanocompdésitos tendo em vista a
variedade de matrizes e nanoreforcos hoje existentes. Da mesma forma, as areas de aplicacédo
destes nanocompositos também é abrangente. Para exemplificar isso, serdo relatados a seguir
alguns estudos sobre a utilizagdo do nanotalco, do nanotubo de carbono e da nanofibrila de
celulose, nanomateriais utilizados no presente estudo em nanocompadsitos de diversas matrizes
para diversas aplicacodes.

E relatado que incorporacdes na faixa de 0,005% de nanotubos de carbono (NTC) de
parede multipla foi possivel aumentar a resisténcia a flexdo das argamassas entre 10 e 25% e a
resisténcia a compressao em 19% além de prevenir fissuras e melhorar a durabilidade através
de uma melhor resisténcia a ataque quimico (CWIRZEN; HABERMEHL-CWIRZEN;
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PENTTALA, 2008; KONSTA-GDOUTOS; METAXA; SHAH, 2010; LI; WANG; ZHAO,
2005; 2007).

Tokarev et al. (2017), Gordina et al. (2013) e et al. (2018) avaliaram as modificacGes
no gesso usando nanotubos de carbono. Matveeva et al. (2020) estudaram o efeito do
nanomodificador de carbono (HFNCM) na estrutura e propriedades da pedra de gesso.

Em relacdo a nanofibra de celulose (NFC), Nasir et al. (2022) fizeram uma revisao
sobre recentes estudos envolvendo a utilizagdo de celulose nanoestruturada (NSC) em matriz
cimenticia, e concluiram que os ligantes cimenticios contendo NSC exibiram excelentes
propriedades de resisténcia mecéanica tais que uma dosagem de 0,1-0,5% produziu um
incremento de 20-106% na resisténcia a flexdo. Da mesma forma, uma dosagem de 0,15%-
1% ganha um incremento de 14% a 38% na resisténcia & compress&o.

Nindiyasari et al. (2016) avaliaram os impactos mecanicos sofridos com a adi¢do de 1
e 2% de celulose nanofibrilada na matriz de gesso. Bhatnagar e Sain (2005) produziram
nanocompositos de matriz polimérica (acetato de polivinila — PVA) em forma de filmes com
NFC como refor¢o (10% de inser¢do). Os autores constataram que a resisténcia a tracdo dos
filmes aumentou de 69 MPa para 118 MPa ao incluirem o nanoreforco e, da mesma forma,
houve aumento do modulo de Young na ordem de quatro a cinco vezes, comparado ao PVA
puro.

Fonseca (2016) produziu fibrocimentos com a incorporagéo de fibras e nanofibras de
celulose e concluiu que, embora tenha havido aumento na absorcdo de agua, a inclusdo de
nanofibras proporcionou algumas melhorias nas propriedades mecanicas, em relacdo ao uso
de fibras e ao material sem reforco. Os melhores resultados, no entanto, foram encontrados ao
combinar os dois tipos de reforcos (fibras e nanofibras) em compdsitos hibridos.

Correia e De Souza (2009) fazem um comparativo entre fibras e nanofibras de
celulose em matriz de gesso e relatam que, quando desenvolvida uma tecnologia de baixo
custo, as nanofibras de celulose serdo utilizadas como novas fibras de reforco de altissima
resisténcia mecanica para esses compdsitos, proporcionando-os alta resisténcia contra a
propagacao de trincas. Hisseine et al. (2019) inseriram nanoestruturas de celulose em uma
matriz de cimento e observaram que houve melhoria em todas as propriedades mecanicas
testadas em macroescala. A melhoria mais significativa observada foi em baixas
concentracdes de nanorefor¢o (0,05 — 0,10%) indicando uma dispersdo mais eficiente das

fibras na matriz.
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Por fim, Savini e Oréfice (2020) estudaram a utilizacdo de baixas concentracGes de
nanotalco para melhorar principalmente a ductilidade do polietileno de alta densidade
(PEAD), e concluiram que o nanotalco empregado em baixa concentragdo, devido a
caracteristicas nanométricas mais proeminentes e maior area superficial, pode ser utilizado
como um enchimento diferenciado e de alto desempenho para melhorar a ductilidade e o
equilibrio rigidez/tenacidade do PEAD.

Leong, Ishak e Ariffin (2004) mostraram em se estudo, que o talco incrementa a
resisténcia mecanica e resisténcia ao risco de polipropilenos, sendo que os melhores
resultados foram obtidos com talcos mais finamente moidos ou microcristalinos. J& Alves et
al. (2009) incluiram talco micronizado em matriz de resina epdxi observando redugdo da
viscosidade e retardamento da cura da mistura, além de melhoria no modulo de
armazenamento para niveis de reforco de até 3%. Cruz (2008) produziu compdsitos com
matriz de polipropileno refor¢cados com talco micronizado de alta razdo de forma e baixa
razdo de forma, a fim de verificar as propriedades reoldgicas e mecanicas do material. O autor
observou boa dispersdo das particulas sem presenca de aglomerados, e ainda constatou que
propriedades como mddulo de elasticidade, tensdo maxima e tensdo na ruptura foram

incrementadas com o uso do talco de alta razdo de forma.


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S2238785420320561#!
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S2238785420320561#!
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3 CONSIDERACOES FINAIS

Apesar da crescente utilizacdo do gesso como material de construcdo, devido suas
inimeras vantagens quando comparado com o0 cimento, seu uso ainda é restrito,
principalmente por causa da sua baixa resisténcia mecénica e alta solubilidade em agua. A
nanotecnologia promete revolucionar os materiais de construcdo, sendo assim, nanomaterias
podem ser utilizados como potenciais reforcos para a matriz de gesso.

A alta porosidade e fragilidade apresentada pelo gesso, bem como a forte interagéo do
mesmo com a umidade, sdo limitadores desta aproximacdo dos materiais de gesso com 0s
materiais & base de cimento. Nanotubos de carbono, nanotalco e nanofibrilas de celulose séo
nanomateriais promissores que estdo sendo bastante estudados em matriz polimérica e até
mesmo em matriz cimenticia, quando bem dispersos ocupam 0s espagos vazios da matriz,
preenchendo-a e, consequentemente, melhorando as propriedades mecanicas e fisicas.

Além disso, a utilizacdo da nanotecnologia ndo cessa o leque de propriedades
possiveis de serem obtidas pela combinacdo dos materiais usados. O estudo de novos
materiais a base de gesso utilizando nanomateriais como refor¢o, vem agregar as pesquisas
relacionadas a nanotecnologia na construgdo civil.

Portanto, ressalta-se a importancia deste estudo em relacdo ao uso de nanomateriais na
matriz de gesso, que foi pouca estudada, sendo que ainda ndo existem resultados suficientes
que possam demonstrar os efeitos da incorporagdo de nanotubos de carbono, nanofibrilas de
celulose e nanotalco nas propriedades fisicas e mecanicas de matrizes de gesso, sendo

necessario um maior aprofundamento acerca da juncdo desses materiais.
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ARTIGO 1 - INFLUENCIA NAS PROPRIEDADES FIiSICAS E MECANICAS DO
GESSO DE CONSTRUCAO USANDO NANOTUBOS DE CARBONO

RESUMO

O gesso, um material de construcdo civil, largamente utilizado, possui 6timas
propriedades térmicas e acusticas, resisténcia ao fogo, endurecimento rapido e excelente
acabamento superficial quando comparado ao cimento. Entretanto, este material ainda
apresenta uma série de limitacGes, como alta permeabilidade a 4gua, natureza porosa, baixa
resisténcia & compressdo, baixa resisténcia a flexdo e tracdo. Nesse contexto, hd poucas
pesquisas sobre a influéncia de nanossistemas nas propriedades do ligante de gesso, sendo 0s
nanotubos de carbono (NTC) um dos mais estudados, visto que estes podem melhorar
a compacidade produzindo compdsitos mais densos, preenchendo os vazios da matriz. A fim
de avaliar a influéncia de NTC na matriz de gesso foram produzidos corpos de prova de
tamanho 4 x 4 x 16 cm, as propor¢es utilizadas para a incorporacdo dos nanotubos foram de
0%, 0,001%, 0,002%, 0,003% e 0,004% em substituicdo a massa gesso. A relacdo agua/gesso
utilizada foi 0,6 %. Os nanocompasitos produzidos com nanotubos de carbono diminuiram a
absorcdo de agua e aumentaram a densidade aparente a medida que se incorporava MWCNT
na matriz de gesso. Para 0s ensaios mecanicos, as resisténcias a flexdo e compressao
aumentaram em até 12,74 % e 26,4 % respectivamente, quando comparado com a testemunha.

Palavras-chave: Nanotecnologia. Nanomateriais. Nanotubos de carbono de paredes multiplas.

INFLUENCE ON THE PHYSICAL AND MECHANICAL PROPERTIES OF
BUILDING PLASTER USING CARBON NANOTUBES

ABSTRACT

Plaster, a widely used civil construction material, has excellent thermal and acoustic
properties, fire resistance, fast hardening and excellent surface finish when compared to
cement, however, this material still has a number of limitations, such as high permeability to
water, porous nature, low compressive strength, low flexural and tensile strength. In this
context, there is little research on the influence of nanosystems on the properties of the
gypsum binder, with carbon nanotubes (CNT) being one of the most studied, since they can
improve compactness by producing denser composites, filling the voids in the matrix. In order
to evaluate the influence of NTC in the plaster matrix, specimens of size 4 x 4 x 16 cm were
produced, the proportions used for the incorporation of the nanotubes were 0%, 0.001%,
0.002%, 0.003% and 0.004% in place of plaster mass. The water/gypsum ratio used was
0.6%. Nanocomposites produced with carbon nanotubes decreased water absorption and
increased apparent density as MWCNT was incorporated into the gypsum matrix. For the
mechanical tests, the flexural and compressive strengths increased by up to 12.74% and
26.4%, respectively, when compared to the control.
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Keywords: Nanotechnology. Nanomaterials. Multi-walled carbon nanotubes.

1 INTRODUCAO

O gesso, segundo Del Rio-Merino et al. (2022) ¢ um material utilizado na construcao
civil desde sempre, devido suas excelentes propriedades térmicas e acuUsticas, pela sua
capacidade de ser moldado e endurecer rapidamente, dentre outras vantagens, principalmente
qguando comparado ao cimento. No entanto, este material apresenta limitacdes devido sua
baixa resisténcia mecanica, falta de tenacidade ou sua fragilidade e também tem um
desempenho ruim contra a 4gua e se degrada muito rapidamente.

A baixa resisténcia mecéanica e a agua, sdo explicadas principalmente pela alta
solubilidade do sulfato de célcio e pela grande quantidade de microporos que sdo formados
guando ocorre a cristalizacdo e endurecimento da pasta de gesso, sendo que a quantidade
destes microporos s&o em torno de 50 a 60% do seu volume, e a maioria destes poros
apresentam tamanho entre 0,3-1,0 pum, onde as forgcas de succdo capilar estdo ativas
(PAYGHAN et al., 2019).

As propriedades dos materiais de gesso sdo amplamente determinadas pela estrutura
da matriz sendo que aditivos introduzidos na matriz de gesso afetam a hidratacdo, tamanho e
morfologia dos cristais de gesso, o0 estado da interface e a porosidade geral, como resultado, é
possivel fabricar ligantes de gesso com maior resisténcia mecénica e a éagua
(KONDRATIEVA et al., 2020).

A nanotecnologia ¢ um campo em imenso desenvolvimento devido a sua extensa gama
de aplicacdes em diferentes areas da ciéncia e tecnologia. Dentre os setores que se mostram
promissores, 0 campo tecnoldgico da construcdo civil vem se consolidando na esfera global
como area importante do desenvolvimento da nanotecnologia, visto que produtos contendo
nanomateriais incorporados apresentam melhores propriedades fisicas, mecanicas, elétricas,
térmicas, dentre outras propriedades, do que quando comparados com 0s mesmos produtos
sem nanoaditivos (BARBOSA et al., 2017; ZHOU et al., 2020).

Li et al. (2021) estudaram a influéncia da nano-silica e emulsdo de parafina de 6leo de
silicone misturado com gesso de dessulfurizagdo de gases de combustdo (FGD) e sua
resisténcia a agua, sendo que a nano-silica preencheu os poros da matriz de gesso reduzindo a

porosidade entre os cristais de gesso.


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S2352710221011967#!
https://www.sciencedirect.com/topics/agricultural-and-biological-sciences/nanotechnology

44

Segundo Tokarev et al. (2017), ha poucas pesquisas sobre a influéncia de
nanossistemas nas propriedades do ligante de gesso, sendo os nanotubos de carbono (NTCs)
um dos mais estudados, visto que estes podem melhorar acompacidade produzindo
compositos mais densos, preenchendo 0s vazios que existem entre os produtos de
hidratacdo. Estes autores estudaram a incorporacdo de nanotubos de carbono (NTC) em
matriz de gesso com aditivos variados. Os autores constataram que a inser¢do do nano reforgo
em teores de 0,001-0,003% provocou melhorias nas propriedades mecanicas do gesso.

Derevianko, Kondratieva e Hryshko (2018) também trabalharam com a incluséo de
NTC como reforco em gesso, sendo observada melhoria no processo de hidratacdo do sulfato
de célcio dihidratado que, como consequéncia, provocou melhorias nas propriedades fisicas e
mecénicas da matriz (0,18% de NTC resultaram em aumento da resisténcia a compressédo em
até 30%). Apesar da realizacdo de tais estudos, percebe-se ainda que ndo existem resultados
suficientes que possam demonstrar os efeitos da incorporacdo de nanotubos de carbono
(NTCs) nas propriedades fisicas e mecanicas de matrizes de gesso, sendo que estudos nessa
area ainda séo raros.

Diante do crescente uso do gesso na construcdo civil e com o intuito de melhorar sua
resisténcia a acdo da agua e resisténcia mecanica para poder torna-lo um material ainda mais
utilizado, o presente artigo tem como objetivo estudar a incorporacdo de NTC na matriz de
gesso, avaliando sua influéncia na resisténcia a flexdo, compressao, densidade aparente e

absorcéo de agua.

2 MATERIAIS E METODOS

2.1  Obtencdo e preparacao do material

Foi utilizado como matriz para producdo dos compositos, gesso fino para fundicdo
proveniente do polo gesseiro do Araripe, no estado de Pernambuco-Br. Esse material
apresentou como caracteristicas massa especifica aparente de 781 kg/ms3, médulo de finura de
0,85.

Como reforco utilizou-se nanotubos de carbono de paredes multiplas (MWCNT) de
fabricacdo nacional (Brasil), adquiridos do CTNano (Centro de Tecnologia em nanotubos de

carbono e grafeno).
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Os MWCNT foram produzidos via processo de deposi¢cdo quimica da fase vapor
(CVD), na andlise por microscopia eletronica de varredura (MEV), (FIGURA 1a) foi possivel
determinar o comprimento dos nanotubos, estando na faixa de 0,5 a 15 um, tendo uma média
de 4,5um. A partir da analise por microscopia eletrénica de transmissdo (TEM) (FIGURA 1b)
foi possivel determinar o diametro externo dos nanotubos que esta entre 8 e 45 nm, tendo uma
meédia de 20 nm. O grau de funcionaliza¢do foi determinado por analise termogravimétrica
(FIGURA 2) sendo ~ 9% em massa Vvisto que a perda de massa em temperaturas moderadas

(entre 120 e 400 °C) ¢ atribuida aos grupos funcionais presentes.

Figura 1 — (a) MEV da amostra de MWCNT; (b) TEM da amostra de MWCNT.
MEV " - AL 5]
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Figura 2 -  Andlise termogravimétrica dos NTC antes e apo6s funcionalizacdo. Medidas
realizadas em atmosfera de ar sintético, com razdo de aquecimento de 5
°C/min.
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Fonte: Da autora (2022).

2.2  Producdo dos compdsitos

A relacdo agua/gesso (a/g) utilizada foi de 0,6, sendo esse valor escolhido por ser uma
relagdo a/g que garante boa trabalhabilidade da pasta de gesso e ter sido utilizado em
trabalhos semelhantes como o de Gordina et al. (2017) e Pervyshin et al. (2017), que também
utilizaram este fator ao estudar a incorporacdo de MWCNT na matriz de gesso. Este trabalho
apresenta como variavel de estudo, os diferentes teores de MWCNT, sendo eles 0 %, 0,001
%, 0,002 %, 0,003 % e 0,004 % em relacdo a massa de gesso sendo que estes foram
escolhidos de modo a abranger a faixa mais estudadas sobre NTCs adicionados em matrizes
de gesso (PERVYSHIN et al., 2017; GORDINA et al., 2013; TOKAREYV et al., 2017). A
composi¢do das amostras estudadas é dada na Tabela 2. A produgdo dos corpos de prova
seguiu 0 esquema apresentado na Figura 3, sendo que para cada tratamento, cada porcentagem
estudada de MWCNT foi sonicada com a agua de cada traco por 30 minutos utilizando um
sonicador de Ponteira Ultrassdnico Eco- Sonics / Utronique (750 W) com 75% da pressdo
méaxima do aparelho. Posteriormente, o gesso foi polvilhado nesta mistura sonicada, sendo

misturado manualmente dentro de 2-2,5minutos, logo apos foi moldado em formas de
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tamanho 40 x 40 x 160 mm, conforme especificacbes da EN 13279-2 (EUROPEAN
STANDARDS, 2006).

Figura 3 - Esquema representativo da producao dos corpos de prova de gesso com MWCNT.
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Fonte: Da autora (2022).
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Tabela 1 - Composicdo das amostras.

Composicdo das

amostras Amostra Referéncia Amostras com MWCNT
Componentes
Gesso (%) 100 99999 99,998 99,997 99,996
MWCNT (%) 0 0,001 0,002 0,003 0,004
Relacio Agua/Gesso (%) 60 60

Fonte: Da autora (2022).

Foram produzidos 6 corpos de prova para cada tratamento. Apds o periodo de 24
horas, foram retirados dos moldes e colocados em local livre da acdo de intempéries a
temperatura de 20 °C durante 28 dias em condi¢Ges normais de umidade para posterior

realizacdo dos ensaios.

2.3  Avaliagdo das propriedades fisicas e mecanicas

Para a determinacdo da massa especifica seguiu-se a NM 23 (AMN, 2000), para
determinar a absorcdo de &gua por imersdo seguiu-se a EN 520 (2009) — absorcdo de agua
apos 2 horas.

Para a obtencdo das resisténcias mecanicas dos corpos de prova foram realizados

ensaios de flexdo e compressdo em maquina universal de ensaios de acordo com a norma UE
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13279-2 (EN, 2008). Para o ensaio de flexdo, os corpos de prova apresentavam dimensdes de
40 x 40 x 160 mm, a distancia entre os apoios da maquina foi de 100 mm e a carga foi
aplicada no centro dos mesmos até a ruptura. Ja para o ensaio de compressao, as dimensbes
dos corpos de prova foram de 40 x 40 x 40 mm sendo, também, a carga aplicada até sua
ruptura. A partir desses ensaios foi determinada a resisténcia de ruptura a flexdo e a

resisténcia a compressdo dos corpos de prova.

2.4  Avaliacdo microestrutural

A microscopia eletronica de varredura (MEV) foi realizada para caracterizar a
superficie de ruptura dos corpos de prova ap6s 0 ensaio mecanico de flexdo na regido de
fratura, com o objetivo de verificar a interacdo entre a matriz de gesso e o nanomaterial,
observando se houve preenchimento dos espacos vazios da matriz e se 0s MWCNT
funcionaram como pontes ou costuras entre poros e fissuras. Para cada amostra, os corpos de
prova tiveram seu tamanho ajustado para aproximadamente 1x1x1 cm. Estes foram secos em
estufa a 70 °C por um periodo de 10 horas e, apds isso, sempre mantidos em recipientes
contendo silica-gel para manutencdo da secagem. Em seguida, estes corpos de prova foram
posicionados sobre porta amostras de aluminio (stubs) e cobertos com carbono utilizando-se o
equipamento evaporador de carbono Bal-tec. Apos este tratamento, 0 microscépio eletrdnico
de varredura (MEV) FEG-UHR Clara Tescan com detector de raios-x X-Flash6-60 Bruker
(MEV/EDS) no Laboratério de Microscopia Eletrénica e Analise Ultraestrutural da
Universidade Federal de Lavras foi devidamente calibrado para a condicdo de analise de
elementos. A observacdo em MEV com analise de EDS foi realizada com magnificacdo de
200.000 x para quantificacdo relativa dos elementos, obtencdo dos espectros de energia dos
elementos, estudo de distribuicdo dos elementos (fungdo mapping) para cada amostra,
mantendo-se a distancia de trabalho (WD) proximo de 9 mm, valor de Kcps maior que 30
unidades, voltagem em 20 KeV, Bean Current em torno de 1 nA. Imagens feitas utilizando
detector de elétrons secundarios foram obtidas com magnificacdes de 2.000, 20.000 e 200.000

X.
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25 Analise dos resultados

Os resultados das analises fisicas e mecénicas foram avaliados utilizando delineamento
inteiramente casualizado e submetidos a analise de variancia e regressdao, a 5% de

significancia.
3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Ensaios fisicos

Em relacdo a densidade aparente (FIGURA 4), o ajuste da regressdo foi significativo
(Fc = 3,31), indicando diferenca estatistica entre tratamentos com relacdo quadratica crescente
a medida em que se acresce MWCNT, sendo que de acordo com a equacéo da reta o0 ponto
maximo da densidade foi com uma porcentagem de 0,004 de MWCNT, tendo um aumento de
3,21% quando comparado com o tratamento testemunha.

Um aumento na densidade aparente € vantajoso visto que a matriz de gesso € muito
porosa, tornando o gesso um material fragil e altamente susceptivel a absorver agua,
provavelmente os MWCNT preencheram os poros da matriz e por isso houve esse aumento na

densidade aparente.

Figura 4 - Densidade Aparente dos nanocompdsitos com MWCNT.
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Figura 5 - Absor¢do de agua dos nanocompdsitos com MWCNT.
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Fonte: Da autora (2022).

Para a absorcao de &gua, o ajuste da regressao foi significativo (Fc = 6,19), indicando
diferenca estatistica entre tratamentos com relacdo quadratica decrescente a medida em que se
acresce MWCNT, através do ajuste o ponto minimo da curva caracteristica foi com 0,004%
de incorporacdo de MWCNT, com valor de 27,55% de absorcdo de agua. Comparando-se
com o tratamento testemunha, nota-se uma reducéo de 8,33%.

Segundo Chen e Akono (2020), os MWCNT atuam no preenchimento de vazios e,
consequentemente, na reducdo da porosidade capilar das pastas cimenticias através de um
refinamento dos poros. Neste contexto, os vazios capilares ttm uma grande influéncia na
resisténcia e nas caracteristicas de permeabilidade das pastas de cimento (HU et al., 2014;
ISFAHANI et al., 2016), logo, observa-se 0 mesmo comportamento em pastas de gesso.

Marconde et al (2015) estudaram a incorporacao de 0,3% de nanotubos de carbono na
matriz de cimento Portland e concluiram que a adi¢cdo de nanotubos reduziu a absor¢do de
agua por imersao em 4,4%.

Tokarev et al. (2017) estudaram diversos aditivos minerais juntamente com nanotubos
de carbono em ligantes de gesso, sendo que o melhor resultado para a reducdo da absorcdo de
agua foi ao incorporarem 0,002% de nanotubos de carbono, juntamente com 3% de Cimento
Portland, obtendo uma diminuicéo de 5,81% da absorcéo de agua.

Matveeva et al. (2020) estudaram o efeito do nanomodificador de carbono (HFNCM)
(1% em massa) na estrutura e propriedades da pedra de gesso com adicdo de plastificante

carboxilato, (1% em massa), sendo que a resisténcia a absorcéo de agua aumentou 27,5%.
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Estudos de Vidales-Barriguete et al. (2020) confirmam que o gesso com residuos de
cabos plésticos apresenta menor indice de porosidade, o que se traduz em menor capacidade
de preenchimento com &gua.

Li et al. (2021) estudaram a influéncia da nano-silica e emulsdo de 6leo de parafina de
silicone misturada com gesso de dessulfurizacdo de gases de combustdo (FGD). Os resultados
mostram que a nano-silica pode melhorar a resisténcia a &gua do gesso FGD, sendo que a taxa
de absorcao de &gua diminuiu de 30% para 13,62%.

Visto que uma das maiores deficiéncias do gesso como material de construcao é sua
suscetibilidade a agua, o que restringe seu uso em ambientes secos (PAYGHAN et al., 2019).
O aumento da hidrofobicidade com a insercdo de MWCNT se mostra benéfico no sentido de

reduzir tal restricdo e ampliar a utilizacdo do gesso quando compdsito.
3.2  Ensaios mecanicos

No ensaio de resisténcia a flexdo (FIGURA 6) e compressdao (FIGURA 7), os
resultados mostram que os ajustes foram significativos para ambos 0s ensaios, apresentando
comportamento semelhante, sendo que houve melhoria nas resisténcias até determinado teor,

decaindo ap0s esse valor.

Figura 6 - Ensaio de resisténcia a Flexdo dos nanocompdsitos com MWCNT.
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Figura 7 - Ensaio de resisténcia a compressdo dos nanocompaositos com MWCNT.
10

& m
= 8 @ EIJ
72 7o
]
= 0 _ . ~ .
= v =-520000x* + 1952x + 6.938
& 2 Rz=0.9183
o ~ Ok
= 4 Fc=8.38*
'é ~
w ya
a
2 1

0

() 0.001 0.002 0.003 0.004

Nanotubos de carbono (%)
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A partir da equacdo da reta, 0 ponto maximo da curva caracteristica do ensaio de
flexdo foi com 0,00194% de insercdo de MWCNT, tendo aumentado a resisténcia a flexdo
12,74 % comparado com a testemunha. J& 0 ponto méaximo de resisténcia a compressao foi
com 0,00188 % de inser¢do de MWCNT, tendo aumentado a resisténcia & compresséo 26,4 %
em comparagdo com o composito referéncia.

O aumento nas propriedades mecénicas devido a incorporacdo de MWCNT pode ter
acontecido devido a reducdo da porosidade dos compdsitos e refinamento dos poros, o que
aumenta a compacidade dos compdsitos ou devido ao o efeito de ligacdo dos MWCNT que
agem como verdadeiras ‘pontes’ que atravessam fissuras e vazios, garantindo a transferéncia
de carregamento no caso de tensdes (LI et al., 2005).

Parveen et al. (2013) relataram que os hanomateriais podem ser eficazes na prevencao
do inicio do crescimento de trincas em escala nanométrica. No entanto, o decréscimo da
resisténcia a partir de determinado ponto pode ser explicado uma vez que maiores quantidades
de MWCNT podem ter tido uma ma dispersdo na matriz de gesso, aglomerando-se e
prejudicando as propriedades mecanicas. Ludvig (2012) verificou em testes de tracdo na
flexdo, que para teores de NTC maiores que 0,005% em massa, existe perda de resisténcia de
argamassas, supondo que grandes quantidades de NTC dificultam sua disperséo na matriz.

Gordina et al. (2013) estudaram a influéncia de CNT em aglutinante de gesso. Os
autores relatam que a introducdo de CNT na quantidade de até 0,001% contribuiu para
aumentar as propriedades mecéanicas em até 80%, visto que os nanotubos que possuem alta
energia superficial atuaram como centros de cristaliza¢cdo formando uma estrutura ordenada e

densa, porém, com maior elevacdo da concentracdo, os autores observaram uma diminuicao
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gradual das propriedades mecanicas do aglutinante de gesso, assim como também observou-
se no presente estudo.

Derevianko et al. (2018), adicionaram 0,18% de nanotubos de carbono na matriz de
gesso e observaram um aumento de 30% na resisténcia a compressdo, valor proximo ao
encontrado neste estudo. Melo et. al. (2011) trabalhando com nanotubos em argamassas
obtiveram incrementos da ordem de 34% na resisténcia a compressao.

Ganhos ainda mais expressivos foram conseguidos pela juncdo de NTC com aditivos
minerais, estudados por Tokarev et al. (2017) que investigaram as propriedades fisicas e
mecanicas de amostras de gesso modificadas por nanotubos de carbono de parede simples
juntamente com aditivos minerais, 0s autores relataram aumento de até 85 % na resisténcia a

compresséo.

3.3 Avaliacdo microestrutural

As imagens de microscopia eletrénica de varredura (MEV) feitas no compdsito
testemunha (FIGURA 8a) e no compdsito com 0,002% de MWCNT (FIGURA 8b), ajudam a
explicar alguns dos resultados obtidos. A microestrutura da amostra de referéncia (FIGURA
8a) difere da matriz modificada (FIGURA 8b). Na Figura 8a pode-se observar cristais de
gipsita alongados, prismaticos, em formato de agulhas, e uma quantidade maior de espagos
vazios quando comparado com a Figura 8b, sendo que a adicdo de MWCNT modificou a
morfologia dos cristais de gesso, resultando na alteracdo da microestrutura e diminuicdo da
porosidade dos compésitos de gesso. Sendo assim, a presenca de MWCNT preencheu parte
dos poros da matriz, deixando-a mais densa e, como consequéncia, diminuiu a absorcao de
agua e aumentou a resisténcia a compressao.

Efeito semelhante foi observado no trabalho de Pervyshin et al. (2017), no qual os
autores justificam que o aumento significativo nas caracteristicas mecanicas e menor absorcao
de agua estdo associadas ao efeito dos nanotubos de carbono atuarem como centros de
cristalizacdo na superficie da qual se formou uma estrutura densa e ordenada com o

empacotamento de cristais em bloco.
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Figura 8 - Eletromicrografia de varredura das amostras contendo MWCNT em matriz de
gesso. (A) Sem adicdo de MWCNT; (B) 0,002% de MWCNT.

Fonte: Da autora (2022).

A andlise do EDS (FIGURA 9a) comprova a presenca dos elementos constituintes das
fases cristalinas correspondentes ao gesso B, apresentando calcio, oxigénio e enxofre. Ja a
Figura 9b mostra a presenca de carbono, principal constituinte dos nanotubos e também a
presenca de boro, que pode ser atribuida a existéncia de impurezas decorrentes dos
catalisadores utilizados durante o processo de sintese dos NTC (YUDASAKA et al., 1997,
ALl et al., 2020).

Figura 9 - (a) EDS da amostra referéncia (b) EDS da amostra com 0,002% de MWCNT.
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4 CONCLUSOES

O presente trabalho teve a finalidade de contribuir com estudos referentes ao efeito da
adicdo de MWCNT em matrizes de gesso para a construcdo civil. Ja que este é um campo de
estudo em desenvolvimento e promissor, e com poucos resultados iniciais disponibilizados na
literatura.

Os nanocompositos produzidos com MWCNT diminuiram a absor¢do de agua e
aumentaram a densidade aparente a medida que se incorporava MWCNT na matriz de gesso.
As resisténcias mecanicas aumentaram até determinado teor de MWCNT incorporado. Sendo
que, para a resisténcia a flexdo esse ganho foi de até 12,74 % e para a resisténcia a
compresséo 26,4 %, quando comparado com a testemunha.

Os resultados obtidos indicam que a adicdo de MWCNT na matriz de gesso leva a
formacdo de uma matriz densa, de resisténcia aumentada, absorvendo menos agua. Em suma,
a inclusdo de MWCNT como reforgo em matriz de gesso se mostra uma alternativa viavel
para melhorar as propriedades mecénicas e fisicas do gesso, podendo ampliar cada vez mais

sua utilizacdo na construcéo civil.
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ARTIGO 2 - ESTUDO DA MODIFICACAO NAS PROPRIEDADES FISICAS E
MECANICAS DO GESSO DE CONSTRUCAO UTILIZANDO
NANOFIBRILAS DE CELULOSE

RESUMO

O gesso, um material de construcdo civil largamente utilizado, possui Otimas
propriedades térmicas e acusticas, resisténcia ao fogo, endurecimento réapido, excelente
acabamento superficial, dentre outras vantagens quando comparado ao cimento. Entretanto,
este material ainda apresenta uma série de limitacbes, como alta permeabilidade a agua,
natureza porosa, baixa resisténcia a compressdo, baixa resisténcia a flexdo e tracdo. Logo,
pesquisas tém sido desenvolvidas para melhorar o desempenho do gesso, tendo como base a
adicdo de nanomateriais, fomentando o mercado da nanotecnologia na construcéo civil. Nesse
contexto, um nanomaterial que vem se destacando sé&o as nanofibrilas de celulose, por possuir
excelentes propriedades fisicas, quimicas e bioldgicas, elevada resisténcia mecanica, baixa
densidade, alta &rea superficial e biocompatibilidade. Nesse trabalho, as nanofibrilas de
celulose foram obtidas através da polpa de eucalipto e utilizadas na matriz de gesso,
empregadas numa relacdo de 0%, 0,5 %, 1 %, 1,5 % e 2 % de nanofibrila de celulose (m/m)
com relacdo a massa de gesso. A fim de avaliar as propriedades fisicas e mecanicas desse
material modificado foram realizados os ensaios de densidade aparente, absorcdo de agua,
resisténcia a compressao e resisténcia a flexao. A aplicacdo das nanofibrilas de celulose até a
concentracdo de 0,69 % diminuiu em até 591% a absor¢do de 4gua comparando com o
tratamento testemunha e aumentou em até 1,98% a densidade aparente. No entanto, ndo
alterou significativamente a resisténcia a compressdo e diminuiu significativamente a
resisténcia a flexdo, na medida que se aumentava o teor de nanofibrila de celulose. Os
resultados se mostraram satisfatorios, tendo em vista que as nanofibrilas de celulose sdo
sustentaveis, baratas e altamente disponiveis, podendo ser obtidas até mesmo de residuos,
logo, é possivel criar um material inovador com alto valor agregado.

Palavras-chave: Nanotcnologia. Nanomateriais. Nanocelulose.

STUDY OF THE MODIFICATION IN THE PHYSICAL AND MECHANICAL
PROPERTIES OF BUILDING PLASTER USING CELLULOSE NANOFIBRILS

ABSTRACT

Gypsum, a widely used civil construction material, has excellent thermal and acoustic
properties, fire resistance, fast hardening, excellent surface finish, among other advantages
when compared to cement. However, this material still has a number of limitations, such as
high water permeability, porous nature, low compressive strength, low flexural and tensile
strength. Therefore, research has been developed to improve the performance of gypsum,
based on the addition of nanomaterials, promoting the nanotechnology market in civil
construction. In this context, a nanomaterial that has been standing out are the cellulose
nanofibrils, for having excellent physical, chemical and biological properties, high mechanical
strength, low density, high surface area and biocompatibility. In this work, the cellulose
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nanofibrils were obtained from eucalyptus pulp and used in the gypsum matrix, employed in a
ratio of 0%, 0.5%, 1%, 1.5% and 2% of cellulose nanofibrils (m/ m) with respect to gypsum
mass. In order to evaluate the physical and mechanical properties of this modified material,
tests of apparent density, water absorption, compressive strength and flexural strength were
performed. The application of cellulose nanofibrils up to a concentration of 0.69% decreased
the water absorption by up to 5.91% compared to the control treatment, increased the apparent
density by up to 1.98%, however, it did not significantly alter the resistance. To compression
and significantly decreased the flexural strength as the cellulose nanofibril content was
increased. The results were satisfactory considering that cellulose nanofibrils are sustainable,
cheap and highly available, and can even be obtained from waste, so it is possible to create an
innovative material with high added value.

Keywords: Nanotechnology. Nanomaterials. Nanocellulose.

1 INTRODUCAO

A nanotecnologia € uma tecnologia emergente que nasceu no final da década de 80 e
atualmente estd crescendo, visto que pode desenvolver materiais e produtos com
caracteristicas funcionais de acordo com as expectativas dos pesquisadores (LAZARO et al.,
2016). Os nanomateriais tém uma perspectiva de aplicacdo de mercado, muito ampla, e
enormes beneficios econdmicos e sociais em materiais de construcdo (PISARENKO et al.,
2020).

A utilizacdo de nano e micromateriais ecologicamente corretos, sustentaveis e de base
biolégica ganhou enorme interesse ao longo dos ultimos anos e tem sido amplamente
explorada para varias aplicacdes (BEDIAN et al., 2017). A celulose é um material
sustentavel, sendo a matéria-prima polimérica mais abundante do planeta, sendo sua producao
anual estimada entre 101°e 10!t, porém, apenas uma pequena parcela de 6 x 10°%t é
explorada por setores industriais, como papel, téxtil, quimica e industrias de materiais
(TRACHE et al., 2020).

Ao longo da dltima década, atencdo significativa tem sido direcionada para a
producdo, modificacdo e aplicacdo de trés tipos de celulose nanoestruturada (NSC), ou seja,
nanocristais de celulose (CNCs), nanofibrilas de celulose (CNFs) e nanocelulose bacteriana
(BNC), sendo que NSC possui propriedades fisico-quimicas unicas, como baixa densidade
(1,5-1,6 g/cm?), area de superficie alta (100-500 mz2/g), alta relacdo de aspecto, alta
cristalinidade e excelentes propriedades mecanicas (um modulo de tracdo de 56-220 GPa e
uma resisténcia a tracdo de 10 GPa (NASIR et al., 2022). Elas também tém um baixo
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coeficiente térmico e permeabilidade, grupos hidroxila reativos, ndo toxicidade e
biodegradabilidade (TRACHE et al., 2020; SALAS et al., 2014).

Atualmente, o desempenho de materiais de nano e microcelulose como refor¢o de
compositos cimenticios esta recebendo atencéo de pesquisas em todo o0 mundo (MAZLAN et
al., 2020). Resultado positivo foi descoberto por Cao et al. (2015), atraves do uso de CNCs
foi encontrado um aumento de até 30% para a resisténcia a flexdo da argamassa de cimento
com a adicdo de 0,2% de CNCs. Outra conquista foi encontrada com a adicdo de CNCs no
cimento de pocos de petroleo, estudada por Reza et al. (2019), onde os CNCs reduziram a
porosidade em até 33% e aumentaram a resisténcia a compressdo e tracdo em 60% nas
primeiras 24 horas de idade do compdsito. Segundo Nasir et al. (2022) a presenca de NSC em
matrizes cimenticias tem mostrado melhora significativa na resisténcia mecéanica,
durabilidade e propriedades microestruturais, porém, seu uso em matrizes de gesso ainda foi
pouco estudado.

O gesso € um material muito abundante no mundo e € utilizado principalmente no
setor da construcdo (para rebocos, placas de gesso cartonado, blocos pré-fabricados, dentre
outros) (PEDRENO-ROJAS et al. 2019). E um material versétil, isolante térmico, regulador
de umidade, incombustivel e absorvedor acustico (DE BRITO; FLORES-COLEN, 2015). O
gesso também apresenta resisténcia ao fogo, boa trabalhabilidade e propriedades estéticas,
além de ser ecoldgico, visto que a demanda de energia para a sua producdo é baixa em
comparagdo com a producao de cal ou cimento (KREJSOVA et al., 2019).

No entanto, apresenta algumas desvantagens quando comparado aos produtos de
cimento, como fragilidade e alta afinidade, com a &gua, sendo que seu uso ndo foi estendido
para aplicacGes externas devido as suas mas propriedades mecanicas atribuidas pela baixa
forca de coesdo entre os graos de gesso e falta de intertravamento entre graos levando a alta
porosidade (SAKTHIESWARAN; SOPHIA, 2018; EVE et al., 2002; EVE et al., 2006).

Pesquisas sobre compdsitos a base de gesso com CNFs sdo muito raras na literatura
existente, assim, o presente estudo pretende relatar o efeito da suspensdo de CNFs nas
propriedades mecénicas e fisicas do gesso de construgdo. Uma série de experimentos foram
conduzidos para avaliar as propriedades fisicas, microestruturais e mecanicas dos compdsitos

apos a adicdo de CNFs.
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2 MATERIAIS E METODOS

2.1  Obtencéo e preparacao dos materiais

Foi utilizado como matriz para a producdo dos compdsitos, gesso fino para a fundicéo,
proveniente do polo gesseiro do Araripe, no estado de Pernambuco. Esse material apresenta
como caracteristicas massa especifica aparente de 781 kg/m3 e modulo de finura de 0,85, e
como reforco utilizou-se a nanocelulose.

A obtencdo da CNFs foi realizada conforme o esquema ilustrado na Figura 1.
Suspensdes com fibras branqueadas de eucaliptos em 2,0% (p/p) foram produzidas usando
agua deionizada. Para garantir o inchaco e a dispersdo, as fibras foram agitadas a 500 rpm por
15 min. O processo de fibrilacdo foi realizado com 5 passagens de suspensdes pelo grinder —
Supermasscolloider Masuko Sangyo MKGA-80 (Kawaguchi, Japdo), em 1500 rpm. A
distancia inicial entre os discos trituradores foi de 10 um e foi ajustado para 100 um quando a
viscosidade foi aumentada até obter a formacdo do gel. O material consiste em uma solugédo
onde em um litro estdo presentes 20 g de nanocelulose e o restante do volume constituido por
agua. A suspensdo de CNFs possui aspecto gelatinoso e esbranquicado, tendo massa
especifica de 1,05 g/cm3. (FIGURA 1).

Figura 1- Obtencdo das nanofibrilas de celulose.

Fibras Giikider Nanofibrilas
branqueadas celulésicas

Fonte: Da autora (2022).

2.2  Preparacdo dos compositos

A relacdo agua/gesso (a/g) utilizada foi de 0,6, sendo esse valor escolhido por ser uma
relagdo a/g que garante boa trabalhabilidade da pasta de gesso e ter sido utilizado em
trabalhos semelhantes como de Gordina et al. (2013) e Pervyshin et al. (2017), que também

utilizaram este fator ao estudar a incorporacdo de nanomateriais na matriz de gesso. Este
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trabalho apresenta como variavel de estudo os diferentes teores de nanocelulose, sendo eles 0
%, 0,5 %, 1 %, 1,5 % e 2 % em relacdo a massa de gesso. Estas porcentagens foram
escolhidas baseando-se no trabalho de Nindiyasari et al. (2016). A composi¢do das amostras
estudadas é dada na Tabela 1.

Tabela 1 - Composi¢bes dos compdsitos produzidos (relacdo massa/massa).

_ COMPOSICOES
TRATAMENTO | o ) NANOFIBRILAS

(%)

T1 100 0

T2 99,995 0,5

T3 99,99 1

T4 99,85 1,5

T5 99,8 2

Fonte: Da autora (2022).

A producéo dos corpos de prova seguiu 0 esquema apresentado na Figura 2, sendo que
para cada tratamento, cada porcentagem estudada de CNFs foi sonicada com a dgua de cada
trago por 30 minutos, utilizando um sonicador de Ponteira Ultrassonico Eco-Sonics/
Utronique (750 W) com 75% da pressdo maxima do aparelho. Posteriormente, o gesso foi
polvilhado nesta mistura sonicada, sendo misturados manualmente dentro de 2-2,5minutos,
logo ap6s foram moldados em formas de tamanho 40 x 40 x 160 mm, conforme
especificagdes da EN 13279-2 (2006).

Figura 2 - Esquema representativo da producdo dos corpos de prova de gesso com CNFs.
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Fonte: Da autora (2022).




63

Foram produzidos 6 corpos de prova para cada tratamento. Apds o periodo de 24
horas, eles foram retirados dos moldes e colocados em local livre da acdo de intempéries a
temperatura de 20 °C durante 28 dias em condi¢Ges normais de umidade para posterior

realizacéo dos ensaios.

2.3 Avaliacdo das propriedades fisicas e mecanicas

Os testes de resisténcia mecanica das amostras foram realizados em uma Maquina
Universal de Ensaios, de acordo com a norma UE 13279-2 (EN, 2008). No ensaio de flexdo, a
carga foi aplicada progressivamente no centro do vao até a ruptura, a distancia entre os apoios
foi 10 cm e a velocidade de 50+10N/s. No ensaio de compressédo a carga foi aplicada
progressivamente sobre o corpo de prova até a ruptura com velocidade de 400+200 N/s. O
resultado final dos testes foram os valores médios calculados a partir dos resultados de trés
medicoes.

Para determinacdo da massa especifica foi seguida a NM 23 (AMN, 2000), ja a

absorcédo de agua por imersédo seguiu-se a EN 520 — absorcdo de dgua apds 2 horas.

2.4 Avaliagdo microestrutural

A microscopia eletronica de varredura (MEV) foi realizada para caracterizar a
superficie de ruptura dos corpos de prova ap6s o ensaio mecanico de flexdo na regido de
fratura, com o objetivo de verificar a interagdo entre a matriz de gesso e o nanoreforco,
observando se houve preenchimento dos espacos vazios da matriz pelas CNFs. Para cada
amostra, 0s corpos de prova tiveram seu tamanho ajustado para aproximadamente 1x1x1 cm.
Estes foram secos em estufa a 70 °C por um periodo de 10 horas e, apds isso, sempre
mantidos em recipientes contendo silica-gel para manutencdo da secagem. Em seguida, estes
corpos de prova foram posicionados sobre porta amostras de aluminio (stubs) e cobertos com
carbono utilizando-se o equipamento evaporador de carbono Bal-tec. Apos este tratamento, 0
microscopio eletrdnico de varredura (MEV) FEG-UHR Clara Tescan com detector de raios-x
X-Flash6-60 Bruker (MEV/EDS) no Laboratério de Microscopia Eletrdnica e Analise
Ultraestrutural da Universidade Federal de Lavras, foi devidamente calibrado para a condicéo
de analise de elementos. A observacdo em MEV com andlise de EDS foi realizada com

magnificacdo de 200.000 x para quantificacdo relativa dos elementos, obtencéo dos espectros
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de energia dos elementos, estudo de distribuicdo dos elementos (fun¢do mapping) para cada
amostra, mantendo-se a distancia de trabalho (WD) préximo de 9 mm, valor de Kcps maior
que 30 unidades, voltagem em 20 KeV, Bean Current em torno de 1 nA. Imagens feitas

utilizando detector de elétrons secundarios foram obtidas com magnificacGes de 2.000, 20.000

e 200.000 x.

2.5 Analise dos resultados

Os resultados das andlises fisicas e mecanicas foram avaliados utilizando o
delineamento inteiramente casualizado e submetidos a analise de variancia e regressao, a 5%

de significancia.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1  Propriedades fisicas dos compositos

Na Figura 3 estdo apresentados os valores de densidade aparente para os compdsitos a

base de gesso reforcados com CNFs.

Figura 3 - Densidade aparente para 0s compositos.
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Os resultados na Figura 4 mostram que a massa especifica dos nanocompdsitos

aumentou até determinado teor de CNFs, diminuindo apds esse valor. Esse aumento
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provavelmente ocorreu porque a nanocelulose atuou como um plastificante melhorando a
coesdo da mistura da pasta de gesso, tornando a matriz menos porosa, no entanto, diminuiu
depois, provavelmente devido a aglomeracéo das CNFs.

A partir do ajuste estatistico que foi significativo, e da equagdo da reta, o ponto
méaximo da densidade aparente foi quando adicionou 0,59% de CNFs, tendo um aumento de
1,98% comparado com a testemunha.

Comportamento semelhante foi descrito por Fonseca et al. (2016) que observaram um
aumento de 3,8% na densidade aparente de fibrocimentos reforcados com 0,5 % de
nanocelulose, diminuindo apos esse valor.

Barnat-Hunek et al. (2019) estudaram o efeito de 0,5% e 1,0 % de CNFs nas
propriedades do concreto, os autores relataram um aumento na densidade aparente de 5,66 %
e 11,79 % quando adicionado 0,5% e 1,0 % de CNFs respectivamente.

No estudo de Vanin et al. (2020), com o aumento da dosagem de CNC de 0,1% para
1% em substituicdo ao volume de cimento, a densidade aparente foi aumentada inicialmente,
atingindo um valor maximo, e depois diminuido gradativamente até abaixo da referéncia, o
que foi atribuido a aglomeracdo de CNC, que manteve moléculas de agua juntas e o ar
aprisionado, o que levou a poros capilares maiores. Acredita-se que no presente estudo

também ocorreu essa aglomeracao com teores de CNFs acima de 0,59%.
Figura 4 - Absorcdo de agua para 0s compositos.
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Fonte: Da autora (2020).
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Para a absorcdo de agua, os resultados mostrados na Figura 4 explicitam que a
incorporacdo de CNFs ocasionou uma diminuicdo na absor¢do de &gua seguido de aumento.
A partir do ajuste estatistico que foi significativo e da equacdo da reta, a menor absorcdo de
agua ocorreu quando se adicionou 0,69% de CNFs, tendo a absorcdo de agua diminuido
5,91% comparando com o tratamento testemunha.

Fonseca et al. (2016) observaram comportamento semelhante ao encontrado no
presente estudo, sendo que ao adicionarem 0,5 % de CNFs em fibrocimentos, os autores
obtiveram uma reducdo de 10,44% na absorcdo de agua, e quando aumentaram o teor de
CNFs para 1,0% a absorcdo de 4gua aumentou.

A diminuicdo no valor de absorcdo de &gua até certo nivel de inser¢do pode estar
relacionada com o aumento da densidade aparente, comprovando o menor nimero de vazios
existentes, conferindo maior resisténcia a absorver agua. Essa diminuicdo em absorver agua
que ocorreu até 0,69% de insercdo de CNFs é muito vantajosa, visto que uma das principais
limitacdes no uso do gesso na construcdo civil é sua alta permeabilidade & agua, podendo se
dissolver.

Apds certo nivel de insercdo, houve aumento na absorcdo de agua, assim como houve
diminuicdo na densidade aparente, essa caracteristica pode ser um aspecto negativo que é
consequéncia da hidrofilicidade das CNFs ou da possivel geracdo defeitos na microestrutura
dos compositos com a inclusdo das CNFs que podem ter aglomerado. A maior densidade
aparente e menor absorcdo de agua estdo relacionadas com uma matriz mais compacta e com
menos defeitos (TONOLI et al., 2010).

Nindiyasari et al. (2016) realizaram um trabalho testando a inclusdo de celulose e
nanofibras de celulose em matriz de gesso e foi detectado que a porosidade ja existente nos
corpos de prova com gesso puro foi sendo aumentada a medida que era inserido as celuloses.
Porém, ao inserir particulas menores que 10 um (nanofibrilas de celulose) houve diminuicéo
da porosidade, e isso foi atribuido ao fato de que essas nanofibrilas podem preencher os
vazios que ocorrem a partir do emaranhado de cristais de gesso, 0 que ndo acontece quando se
insere particulas de tamanhos maiores.

Alguns autores obtiveram ganhos mais expressivos em propriedades fisicas do que
foram encontrados no presente estudo, porém, em matriz cimenticia. Como Barnat-Hunek et
al. (2019) examinaram algumas propriedades fisicas do concreto com CNFs e concluiram
que, quando adicionado 0,5 % de CNFs, a absorcdo de 4gua diminuiu 14,55 % e com 1,0 %

de CNFs, diminuiu 55,8% comparado com a testemunha. Em um outro estudo conduzido por
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Barnat-Hunek et al. (2019) o coeficiente de absor¢do de dgua de argamassa foi reduzido a
medida que a quantidade de CNCs aumentou, e 1,5% de CNCs conduziu a uma redugéo de

32% em relacdo a referéncia.

3.2  Propriedades mecanica dos compdsitos

No ensaio de flexdo estdtica (FIGURA 5), os resultados obtidos mostram que, de
acordo com o ajuste estatistico, houve diminuicdo na resisténcia a flexdo a medida que se
aumentava a incorporacdo de CNFs, contudo, todos os tratamentos atendem ao valor minimo
exigido pela norma EN 13279-2 (2006), que é de 1MPa, e com baixo teor de NFCs (até 0,69
%) essa diminuigéo da resisténcia ndo foi tdo expressiva.

Nindiyasari et al. (2015), ao estudarem os efeitos da incorporacdo de nanocelulose
também na matriz de gesso, encontraram comportamento semelhante ao do presente estudo,
sendo que para a resisténcia a flexdo com 0,5% de inser¢cdo de NFCs, os autores relataram
uma diminuicdo de 34,20 % comparado com o tratamento testemunha. No presente estudo, de
acordo com o ajuste estatistico e pela equacdo da reta, quando adicionado 0,5% ne NFCs, a

resisténcia a flexdo diminuiu 4,10%.

Figura 5 - Resisténcia a flexdo dos compdsitos.
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No ensaio de compressdo (FIGURA 6), os resultados mostram que de acordo com o
ajuste estatistico, quando adicionado CNFs, a resisténcia a compressdo ndo aumentou

significativamente.

Figura 6 - Resisténcia & compressdo dos compositos.
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Comportamento semelhante foi observado por Fonseca et al. (2016), que também ndo
obtiveram aumento significativo de resisténcia a flexdo e compressdo em corpos de prova de
fibrocimento quando adicionaram 0,5 e 1,0% de nanocelulose, e os autores justificam que
pode ter ocorrido uma ma distribuicdo das nanofibrilas na matriz.

Nindiyasari et al. (2015), para resisténcia a compressdo de compdsitos de gesso
encontraram um aumento de 18,37% quando comparado com o tratamento sem incorporagédo
de NFCs, no presente estudo, apesar do ajuste mostrar que o aumento ndo foi significativo,
pela equacdo da reta, uma porcentagem de 0,5 % de NFCs aumentou a resisténcia a
compressdo em 3,89%.

No entanto, em muitos trabalhos j& publicados utilizando nanocristais e nanofibrilas de
celulose em matriz cimenticia houve aumento significativo na resisténcia mecanica.

Ghahari et al. (2020) incorporaram CNCs em pasta de cimento, sendo que a
incorporagdo de 0,2% e 1% de CNC aumentou a resisténcia a compressdo em 10% e 17%,
respectivamente. Os autores relataram que esse aumento pode ser atribuido as caracteristicas

hidrofilicas dos CNCs, o que resultou em produtos de hidratacdo mais elevados. Além disso, a
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alta area de superficie especifica dos CNCs melhorou a interface pasta-CNCs. Isso levou ao
aprimoramento da transferéncia de tensdo entre a pasta de cimento e os CNCs e,
consequentemente, aumentou a resisténcia & compressao.

Mazlan et al. (2020) estudaram a influéncia de CNCs extraidos de cachos de frutos
vazios de dendé em argamassa, os resultados gerais revelaram que uma adicdo de 0,4% de
CNCs mostrou aumentar a resisténcia a compressdo e flexdo para 46% e 20%,
respectivamente. O trabalho demonstrou a importancia da adicdo de CNCs para alcangar a
resisténcia estrutural da argamassa de cimento promovendo tecnologias verdes na construcao.

Barnat-Hunek et al. (2019) estudaram o efeito de 0,5% e 1,0 % de CNFs nas
propriedades do concreto, os autores relataram um aumento na resisténcia a flexdo de 12% e
34,5% quando adicionado 0,5% e 1,0 % de CNFs respectivamente. Na resisténcia a
compressdo houve um aumento de 2,06% e 12,62 % quando adicionado 0,5 % e 1,0 % de
CNFs.

Mejdoub et al. (2016) estudaram o efeito da celulose nanofibrilada nas propriedades
mecanicas da pasta de cimento. Os resultados mostraram que houve melhorias significativas
na resisténcia a compressao, sendo aumentada em 43%, quando utilizou 0,3% de CNFs em
substituicdo a massa de cimento.

Cao et al. (2015) examinaram como a adi¢do de (CNCs) modificou o desempenho da
pasta de cimento. Observou-se que as resisténcias a flexdo das pastas de cimento com
concentracdes modestas de CNC (0,2%) foram cerca de 20% a 30% maiores do que a pasta de
cimento sem CNC.

Sendo assim, estudos envolvendo nanocelulose em matriz de gesso ainda estdo em
estagios iniciais, e como foi visto, existe muita discrepancia de resultados envolvendo
nanocelulose em matrizes ciménticias, e isto ocorre por diversos fatores, como método de
obtengdo do nanomaterial, quantidade, dispersédo, interagdo com a matriz, dentre outros
fatores Porém diversos pesquisadores conseguiram aumentos significativos de resisténcia
mecénica em matriz cimenticia utlizando CNCs ou CNFs, logo, espera-se que em matriz de

gesso também se consiga melhores resultados, principalmente mecanicos.

3.3 Avaliagao microestrutural

As Figuras 7A, 7B, 7C e 7D apresentam as micrografias de microscopia eletronica de

varredura (MEV) feitas nos compositos sem incorporacfes de reforgos (0%) e incorporados
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com 0,5%, 1,0% e 1,5% de CNFs respectivamente, sendo as amostras analisadas obtidas apds

0 ensaio de flexao.

Figura 6 - Eletromicrografia de varredura das amostras contendo CNFs em matriz de gesso na
ampliacdo de 100x. (A) Sem adicdo de CNFs; (B) 0,5% de CNFs; (C) 1,0% CNFs;
(D) 1,5% CNFs.

As eletromicrografias das amostras dos compositos ajudam a explicar alguns dos
resultados obtidos. Ao analisar a Figura 7 (A), é possivel observar cristais de gipsita
alongados, prisméaticos e em formato de agulhas, que ndo foi observado nas outras
micrografias. Observou-se também, que a adi¢cdo de CNFs no gesso acarretou na formacgéo de
espacos vazios na superficie (B, C, D). Esses espagos ndo sdo interessantes para propriedades
mecanicas dos materiais, pois podem ser possiveis pontos de ruptura, quando o material é
submetido a forcas externas. Como foi observado nos ensaios de flexdo e compresséo, sendo
assim, é preciso melhorar a interacdo CNFs-matriz, a fim de evitar a presenca desses espacos

vazios que prejudicaram a resisténcia mecanica.



71

4 CONCLUSOES

Os resultados se mostraram satisfatorios tendo em vista que as CNFs sdo sustentaveis,
baratas e altamente disponiveis, podendo ser obtidas até mesmo de residuos, logo é possivel
criar um material inovador com alto valor agregado.

A incorporacdo de nanocelulose se mostrou vidvel nesse estudo para teores baixos (de
até 0,69%) garantindo menor absorcdo de &gua e maior densidade aparente, porém, ndo
alterou significativamente a resisténcia a compressdo, e mesmo diminuindo
significativamente a resisténcia a flexdo, com teores mais baixos, a resisténcia ndo foi muito
prejudicada, e todos os corpos de prova atenderam a normativa.

Com o aumento dos teores (acima de 0,69%), observou-se maior absor¢ao de agua em
consequéncia do aumento de espacos vazios e diminuicdo da densidade aparente, entretanto,
outros estudos ainda estdo em andamento para evoluir na engenharia de novos produtos de
gesso com CNFs, sendo que alguns fatores relacionados ao processo necessitam ser melhor
explorados.
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ARTIGO 3 - AVALIACAO DA ’INFLUENCIA DO NANOTALCO NAS
PROPRIEDADES FISICAS E MECANICAS DA MATRIZ DE
GESSO
RESUMO

O uso de cargas com dimensdes reduzidas na faixa de nanémetros permitiu projetar e
criar novos materiais chamados nanocompositos, com melhorias nas propriedades fisicas e
mecanicas, sendo promissores para componentes de constru¢cdo em termos de resisténcia a
compressdo, densidade, porosidade e novas aplicaches. Neste contexto, pesquisas
relacionadas a adi¢do de nanomateriais para melhoria das propriedades mecanicas e fisicas do
gesso de construcdo tém sido desenvolvidas. Um nanomaterial altamente disponivel, barato e
com Otimas propriedades € o nanotalco. Nesse trabalho, adicionou-se nanotalco na matriz de
gesso nos teores de 0%, 0,5 %, 1 %, 1,5 % e 2 % em substituicdo a massa de gesso. A fim de
avaliar as propriedades fisicas e mecénicas desse material modificado foram realizados os
ensaios de densidade aparente, absorcdo de agua, resisténcia a compressdo e resisténcia a
flexdo. Os nanocompdsitos produzidos com nanotalco obtiveram bons resultados fisicos e
mecanicos, uma vez que até 0,9 % de insercdo do nanomaterial houve aumento de até 1,8% na
densidade aparente, aumento de até 24,12 % na resisténcia a compressdo, diminuindo a
absorcéo de agua em até 6,23 %, ndo alterando significativamente a resisténcia a flexdo. Em
suma a incorporacdo do nanotalco até a concentracdo de 0,9 % foi viavel e se mostrou
promissora, Vvisto que preencheu os espacos vazios da matriz de gesso, garantindo uma forca
maior entre as particulas e, consequentemente, melhorando as suas propriedades.

Palavras-chave: Nanotecnologia. Nanomateriais. Talco.

EVALUATION OF THE INFLUENCE OF NANOTALC ON THE PHYSICAL AND
MECHANICAL PROPERTIES OF THE PLASTER MATRIX

ABSTRACT

The use of fillers with reduced dimensions in the nanometer range allowed the design
and creation of new materials called nanocomposites with improvements in physical and
mechanical properties, being promising for building components in terms of compressive
strength, density, porosity and new applications. In this context, research related to the
addition of nanomaterials to improve the mechanical and physical properties of building
plaster has been developed. A highly available, inexpensive nanomaterial with excellent
properties is nanotalc. In this work, nanotalc was added to the gypsum matrix at levels of 0 %,
0.5 %, 1.0 %, 1.5 % and 2.0 % to replace the gypsum mass. In order to evaluate the physical
and mechanical properties of this modified material, tests of apparent density, water
absorption, compressive strength and flexural strength were performed. The nanocomposites
produced with nanotalc obtained good physical and mechanical results, since up to 0.9 % of
insertion of the nanomaterial there was an increase of up to 1.8% in the apparent density, an
increase of up to 24.12% in the compressive strength, reducing the absorption of water up to
6.23%, without significantly changing the flexural strength. In short, the incorporation of
nanotalc up to a concentration of 0.9% was feasible and proved to be promising, since it filled
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the empty spaces of the plaster matrix, guaranteeing a greater force between the particles and
consequently improving its properties.

Keywords: Nanotechnology. Nanomaterials. Talc.

1 INTRODUCAO

O gesso como material de construcdo é ecologicamente correto, visto que ndo emite
dioxido de carbono no seu processo de producdo, apresenta excelentes propriedades térmicas
e acusticas, auséncia de retracdo por secagem, resisténcia ao fogo, endurecimento rapido e
excelente acabamento superficial quando comparado ao cimento (BUTAKOVA et al., 2016).
No entanto, 0 gesso apresenta baixa resisténcia a agua e resisténcia mecanica inadequada,
especialmente sob condi¢fes de maior umidade e, portanto, séo usados, principalmente em
ambientes internos. Sendo assim, a expansao do escopo de sua aplicacdo requer a melhoria
das caracteristicas fisicas e mecanicas dos produtos a base de gesso (YAKOVLEV et al.,
2015).

O uso de cargas com dimensdes reduzidas na faixa de nandmetros permitiu projetar e
criar novos materiais chamados nanocompdsitos com melhorias nas propriedades fisicas e
mecanicas, sendo promissores para componentes de construcdo em termos de resisténcia a
compressdo, densidade, porosidade e novas aplicacbes (DAHLAN, 2021). A aplicacdo de
componentes de tamanho nano ja revolucionou areas como da eletr6nica e energia, medicina,
dentre outras, sendo gque recentemente, a nanotecnologia esta se espalhando para diferentes
areas, sendo uma delas, a tecnologia da construcao, a hanotecnologia pode essencialmente ser
aplicada a todos os componentes da construcao, reinventando os materiais (DAHLAN, 2021).

Neste contexto, pesquisas relacionadas a adicdo de nanomateriais para melhoria das
propriedades mecéanicas e fisicas do gesso tém sido desenvolvidas, como por exemplo,
Nindiyasari et al. (2016) avaliaram os impactos mecéanicos sofridos com a adicdo de 1 e 2%
de celulose nanofibrilada. Tokarev et al. (2017), Gordina et al. (2013) e Derevianko et al.
(2018), avaliaram as modificagcbes no gesso usando nanotubos de carbono. Matveeva et al.
(2020) estudaram o efeito do nanomodificador de carbono (HFNCM) na estrutura e
propriedades da pedra de gesso. Li et al. (2021) estudaram a influéncia da nano-silica no

gesso de dessulfurizacéo de gases de combustéo (FGD).
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Existe um grande nimero de estudos que relatam ganhos com énfase nas propriedades
mecanicas quando adicionadas particulas inorgéanicas, como talco (HADAL et al., 2016)
mica (KUELPMANN et al., 2005), carbonato de calcio (TJONG et al., 2003) em matriz
polimérica. O talco natural é uma carga mineral amplamente utilizada em polimeros na forma
de p6 micrométrico e nanomeétrico, principalmente devido ao seu baixo custo (HADAL,;
MISRA, 2004; YOUSFI et al., 2013). O talco é o mineral mais macio conhecido, com dureza
Mohs na escala 1 (YOUSFI et al., 2013). Devido a sua geometria lamelar (as faces basais
representam 90% da superficie total) tem um perfil hidrofobico caracteristico (SAVINI;
OREFICE, 2020). No entanto, em matriz de gesso ndo foi encontrado estudos a respeito da
insercdo de nanotalcos.

Tendo em vista que a nanotecnologia pode criar materiais com novas propriedades e
funcionalidades e que o nanotalco é um nanomaterial altamente disponivel, barato e com
propriedades interessantes, 0 objetivo desse estudo é incorporar diferentes teores de nanotalco
na matriz de gesso, avaliando sua influéncia nas propriedades mecénicas e fisicas, com o
intuito de melhorar sua resisténcia a agua e aumentar sua resisténcia mecénica, para assim,
ampliar o escopo de utilizacdo do gesso como material de construgdo. Como estudos
relacionados a esse tema ainda sdo iniciais, ha a necessidade de um maior aprofundamento

acerca da juncéo desses materiais.

2 MATERIAL E METODOS

2.1  Obtencdo e caracterizacdo da matéria prima

Para a producdo dos compositos, foi utilizado como matriz o gesso comercial fino para
fundigdo, proveniente do polo gesseiro do Araripe, estado de Pernambuco. Esse material
apresenta massa especifica aparente de 781 kg/m3, tempo de inicio e fim de pega de 9 e 22
minutos respectivamente, e médulo de finura de 0,85.

Como reforgo utilizou-se nanotalco, que € um Mineral particulado de silicato de
magnésio hidratado (Talco) Mg3(Si4010) (OH)2, pertencente a familia dos filossilicatos
extraido de jazidas da empresa Xilolite, situada na cidade de Brumado, no estado da Bahia, no
Brasil. O nanotalco foi obtido por processo de flotag&o, sendo puro, com estrutura lamelar,
branco, isento de asbestos. A Tabela 1 mostra as informacdes quimicas e fisicas do talco CQ-
T-004, fornecidas pela Xilolite.
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Tabela 1 - Anélise quimica e fisica do nanotalco.

ANALISE QUIMICA VALORES TiPICOS
Si02 57,50%
MgO 34,60%
CaO 0,48%
ARO3 0,50%
Fe203 0,40%
Perda ao fogo (1000°C) 6,50%
Solaveis em acido (HCl 1,50%
pH (solugdo 10%) 8,5
CARACTERISTICAS FiSICAS

Umidade (ex-fabrica - % max.) 0,5
Densidade real (g/cm?) 2,7
Dureza (Mohs) 1

Fonte: Da autora (2022).

2.2 Producéo dos compositos

Para fins comparativos foram produzidos compositos com variacdo da porcentagem de
reforco inserido, totalizando cinco diferentes composi¢cdes (TABELA 1). Ao todo foram
produzidos trinta corpos de prova, sendo seis para cada tratamento.

Tabela 2 - Diferentes composicdes dos compositos produzidos (relacdo massa/massa).

COMPOSICOES
TRATAMENTO 55550 (%) | NANOTALCO (%)
T1 100 0
T2 99,995 0,5
T3 99,99 1
T4 99,985 1,5
T5 99,98 2

Fonte: Da autora (2022).

Os teores de nanotalco foram 0 %; 0,5 %, 1 %, 1,5 % e 2 % em relacdo a massa de
gesso. Os corpos de prova foram produzidos com o auxilio de moldes metalicos com
dimensdes internas de 40 x 40 x 160 mm, conforme especificacdes da EN 13279-2 (CEN),
2006), o processo de producdo dos compositos seguiu 0 esquema apresentado na Figura 1. O
nanotalco inicialmente foi colocado em um béquer com a agua de cada traco e agitado em um
agitador mecéanico por um periodo de 24 horas para esfoliacdo de suas camadas de clivagem.
A relacdo agua/gesso utilizada para a producdo dos compésitos foi de 0,6 sendo esse valor
escolhido por ser uma relacdo a/g que garante boa trabalhabilidade da pasta de gesso e ter sido

utilizado em trabalhos semelhantes como de Gordina et a.l (2013) e Pervyshin et al. (2016),
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que também utilizaram este fator ao estudarem a incorporacdo de nanomateriais na matriz de
gesso.

Figura 1 - Esquema representativo da producao dos corpos de prova de gesso com nanotalco.
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e & ~
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Fonte: Da autora (2022).

Apds o periodo de 24 horas, os corpos de prova foram desmoldados e armazenados em
local seco, ventilado e livre da acdo de intempéries. Durante o periodo de sete dias 0s mesmos
foram reorientados diariamente para garantir uma cura uniforme. Com 28 dias realizaram-se

0S ensaios.

2.3 Avaliacado das propriedades fisicas e mecanicas

Para a determinacdo da massa especifica seguiu-se a NM 23 (AMN, 2000), ja para
absorcédo de agua por imersdo seguiu-se a EN 520 — absorcao de agua apos 2 horas.

Para obtencdo das resisténcias mecanicas dos corpos de prova, foram realizados
ensaios de flexdo e compressdo em maquina universal de ensaios de acordo com a norma UE
13279-2 (EN, 2008). Para o ensaio de flexao, os corpos de prova apresentavam dimensdes de
40 x 40 x 160 mm, a distancia entre os apoios da maquina foi de 100 mm e a carga foi
aplicada no centro dos mesmos até a ruptura. Ja para o ensaio de compressao, as dimensdes
dos corpos de prova foram de 40 x 40 x 40 mm, sendo também, aplicada a carga até sua
ruptura. A partir desses ensaios foi determinada a resisténcia de ruptura a flexdo (MOR) e a

resisténcia a compressdo (RC) dos corpos de prova.
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2.4 Avaliacdo microestrutural

A microscopia eletronica de varredura (MEV) foi realizada para caracterizar a
superficie de ruptura dos corpos de prova apds o ensaio mecanico de flexdo na regido de
fratura, com o objetivo de verificar a interacdo entre a matriz de gesso e o nanoreforco,
observando se houve preenchimento dos espagos vazios da matriz pelos nanotalcos. Para cada
amostra, 0s corpos de prova tiveram seu tamanho ajustado para aproximadamente 1x1x1 cm.
Estes foram secos em estufa a 70 °C por um periodo de 10 horas e apds isso sempre mantidos
em recipientes contendo silica-gel para manutencdo da secagem. Em seguida, estes corpos de
prova foram posicionados sobre porta amostras de aluminio (stubs) e cobertos com carbono,
utilizando-se o equipamento evaporador de carbono Bal-tec. Apds este tratamento, o
microscopio eletronico de varredura (MEV) FEG-UHR Clara Tescan com detector de raios-x
X-Flash6-60 Bruker (MEV/EDS) no Laboratério de Microscopia Eletronica e Analise
Ultraestrutural da Universidade Federal de Lavras foi devidamente calibrado para a condicéo
de andlise de elementos. A observacdo em MEV com analise de EDS foi realizada com
magnificacdo de 200.000 x para quantificacdo relativa dos elementos, obtencdo dos espectros
de energia dos elementos, estudo de distribuicdo dos elementos (fun¢do mapping) para cada
amostra, mantendo-se a distancia de trabalho (WD) préximo de 9 mm, valor de Kcps maior
que 30 unidades, voltagem em 20 KeV, Bean Current em torno de 1 mA. Imagens feitas
utilizando detector de elétrons secundarios foram obtidas com magnificacGes de 2.000, 20.000
e 200.000 x.

2.5 Analise dos resultados
Os resultados das analises fisicas e mecanicas foram avaliados utilizando

delineamento inteiramente casualizado e submetidos a andlise de variancia e regressado, a 5%

de significancia, com o auxilio do software Sisvar.
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3 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1  Avaliagdo microestrutural e EDS

Na Figura 2A pode-se observar cristais de gipsita alongados, prismaticos e em formato
de agulhas, a adicdo de 1 % de nanotalco (FIGURA 2B) modificou a morfologia dos cristais
de gesso, resultando na alteracdo da microestrutura, passando a apresentar uma estrutura mais
densa. No entanto, quando adicionado 1,5 % de nanotalco, (FIGURA 2C), apesar da

morfologia ter mudado, observou-se maior quantidade de espagos vazios.

Figura 2 - Eletromicrografia de varredura das amostras contendo nanotalco em matriz de
gesso. (A) Sem adicdo de nanotalco; (B) 1 % de nanotalco; (C) 1,5 % de
nanotalco.

Fonte: Da autora (2022).
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Figura 3 - (a) EDS da amostra referéncia (b) EDS da amostra com 1 % de nanotalco.
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Fonte: Da autora (2022).

A andlise do EDS (FIGURA 3a) comprova a presenca dos elementos constituintes das
fases cristalinas correspondentes ao gesso P, apresentando calcio, oxigénio e enxofre. Ja a
Figura 3b mostra além dos constituintes do gesso, a presenca de silicio, aluminio, magnesio,
ferro e carbono, constituintes do nanotalco conforme a Tabela 1.

Pervyshin et al. (2017) incorporaram na matriz de gesso residuo de p6 metallrgico, e
relataram que houve formacdo de uma estrutura densa de gesso solido, devido aos compostos
pouco sollveis a base de hidrossilicatos de calcio e aluminio que foram formados. Nesse
trabalho, espera-se que ocorra 0 mesmo, devido ao nanotalco também apresentar esses

elementos quimicos.

3.2 Propriedades fisicas dos compadsitos

Em relacdo a densidade aparente (Figura 2) houve uma ligeira tendéncia de aumento
até certo nivel de inser¢cdo do nanotalco seguido de diminuigdo, sendo que o ajuste foi
significativo e de acordo com a equagédo da reta, 0 ponto maximo da densidade aparente foi
com uma porcentagem de 0,7 % de nanotalco, tendo um aumento de 1,8% quando comparado

com o tratamento testemunha.



82

Figura 2 - Densidade aparente dos compdsitos produzidos.
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Fonte: Da autora (2022).

Para a absorcdo de &gua em 2 horas de imersdo (FIGURA 3), houve uma ligeira
diminuicdo na absorcao de agua seguida de um ligeiro aumento, sendo que através do ajuste
que foi significativo, o ponto minimo da curva caracteristica foi com 0,9% de incorporacao de
nanotalco, tendo uma diminuicdo de 5,86 % na absorcdo de agua quando comparado com 0

tratamento testemunha.

Figura 3 - Absorc¢édo de agua dos compositos produzidos.
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Fonte: Da autora (2022).
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Observa-se que até determinada porcentagem de insercdo do nanomaterial houve
aumento na densidade aparente e, consequentemente, diminuicdo na absorcdo de agua, tendo
posteriormente diminuicdo na densidade aparente e aumento na absor¢do de agua. Este
comportamento pode ter ocorrido devido ao preenchimento de poros até determinada
porcentagem de inclusdo dos nanomateriais, sendo que, com porcentagens maiores, pode ter
ocorrido uma aglomeracdo dos mesmos.

Uma boa dispersdo das particulas na matriz é fundamental para prevenir aglomerados
e 0s chamados ‘pontos fracos’. Dessa forma, o fato do nanotalco ser hidrofobico,
porcentagens maiores pode ter ocasionado uma ma distribuicdo das particulas na matriz no
processo de producdo dos corpos de prova, tornando-os menos homogéneos. I1sso porque, em
ambiente aquoso, as plaquetas de nanotalco ndo se dispersam prontamente com um elemento
de estabilidade (CALABRIA-HOLLEY et al., 2017).

O aumento da porosidade é muito relatado na literatura quando se trata de compdsitos
e nanocompasitos a base de gesso, e o principal motivo apontado é a formacgdo de canais nas
interfaces matriz-reforgo (RIBEIRO et al., 2014; SHIROMA; CAMARINI; BERALDO,
2016; THUMBS; KOHLER, 1996). Visto isso, entende-se que o grau de formacdo desses
canais esta relacionado ao nivel de interacdo entre estas fases.

Diversos sdo os fatores que prejudicam essa interacdo e causam incompatibilidade
entre as fases, podendo ser citados as propriedades quimicas dos materiais utilizados como
reforco, o processo de hidratacdo e cristalizacdo do gesso, o tamanho e formato das particulas
ou fibras, a dispersdo, dentre outros (DEREVIANKO; KONDRATIEVA; HRYSHKO, 2018;
HINCAPIE; CINCOTTO, 1997; NINDIYASARI et al.,, 2016; TOKAREV et al., 2017;
VELOSO et al., 2021).

Pervyshin et al., (2017) incorporaram na matriz de gesso residuo de pé metaldrgico e
obtiveram melhora da resisténcia a agua, visto que o p6 metallrgico, durante a hidratacéo do
gesso favoreceu a formacdo de uma fase amorfa de hidrossilicatos de aluminio e célcio, que
protegeu os cristais de gesso da dissolu¢do. O nanotalco como visto na andlise de EDS

também apresentou estes elementos quimicos.
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3.2  Propriedades mecanicas dos compositos

No ensaio de flexdo estatica (FIGURA 4), o resultado obtido mostra que, de acordo
com o ajuste estatistico, ndo houve alteracdo significativa quanto a resisténcia a flexdo a
medida que se aumentava a incorporacao de nanotalco.

J& no ensaio de compressdo (FIGURA 5), os resultados mostram que houve melhoria
na resisténcia até determinada porcentagem de insercdo do nanomaterial, seguido de
diminuicdo. De acordo com o ajuste estatistico que foi significativo, com uma insercédo de 0,9
% de nanotalco, houve um aumento de 24,12% na resisténcia a compressao comparando com

a testemunha.

Figura 4 - Mddulo de ruptura a flexdo dos compdsitos produzidos.
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Fonte: Da autora (2022).
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Figura 5 - Resisténcia a compressdo dos compositos produzidos. * = diferenca
estatisticamente significativa.
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Fonte: Da autora (2022).

Na literatura é possivel encontrar uma variedade de respostas aos ensaios mecanicos
em compdsitos e nanocompdsitos de matriz de gesso, e isso se deve ao tipo de reforco
inserido, a dispersdo deste na matriz, a quantidade, dentre outros fatores.

Os valores de referéncia, ou seja, compdsitos sem adicdo de nanomateriais,
apresentaram valores de resisténcia a flexdo média de 4,45 MPa, préximo ao encontrado por
Nindiyasari et al. (2016), Rivero et al. (2014) e Serna et al. (2012), que encontraram 5,65;
5,11 e 5,45 Mpa, respectivamente.

Derevianko, Kondratieva e Hryshko (2018), em seu trabalho com nanotubos de
carbono na matriz de gesso, observaram a mesma tendéncia encontrada aqui para a resisténcia
a compressdo e flexdo sendo que, até um certo nivel de inser¢cdo do nanoreforco, as
resisténcias aumentaram gradativamente, e depois, aumentando ainda mais o teor, estas foram
reduzidas.

Nindiyasari et al. (2016) observaram aumento na resisténcia a compressdo da matriz
de gesso de 18,37 % quando adicionado 1% de nanofibrilas de celulose (NFCs) comparado
com o tratamento sem incorporacdo de NFCs, os autores atribuiram esse aumento nas
resisténcia o fato das NFCs terem preenchido os poros dos compdsitos.

Long et al. (2021) estudaram a incorporacdo de talco em poli(etileno 2,5-
furanodicarboxilato) (PEF), o talco reforcou drasticamente as propriedades mecénicas dos

compositos, e uma baixa carga de 1,0% em peso de talco levou a incrementos médios
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de resisténcia a flexdo em 49%, os autores justificam esse aumento devido a boa interacdo
interfacial originada das ligacGes de hidrogénio entre a carga e a matriz PEF.

Da mesma forma, como ocorre para as propriedades fisicas, a porosidade,
microfissuras presentes no composito, o formato e tamanho das particulas, que podem
provocar heterogeneidade e segregacdo em areas do composito, a fraca interface
reforco/matriz sdo as principais influéncias nas propriedades mecénicas (DAI; FAN, 2015;
KHALIL et al., 2014, KHALIL; TAWFIK; HEGAZY, 2018, ROCHA; MIRANDA,
PARCHEN, 2019; SHIROMA; CAMARINI; BERALDO, 2016). No caso do presente
trabalho, com a inclusdo do nanotalco, pode-se inferir que houve modificacdo nas
propriedades fisicas e mecénicas, principalmente com relacdo a resisténcia a compressdo, que

aumentou de maneira mais expressiva.

4 CONCLUSOES

Quando adicionadas pequenas porcentagens de nanotalco (até 0,9%) na matriz de
gesso, houve aumento de até 1,8% na densidade aparente, aumento de até 24,12% na
resisténcia a compressdo, diminuindo a absorcdo de &gua em até 5,86%, ndo alterando
significativamente a resisténcia a flex&o.

Através da analise microestrutural houve compatibilidade entre a matriz e o
nanoreforco e homogeneidade na distribuicdo das particulas quando inserida pouca
guantidade de nanotalco (até 0,9 %), sendo que, quando essa adicdo aumentou, observou-se
uma matriz com mais espacos vazios, menos preenchida.

Em suma, a inclusdo de nanotalco em pequenas quantidades (até 0,9%) na matriz de
gesso, se mostra uma alternativa viavel para melhorar as propriedades do gesso e ampliar cada

vez mais sua utilizagao.
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