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Resumo

7

A localizacdo do Pélo Gesseiro do Araripe € muito privilegiada. Situado no alto
Sertdo do Estado de Pernambuco, dista cerca de 800 km de 8 importantes capitais do
Brasil (Recife, Salvador, Fortaleza, Aracaju, Maceid, Jodo Pessoa, Natal e Teresina),
gera 13200 mil empregos diretos e 66 mil indiretos que fazem do Polo Gesseiro do
Araripe um importante pdlo de atividades soOcio-econdmicas da Regido Nordeste. No
Brasil, métodos produtivos e construtivos tradicionais estdo sendo substituidos
gradativamente pelos sistemas industrializados de construcdo. Este trabalho teve o
objetivo de desenvolver um processo produtivo para obtencdo de um novo material
composito do tipo gesso-polimero, com alta resisténcia mecanica e a umidade. Com
esse proposito foram investigadas condicbes de temperatura, pressdo e tempo,
necessarias a obtencdo de um compasito que servird para fazer do gesso um material
de revestimento externo, hidro6fobo e com reduzida producédo de rejeitos soélidos durante
o transporte e sua aplicacdo. O monémero utilizado para os testes experimentais foi o
estireno pela relativa disponibilidade de mercado. O compésito produzido foi obtido por
polimerizacdo em massa do estireno em corpos de prova pré-moldados em gesso.

Obedecendo a um delineamento composto central rotacional (DCCR) foram realizados

20 experimentos distribuidos em 2*fatoriais completos, 6 pontos centrais e 6 pontos
axiais. As variaveis-resposta foram as resisténcias a tracéo na flexdo, a compressao, a
absorcdo de agua e a conversdo polimérica. O valor minimo da absorcdo de agua
(1,03%) e valores maximos da resisténcia de tracdo na flexdo (9,89 MPa) e de
compressdo (24,80 MPa), que caracterizam o0 compoésito gesso-polimero obtido,
apresentaram-se superiores aos valores obtidos do gesso puro, o que habilita a
utilizacdo do compdsito em painéis externos, possibilitando, também, consideravel

reducdo de rejeitos sélidos no manuseio desse material.

Palavras-chave: Gesso beta; Estireno; Compdésito; alta resisténcia; Revestimento

externo.
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Abstract

The Plaster Pole of Araripe localization is more than privileged. Situated in the state of
Pernambuco high hinterlands, about 800 km equidistant of 8 Brazilian capitals (Recife,
Salvador, Fortaleza, Aracaju, Macei6, Jodo Pessoa, Natal and Teresina), it generates
13,200 direct jobs and 66,000 indirect jobs, making an important center for social-
economic activities out of the Plaster Pole of Araripe on the Northeast of the country. In
Brazil, traditional methods of production and building are gradually being replaced by
industrialized construction systems. This study aimed to develop a production process
for obtaining a new type of composite plaster-polymer with high mechanical strength
and humidity resistance. Considering that purposes were investigated: temperature,
pressure and timing needed to obtain a composite which would make an external
coating material out of plaster, such material would be hydrophobic and with reduced
production of solid waste during transport and application. The monomer used for the
experimental tests was the styrene for the availability of it on the market. The composite
produced was obtained by bulk polymerization of styrene in samples pre-cast in
plaster. Following a central composite design (CCRD) were performed 20 experiments
distributed in complete factorial, six central points and six axial points. The response
variables were the tensile strength in bending, compression, water absorption and
polymer conversion. The minimum water absorption (1.03%) and maximum tensile
strength in bending (9.89 MPa) and compression (24.80 MPa), those chracteristics of
the composite plaster-polymer showed themselves superior to the values found on the
pure plaster, allowing the usage of this composite in external panels, enabling also a
considerable reduction of solid waste on the handling of this material.

Keywords: Beta plaster; Styrene; Composite; High strength; External Coating.
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CAPITULO 1

1.1 Introducao

Existe uma progressiva busca pela racionalizacdo dos processos construtivos
visando baixar custos de construcdes e aumentar a produtividade. Os meios
encontrados sdo as inovacdes tecnoldgicas de materiais e de sistemas construtivos
tradicionais. A criagcdo de elementos pré-fabricados propicia a producdo em escala
industrial reduzindo os desperdicios de materiais, 0 tempo na execucao de edificios, a
mao de obra, os custos finais de construcdo que atendam a legislacdo de preservacgao
do meio ambiente. Essas tendéncias, embora ndo sejam inexoraveis, tendem a ganhar
espaco em certos segmentos da industria sem, entretanto, mudar por completo o
padrdo construtivo do setor(DIEESE, 2001). Para se conseguir mudar
verdadeiramente o processo de produgdo, ou seja, para se adquirir melhor
desempenho e, a0 mesmo tempo, menores custos, € necessario uma verdadeira
incorporacao das novas tecnologias construtivas ao sistema produtivo das empresas, 0
gue implica alterar o seu processo de gestao, incluindo dentre muitas outras questdes
importantes, uma abordagem dos recursos humanos (BARROS, 1998 apud HOLANDA,
2003).

No Brasil ja € notado uma mudanca crescente. Estruturas sdo efetuadas com aco
e lajes pré-fabricadas; em concreto de vigas, pilares e lajes pré-moldadas; painéis em
aco ou aluminio com vidros nas fachadas de grandes edificios comerciais; painéis
divisérias com gesso acartonado (drywall); divisérias Eucatex etc.. Estudos mostram
gue os métodos tradicionais estdo gradativamente sendo substituidos pelos sistemas
industrializados de construcdo. Estudos também mostram que adotar métodos de
construcdo enxuta € menos oneroso que investir na melhoria da produtividade de um
sistema pouco produtivo (MALAFAIA, 2002).

Em paises industrializados como: Estados Unidos, Canada e Suécia casas séo

erguidas completamente em painéis pré-moldados de madeira e a¢o. Sdo exemplos:
OSB (Oriented Strand Board): pré-moldados em madeira e aco.

A tendéncia mundial prova que a industrializacdo dos métodos construtivos € um

caminho sem volta. Palavras como: modulagcdo, construcdo seca, painéis e
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revestimentos sintéticos entraram definitivamente para o nosso dicionario construtivo
(MALAFAIA, 2002). Apesar do Brasil possuir a maior area de reflorestamento do
mundo, o destino da mesma contempla somente a producdo de celulose e carvéao
vegetal. Esse fato estimula a investigacdo sobre o tema e contribui para a formacéo de
uma cultura relacionada a busca de soluc¢des para os problemas ambientais e de novas

alternativas para o setor da construcao civil (SANTOS, 2007).

As novas tecnologias sao vistas, em todos o0s setores da economia,
principalmente na construgdo civil, como responséveis pela geracéo de altos custos, na
escolha do material e na qualificacdo da m&o de obra, no entanto, ndo representa bem
a realidade. Desse modo, se faz necessario mostrar que os beneficios da tecnologia
trazem uma economia muito maior, tanto nos custos de execugdo como nos custos de
producdo, principalmente, quando atendem ao principio do equilibrio ambiental.
(MACHADO e MORAES, 2008)

Ao se atentar para o principio basico que rege a sociedade brasileira, a

Constituicdo Federal em seu Art. 255, no “caput” dispde:

“Todos tém direito ao meio ambiente ecologicamente equilibrado bem de uso
comum do povo e essencial a sadia qualidade de vida, impondo-se ao Poder
Publico e a coletividade o dever de defendé-lo e preserva-lo para as

presentes e futuras geracoes”.

Observa-se que o bem maior é a vida e que a qualidade de vida esta ligada
diretamente ao meio ambiente ecologicamente equilibrado (CF, 1988). E baseado neste
espirito que este trabalho foi desenvolvido sobre uma regido (polo gesseiro do Araripe)

gue apresenta um cenario com grandes problemas ambientais.

Sabe-se que o Protocolo de Kyoto impde um teto nas emissdes para a atmosfera

de CO, e outros gases responsaveis pelo aumento do efeito estufa (GEE) e que

contribuem para o aquecimento global. Cada Estado signatario do Protocolo obrigou-se
a tomar as medidas necessarias para limitar a producdo de GEE no seu territorio. Para
isso, impde-se a criacdo de mecanismos de atuacdo e a definicdo de politicas de curto
e médio prazo que reduzam as emissdes daqueles gases, de tal modo que os niveis de
emissdo no periodo de cumprimento 2008-2012 sejam os de 1990. Este grande

objetivo &, portanto, um compromisso nacional que tem de envolver toda a sociedade,
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sob a lideranca da Administracdo, a quem compete coordenar todas as acdes que
levem ao resultado desejado (EUROPA, 2007).

O Pdlo Gesseiro do Araripe, uma regido situado no epicentro do semi-arido
brasileiro, com localizacdo privilegiada, no alto Sertdo do Estado de Pernambuco,
dista cerca de 800 km de oito importantes capitais do Brasil (Recife, Salvador,
Fortaleza, Aracaju, Maceid, Jodo Pessoa, Natal e Teresina), extremo oeste do Estado,
regido nordeste do pais, responsavel por 94% da exploracdo de minério gipsita
(CaSO0O, .2H, O) no Brasil, representando a maior reserva nacional disponiveis a céu
aberto e o minério de melhor qualidade do mundo, com excelentes condi¢cdes de
mineracdo (PERES, BENACHOUR e SANTOS, 2008).

A importancia do licenciamento ganha maior amplitude quando se considera que
neste Estado, especificamente, na regido do Araripe, sdo desenvolvidas atividades
integrantes da cadeia produtiva de gesso e que a natureza deste ramo de atividade tem
potencial indicativo de degradagcdo ou poluicdo ao meio ambiente (SECTMA e CPRH,
2002).

A busca de informagBes que retratem o mais fielmente possivel a realidade de
setores criticos da economia nacional vem se tornando, ao longo das ultimas décadas,
imperativo para toda a sociedade preocupada com a melhoria das condi¢cdes de vida
de sua populacdo (LINS, 2002). A visdo de um pais em desenvolvimento como o
Brasil, com indices de desemprego em torno de 10,4%, levantado pelo Dieese em
janeiro de 2011 (EXAME.com, 2011), e com uma distribuicdo de renda abaixo dos
padrbes de paises desenvolvidos, € notério que haja caréncia de moradias para a
populacdo pobre. H& necessidade de se encontrar novos materiais que supram as

deficiéncias dos atuais e contribuam com mais acessibilidade a construgdo de imoveis.

Segundo Salles da Folha Online (2009), a questdo da habitacdo € um dos
grandes problemas sociais do Brasil. O déficit habitacional para a populacdo de baixa
renda era estimado em 7,964 milhSes de residéncias em 2006. Em 2010, o Ministro
das Cidades, Marcio Fortes de Almeida, anunciou durante o Forum Urbano Mundial 5
no Rio de Janeiro, a reducdo do déficit habitacional brasileiro para 5,8 milhdes de
domicilios conforme estudo elaborado pela Fundacdo Jodo Pinheiro, com ano
referéncia em 2008 (FUM5, 2010). Outra dificuldade para a erradicacdo desse
problema, além do alto nUumero de moradias a serem construidas, € o custo elevado

das obras da construgéo civil.
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A edificacdo habitacional deve reunir caracteristicas que atendam as exigéncias
de conforto térmico dos usuarios, considerando-se a regido de implantagcédo da obra, as
respectivas caracteristicas bioclimaticas definidas na ABNT NBR 15220-3 e
considerando-se que o desempenho térmico do edificio dependa do comportamento
interativo entre fachada, cobertura e piso (SOUZA, 2006). Atendendo estas
caracteristicas da edificacdo e levando-se em consideracéo as propriedades do gesso,
deveremos encontrar um material que junto ao mesmo melhore suas caracteristicas:
maior resisténcia a compressdo; maior resisténcia a flexdo; maior dureza; menor
absorcdo a agua; Otima aderéncia ao substrato, eficiente isolante térmico e melhor
custo-beneficio com o0 aumento do ciclo de vida do gesso. Materiais formados de dois
ou mais constituintes com distintas composicdes, estruturas, propriedades e que estao
separados por uma interface sdo definidos como compdsitos. A necessidade de se
produzir compdsito é de tentar encontrar, através de combinacdes de diferentes
materiais, um Unico com propriedades superiores as dos componentes unitarios
(SOUZA, 2006).

Adicionalmente, do ponto de vista ambiental, o gesso também apresenta a

vantagem de emitir menos gas carbbnico (CO,) que o cimento Portland ou a cal

durante seu processo industrial de obtencdo. Potencialmente a aplicagdo do
revestimento de gesso € um processo de grande produtividade, visto que é feito em

camada Unica, dispensando o chapisco (CARDOSO et al., 2006).

Os grandes problemas construtivos em uma edificacdo residem nos desperdicios,
nos custos de manutengdo e nas infiltracdes em fachadas. A utilizacdo de polimeros
dispersos em gesso pode contribuir de forma significativa em muitas propriedades,
além da colaboracdo efetiva do polimero nas interfaces polimero-matriz. Para
minimizar esses fatos deve-se encontrar um novo material, um compadsito gesso-
polimero, que tenha as caracteristicas citadas acima e que sirva para aplicacdes nas
edificagBes: em revestimentos externos, méveis, louca sanitaria e utensilios de gesso
entre outras aplicagbes (BASTOS e BALTAR, 2003).

Observar os experimentos efetuados sobre compdsitos para desenvolver meios
de concepcgéo de novos materiais e aplicabilidade na construcdo civil, estudar um novo
processo de formacdo de compdsito gesso-polimero na obtencdo de alta resisténcia
mecanica e a umidade, testar o mondmero de estireno na formacdo de combinacdes

de gesso — polimero e realizar caracteriza¢gfes fisico-quimicas levam a realizacao de



MACIEIRA, R. P. Producdo de compasito do tipo gesso-polimero... 20
um trabalho que venha a contribuir com o desenvolvimento de um novo tipo de material
a base de gesso, voltado para caracteristicas com alta resisténcia mecanica e a
umidade, e que venha, também, a contribuir na solucédo de problemas construtivos, em

particular, de revestimento externo.



MACIEIRA, R. P. Producdo de compasito do tipo gesso-polimero... 21
1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivo geral

Desenvolver um processo produtivo com obtencdo de novo material derivado do
gesso, com alta resisténcia mecénica e a umidade, com consequente reducdo da
geracao de residuos na producdo e aplicagdo de pré-moldados de gesso, como por

exemplo, painéis de revestimento externo.

1.2.2 Objetivos Especificos

-Produzir, com auxilio de planejamento experimental, um compdsito do tipo gesso-

polimero;
-Testar as caracteristicas mecanicas do composito como material de construcdo;

-Definir as condicGes operacionais otimizadas para producdo do material proposto.
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1.3 Reviséao da Literatura

1.3.1 Delineamento composto central rotacional
1.3.1.1 Planejamento experimental

Um planejamento experimental com k fatores, cada um deles com dois niveis, é
denominado um planejamento fatorial 2* (SARAMAGO et al., 2008). Consiste em
realizar testes com cada uma das combinacfes da matriz experimental para, em
seguida, analisar e interpretar os efeitos principais e de interagcdo entre os fatores
investigados. Assim, podem-se identificar as melhores condicbes de obtencdo do
produto ou de realizacdo do processo sob estudo. Para exemplificar esse tipo de
procedimento considera-se um planejamento fatorial de trés fatores (Xi, X € X3) e dois
niveis (+1 e -1). A matriz de planejamento para um planejamento fatorial 2° é
apresentada no Quadro 1.1 a seguir (DEVOR et al, 1992; RODRIGUES e IEMMA,
2005):

Quadro 1.1 — Matriz de planejamento experimental fatorial 2°

Teste Fatores de controle Resposta
N X1 X X3 O
1 -1 -1 -1 Y1
2 +1 -1 -1 Y2
3 -1 +1 -1 Ys
4 +1 +1 -1 Vs
5 -1 -1 +1 Ys
6 +1 -1 +1 Ve
7 -1 +1 +1 Y7
8 +1 +1 +1 Vs

Conforme o Quadro 1.1, na matriz de planejamento as colunas representam o
conjunto de fatores investigados e as linhas representam diferentes niveis ou
combinacdes desses fatores. Devor, Chang e Sutherland (1992) definem essa
disposicdo de organizacdo da matriz de planejamento por ordem padrdo (standard

order).
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O planejamento experimental foi desenvolvido por Ronald Aylmer Fisher na
Inglaterra por volta de 1920 (LOGOTHETIS e WYNN, 1989). Nessa época o
planejamento experimental era utilizado, principalmente, em pesquisas agricolas. Mas
foi a partir do ano de 1950, que o planejamento experimental comecou a ser
amplamente utilizado em estudos tecnoldgicos, na industria, em biologia, em medicina,
em quimica etc. Atualmente, ele é amplamente considerado como uma das mais
importantes técnicas utilizadas para o desenvolvimento de novos produtos. Esses
planejamentos foram desenvolvidos inicialmente para estudo de func¢des polinomiais de
resposta na indastria, onde o erro experimental, em geral, € bem pequeno, e as
condi¢cdes do experimento sdo mais facilmente controlaveis (BOX e WILSON, 1951;

MATEUS et al., 2001).

Muitos pesquisadores e profissionais discutiram como analisar e usar o
planejamento experimental na préatica (LIM, 1990; LOCHNER & MATAR, 1990). No
entanto, existe de fato uma diferenga entre a técnica de planejamento experimental e
sua pratica. Segundo Carlsson (1996) a conscientizacdo, o conhecimento e o uso de
modelos de planejamentos experimentais ainda eram muito poucos, mesmo nas mais

bem sucedidas empresas.

Um planejamento experimental € uma estratégia utilizada por empresas
concorrentes nas batalhas da concepcdo de novos produtos, reduzindo tempo,
melhorando a qualidade e confiabilidade e reduzindo os custos dos ciclos de vida
desses produtos (MATEUS, 2001). A principal vantagem para a adocao de um
planejamento experimental € a obtencdo de uma grande quantidade de informacdes
sobre um novo produto com um numero limitado de experimentos. Através da analise
das informagdes obtidas a partir desses experimentos, diversos parametros relativos a
um novo produto podem ser facilmente determinados com consideravel preciséo. Os
principais passos para a utilizagdo de um planejamento para desenvolvimento de um

novo produto podem ser resumidos da seguinte forma:

* Identificacdo de fatores que possam influenciar no desempenho de um
novo produto;

* selecio adequada dos niveis fatoriais;

 desenvolvimento da matriz de delineamento experimental;

* realizacdo de experimentos e coleta dos dados experimentais;

« analise das variancias dos dados experimentais e;
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* determinacéo dos valores 6timos dos fatores.

1.3.1.2 Delineamento Composto Central

Os planejamentos ou delineamentos compostos centrais (DCC) vém constituindo-
se em um forte competidor dos planejamentos fatoriais completos e dos planejamentos
fatoriais fracionarios. Esses DCC’s sdo bastante flexiveis, possibilitando aos
pesquisadores, para um numero determinado de fatores, escolherem entre varias
alternativas, a que mais lhe convier: dependendo do valor de a escolhido, é possivel
obter-se ortogonalidade, rotacionalidade ou ambas. A ortogonalidade propicia a
estimacdo independente para os coeficientes do modelo e a rotacionalidade
proporciona variancias idénticas para pontos situados a mesma distancia do centro, em
gualquer direcdo. Dependendo do numero de pontos centrais é feita uma distribuicdo
conveniente, sendo possivel dividir o delineamento em dois, trés ou mais blocos,
ortogonalmente, sem perder as caracteristicas anteriormente mencionadas (CONAGIN,
1999). Nessas condicbes € comum repetir apenas um tratamento, no caso, o relativo
ao ponto central. Posteriormente, foram adaptados a outros ramos da ciéncia. Varias
modificacées tém sido propostas, tendo como base os delineamentos centrais e nao

centrais.

7

Dentre os delineamentos padrdes, o DCC ¢é considerado um excelente
delineamento. De acordo com Lucas (1976) e Atikison e Donev (1992) os
delineamentos composto pertencem a uma familia de delineamentos eficientes, os
guais reguerem poucos ensaios para sua realizacdo. De acordo ainda com Atikison e
Donev (1992) os efeitos dos pontos centrais fazem diminuir a eficiéncia dos
delineamentos como medida de otimizac&o. Os delineamentos que os autores chamam
de Box Draper, por terem as caracteristicas de rotacionalidade e um numero de 2 a 4
pontos centrais, tem reduzidas as bordas da regido experimental. Isso permite a
reducdo do efeito de viés dos termos de maior ordem que sdo omitidos do modelo, o
gue, segundo esses autores, apesar de diminuir os custos, reduz a eficiéncia das
medidas de otimizacdo da regido experimental, pelo menos para os modelos lineares.
Conforme Mateus et al (2001) um delineamento composto central (DCC) possibilita ao
pesquisador, para um determinado nimero de fatores, escolher entre os tipos ortogonal
e/ou rotacional, permitindo ainda sua divisdo ortogonalmente em blocos, bem como se
pode trabalhar com um numero bem menor de combinacdes entre fatores com seus

respectivos niveis do que os fatoriais completos.
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As duas caracteristicas mais desejaveis de um projeto experimental s&o
ortogonalidade e rotabilidade. Ortogonalidade garante que o principal efeito e interacao
das estimativas de interesse sejam independentes umas das outras (ATIKISON e
DONEV, 1992). Em outras palavras, quanto mais ortogonal a concepcédo €, mais
informacdes independentes podem ser extraidas a partir dos resultados sobre os
efeitos. Por outro lado, a forma de rotabilidade permite que se extraia o maximo de
informacdes. Ortogonalidade e rotabilidade dependem do niumero de pontos no centro,
da concepcao e da chamada distancia axial a, que € a distancia maxima da estrela de

pontos a partir do centro do modelo.

Embora haja flexibilidade quanto ao nimero de pontos centrais é necessario pelo
menos um. Multiplicar este ponto € fortemente recomendado nos trés tipos de
delineamentos indicados por ele. Os pontos centrais melhoram as estimativas dos
efeitos quadraticos e possibilitam graus de liberdade adicionais para o erro. Além disso,
0S pontos centrais permitem informacdo extra quanto a regido experimental, onde os

melhores valores-resposta estao frequentemente localizados (MATEUS, 2001).

A escolha de um planejamento fatorial adequado é funcéo direta do niamero de
fatores a serem estudados, da disponibilidade de matéria-prima, do nimero de ensaios
gue tém viabilidade de serem realizados e do custo desses ensaios (MONTGOMERY,
1991). Contudo, existe um numero minimo de experimentos a serem realizados para
gque a discussdo dos resultados e a interpretacdo estatistica ndo fiquem
comprometidas. No caso de 2 (presente estudo) ou 3 varidveis independentes
recomenda-se um delineamento composto central rotacional (DCCR). Para 4 fatores
pode-se fazer opcao por um DCCR ou inicialmente um planejamento fracionério do tipo
21, como uma investigagao inicial em relacéo aos efeitos das variaveis independentes
estudadas sobre as respostas desejadas. Cinco fatores resultam em um Umero elevado
de ensaios 2 + 10 pontos axiais + 3 repeticdes no ponto central. Neste caso, 0
processo ainda esta longe das condi¢cdes otimizadas, ndo compensando investir
diretamente num planejamento fatorial completo.

O ajuste das respostas experimentais a um modelo de primeira ou segunda ordem tem a

forma seguinte:

y =Bo +ZB;-XJ‘+ZBinin+ZBij]2+e (1)
]

<] J
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em que os P'Ssdo coeficientes de regressdo do modelo de variaveis independentes Xi

e Xj. E uma das vantagens do uso de um DCCR. Em geral, num DCCR com dois

niveis originais, tem-se: 2% pontos fatoriais + 2.k pontos axiais + um néimero arbitrario
de pontos centrais.

Alguns valores para oo sdo mostrados no Quadro 1.2, a seguir.

Quadro 1.2 — Alguns valores de ¢ para diferentes valores de k
K 2 3 4 5 6
o £1,4142 £1,6818 | £2,0000 | £2,3784 | £2,8284

O valor de cada variavel codificada pode ser estimado de acordo com:

()

Em que:

Ci- valor codificado da variavel independente no nivel i

Xj- valor da variavel independente no nivel i
X- valor médio da variavel independente no ponto central

8- espacamento entre as variaveis independentes vizinhos ao ponto central
1.3.1.3 Metodologia de Superficie de Resposta

A metodologia de superficie de resposta (MSR) € um conjunto de técnicas
estatisticas e matematicas para desenvolvimento, melhoria e otimizacao de produtos e
processos (MONTGOMERY e BETTENCOURT JR, 1977). Essas técnicas sao
orientadas a andalise de experimentos planejados de modo a gerar informacfes
suficientes para a modelagem das respostas de interesse através de superficies n-
dimensionais. Apds a construcdo de modelos para a resposta, o0 interesse recai na
busca do ajuste 6timo, ou seja, na busca de regides que conduzam a um valor minimo,

maximo ou nominal, conforme a caracteristica da resposta em questao.

As maiores aplicacdes da MSR sao encontradas em situagbes particulares da
Engenharia, onde diversas variaveis de entrada influenciam potencialmente o

desempenho ou caracteristicas da qualidade do processo, também denominadas de
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respostas. As variaveis de entrada sdo chamadas de variaveis independentes e estao
sujeitas ao controle do pesquisador. O objetivo principal da MSR consiste da estratégia
experimental para estudar asinfluéncias dessas variaveis independentes, do
desenvolvimento de um modelo estatistico empirico que correlacione a resposta e
variaveis do processo e de métodos de otimizacdo para encontrar os valores das
variaveis de processo que produzam valores desejdveis dessas respostas,
principalmente quando essas variaveis controlaveis, ou fatores, sdo a niveis continuos.
Apoés a construcdo de modelos para a resposta, o interesse do pesquisador recai na
busca do ajuste 6timo, ou seja, na busca de regifes que conduzam a um valor minimo,

maximo ou nominal, conforme a caracteristica desejavel da resposta em questao.

A proposta da MSR é responder questdes gerais referentes ao comportamento da
resposta dentro de um intervalo de interesse e, em particular, mapear regides de alto
desempenho. Os estudos envolvem trés etapas principais (WU e HAMADA, 2000): i)
planejar o experimento, distribuindo adequadamente 0s pontos experimentais; ii)
estimar os coeficientes da equacao da superficie de resposta e; iii) explorar a superficie
de resposta encontrando o ajuste dos fatores que otimiza a resposta. Segundo ainda
Wu e Hamada (2000) a estratégia de analise supbe que a resposta Y possa ser
representada por uma funcdo polinomial das variaveis independentes Xi, Xa,..., Xp.
Entre os modelos possiveis estdo o modelo linear, o modelo quadratico, ambos
contidos na Equacao (1) e, também, modelos ndo lineares. Os coeficientes dos
modelos podem ser estimados mais eficientemente se for usado um planejamento
experimental adequado para a coleta de dados. Por exemplo, para ajustar modelos
lineares, toda a classe de experimentos 2% é particularmente eficiente. Permitem
fracionamento, blocagem e a suposicdo de linearidade que podem ser testadas

acrescentando-se alguns pontos centrais (Fig.1.1).

Para o ajuste de modelos quadraticos, recomenda-se um Delineamento
Composto Central Rotacional, o qual tem como base um planejamento do tipo 2%, exige
um numero pequeno de ensaios, pode contemplar blocagem, rotacionalidade e
ortogonalidade, conforme se exemplifica na Fig. 1.2 (MONTGOMERY, 1991). Como
pode ser visto na Fig. 1.2 o DCCR é a soma de um experimento 2% mais uma estrela,
mais pontos centrais. Por isso 0 nome projeto composto. Os pontos da parte fatorial
(2¥) permitem a estimativa de termos lineares e interagbes. Os pontos da estrela
permitem a estimativa de efeitos quadraticos puros. Dessa forma, geralmente um
DCCR consiste de trés partes:
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a) parte fatorial, ou seja 2" vértices de um cubo k dimensional, (ou uma fracao

desses vértices) com coordenadas 1, £1, ...,1;

b) a parte em estrela, 2k vértices com coordenadas O, ..., £q, ...,0;

C) no ponto central, com coordenadas 0,0,...

(a) (®)

Figura 1.1 — (a) Planejamento (22) com um ponto central e;

(b) Planejamento 2%) com um ponto central

&)
i 10/
= o + O
G

=
@, X,
l_j-_al [

Figura 1.2 — Exemplo de um planejamento do tipo DCCR para 2 niveis e
2 fatores independentes

A Figura 1.3 apresenta um DCCR para um experimento de trés fatores:

(0, o, 0)

(-1, +1,+1) oy (+1,+1,+1)
(-1,+1,-1) ! f s X,

| (+1,+1,-1) .
(-, 0,0) i~ H ' | 4P . 0.0 | /_'
| /ar Xl
(-1,-1,+1)
e
0, 0, -0)

(=1,-1;-1) ‘ (+1,-1.-1)

(O: -, O)

Figura 1.3 — Exemplo de um planejamento do tipo DCCR para 2 niveis e
3 fatores independentes

-1, -1,+1)

Caso seja necessario, o planejamento pode contemplar repeticdbes do ponto
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central, aumentando os graus de liberdade do termo de erro, ou seja, permitindo uma
avaliacdo mais precisa da variancia experimental. O valor de alfa pode ser definido de
modo que o projeto tenha algumas propriedades interessantes. Por exemplo, alfa pode
ser calculado para atribuir rotacionalidade ou ortogonalidade ao planejamento
(OEHLERT, 2000).

Um planejamento rotacional assegura a mesma precisdo nas estimativas de Y
para todos os pontos do espaco amostral. Para atribuir rotacionalidade ao projeto, o
valor de alfa deve ser definido usando (RODRIGUES e IEMMA, 2005):

a=(a< 3)

7

Outra possibilidade € atribuir ao projeto a condicdo de ortogonalidade. Nesse
caso, as estimativas dos coeficientes de termos lineares e quadraticos resultam
independente, ou seja, essas estimativas ndo se alteram quando algum termo é
eliminado do modelo. Para atribuir ortogonalidade ao projeto, o valor de alfa deve ser
definido usando (BOX et al., 2005):

o - z[kzkﬂ)i L hf @

Em que F refere-se ao nimero de pontos da parte fatorial (2), T é o nimero de
pontos adicionais (estrela mais pontos centrais), multiplicado pelo numero de
repeticbes n. Por fim, os DCCR’s sao particularmente eficientes quando existe a
necessidade de blocagem. Nesse caso, o projeto € normalmente dividido em dois:

- um bloco contendo a parte fatorial €;

- 0 outro bloco contendo a parte em estrela.

Os pontos centrais séo utilizados para assegurar 0 mesmo numero de ensaios em
cada bloco. Para assegurar que os blocos sejam ortogonais entre si, 0 que ira permitir
extrair o efeito entre blocos, caso exista, basta ter 0 mesmo namero de ensaios em

cada bloco e definir o valor de a usando:

a=12K1 (5)
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1.3.1.4 Andlise de Variancias dos Efeitos do Experimento Fatorial 2*

O objetivo da andlise de variancia (ANOVA — Analysis of variance) é analisar a
variacdo meédia dos resultados dos testes e demonstrar quais sdo os fatores que
realmente produzem efeitos principais e de interacdo significativos nas respostas de
um sistema. Como forma de ilustracdo considere-se um planejamento fatorial do tipo
22. O modelo matemaético que define a variacdo da variavel resposta em funcdo das

variaveis independentes € dado por (DEVOR et al., 1992):
Vi =H+7j +Bj + @B + &5 (6)
em que " é a média dos resultados, t,é o efeito principal do fator A, B, é o efeito

principal do fator B, (if )ijé o efeito de interacdo dos fatores A e b e ®ijké o erro

experimental. A partir da ANOVA, procura-se verificar se alguns dos coeficientes da
Equacédo (6) sao resultados do erro experimental, ou se sdo realmente efeitos
significativos. Dessa forma, a contribuicao de qualquer efeito principal (E;) no modelo é

dada pela soma de quadrados desses efeitos (SSg) conforme a equacéo:

SS_ =~ )

em gue n é o numero de observacdes realizadas.

A soma quadrética das interacdes realizadas é determinada como:

2 n y? T2
SS. = -4__ _SS_-SS 8
Fiz i;giZn 4n F1 F2 ®)

Em que T é a soma total das observagbes e yjj representa as respostas
experimentais das interacdes realizadas.

O somatoério dos quadrados das diferencas é estimado por:

Sy =53 Vi T ©)
D~ i=1j=12n  4n

O somatorio quadratico dos erros € entdo dado por:
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-SS. -SS

2

(10)

E

SSg =SSp ~SSg, £

12

Os resultados da ANOVA séo representados no Quadro 1.3. Neste caso, esses
resultados representam a analise do planejamento fatorial de dois fatores com dois

niveis. As colunas nesse quadro apresentam as fontes de variacdo, as somas dos

guadrados (SSD , SSEl, SS¢ e SSE12 ) os graus de liberdade (gl é a propriedade pela

2

gual quaisquer das n-1 observacdes de uma amostra determinam a outra observacao),

os quadrados médios ou variancias dos parametros (MS) e a estatistica do teste F.

Quadro 1.3 — ANOVA para um planejamento fatorial 22

Adaptado de: Montgomery (1991)

Fonte Soma
de dos gl Quadrado Médio F
Variagdo | Quadrados
El SSE1 a-1 MSE1 = SSElla -1 MSEll MS,
E, SSE2 b-1 MSE2 = SSEzlb -1 MS., /MSg
Interacéo SS¢ (a-1)(b-1) MSE =SS, l(a-1)b-1) | MSg 2/MSR
E 12 12 12 1
12
Erro SSg  |abn(n-1) | MS, =SSg/ab(n-1)
Total SS, abn-1

O processo apresentado pode ser generalizado para um planejamento fatorial 2.
Para se estimar a soma dos quadrados para qualguer um dos efeitos, a expressao de

calculo sera:

SS

s (1)

(E12,...k)2
B2,k n

Para analisar e interpretar os efeitos principais e de interacdo € necessario definir
as seguintes propriedades (DEVOR et al., 1992):

- 0s sinais + e — indicam as dire¢cdes dos efeitos, isto é, se a resposta aumenta
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ou diminui com a variagdo de nivel de -1 para +1 e;

- a amplitude significa a intensidade do efeito.

A interpretacdo dos resultados gerados em uma ANOVA segue duas categorias
(CALADO e MONTGOMERY, 2003):

- 0S parametros que possuem valores de F (calculado pela ANOVA) maiores que
os da estatistica F critica (tabelado) sdo os que exercem influéncia sobre o

valor da média de resultados e;

- os fatores que possuem valores de F (calculado pela ANOVA) menores que 0s
respectivos valores de F critica, ndo causam efeitos significativos sobre a

média.

A estatistica F critica, a qual segue uma distribuicdo com V1 graus de liberdade

(numerador) e V2 graus de liberdade (denominador), para um dado nivel de

significancia p é obtida em tabelas apresentadas na literatura (MONTGOMERY, 1991).

Faz-se necessario ressaltar que um quadro com resultados da ANOVA pode ser
obtido através de softwares estatisticos como EXCEL, MINITAB, STATISTICA, entre
outros. Também na maioria desses programas encontra-se incluido o valor de p. Esse
valor corresponde & érea a qual a estatistica F é limite da razdo calculada. Com esse
parametro estatistico é possivel concluir sobre as hipéteses nulas sem recorrer a uma
tabela de valores criticos da distribuicdo F. Dessa forma, se o valor de p for menor que

o nivel de significancia escolhido, a hipétese nula sera rejeitada.

Ao se realizar um planejamento experimental deve-se partir de duas hipéteses: a
primeira é a hipotese nula (Hp), a qual parte do principio de que ndo existe nenhuma
diferenca significativa entre os fatores analisados de uma populacdo e sera sempre a
hipotese testada no experimento; a segunda, ou hipotese alternativa (H1), parte do
principio de que sera verdadeira caso a hip6tese nula seja considerada falsa
(RODRIGUES e IEMMA, 2005).

Podem-se cometer dois tipos de riscos na tomada de decisdo por meio da
metodologia do teste de hip6tese. O primeiro tipo de erro (Erro do tipo |) ocorre se a
hipotese nula for rejeitada quando ela for verdadeira. O segundo tipo de erro € o de que

a hipotese nula néo for rejeitada, mesmo sendo falsa (LEVINE et al., 1998). No entanto,



MACIEIRA, R. P. Producao de compaosito do tipo gesso-polimero... 33
ao se realizar os experimentos podem-se estimar alguns parametros que reduzem a
probabilidade de errar nas decisdes.

Nivel de significancia — A probabilidade de se cometer um erro do tipo | € o nivel
de significancia do teste estatistico. Pode-se controlar essa probabilidade decidindo
pelo nivel de risco que se esta disposto a tolerar. A literatura recomenda a adocao de
niveis em 0,1 ou menos. Com isso os valores criticos que dividem as regides de

rejeicado e néo-rejeicdo podem ser determinados de acordo com a Figura 1.4.

Coeficiente de confianca — é o complemento da probabilidade de um erro do tipo |
que é identificado como (1-a). Quando esse termo é multiplicado por 100 passa a
representar o nivel de confianca do experimento. Com esse procedimento garante-se

um valor pequeno para a probabilidade de erro do tipo Il.

Nio-rejeitar Rejeitar Hy
-

Hy{1l-e) A&

0 Distribuicio F

Figura 1.4 — Regibes de rejeicdo e nao rejeicdo para a distribuicdo F

Adaptada de: Levine, Berenson e Stephan (1998)

1.3.2 Gesso
1.3.2.1 Generalidades
Segundo Linhales (2003), os termos “gipsita” (CaSO4.2 HZO), “gipso” e “gesso’,

sdo frequentemente usados como sindnimos. Todavia, a denominacdo gipsita é
reconhecidamente a mais adequada ao mineral em estado natural, enquanto gesso € o
termo mais apropriado para designar o produto calcinado. A gipsita € uma rocha
sedimentar, mineral abundante na natureza, e em sua composiCao estdo presentes,

basicamente, a anidrita, sulfato de célcio anidro CaSO 4 (de pouca expresséao
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econdmica) e algumas impurezas, geralmente argilo-minerais, calcita, dolomita e
material organico. Essas espécies minerais sdo encontradas em depdsitos evaporiticos
originados de antigos oceanos. A formacdo geoldgica desses depdsitos é explicada
pela ocorréncia de precipitacdo, seguida de evaporacao e, consequente, concentracao
dos sais (JORGENSEN, 1994).

Quanto a forma de ocorréncia, sdo conhecidas trés variedades de gipsita: como
cristais monoclinicos prismaticos ou tabulares, constituem a variedade chamada
selenita; como agregado de fibras paralelas, mais ou menos longas, € denominada
gipsita fibrosa e sob a forma macica ou compacta de granulacdo muito fina (a mais
frequente e economicamente importante), que quando se apresenta com a cor branca

translicida ou suavemente sombreada é denominada alabastro (JORGENSEN, 1994).

Segundo Sobrinho et al. ( 2001), a gipsita tem dureza 2 na escala de Mohs,
densidade 2,35, indice de refracdo 1,53, € bastante sollvel e sua cor € variavel entre
incolor, branca, cinza, amarronzada, a depender das impurezas contidas nos cristais. A
sua composicdo quimica (ou estequiométrica) média apresenta 32,5% de CaO, 46,6%

de 803 e 20,9% de HZO. Trata-se de um mineral muito pouco resistente que, sob a

acao do calor (em torno de 160°C), desidrata-se parcialmente, originando um semi-

hidrato conhecido comercialmente como gesso (CaSO4 .1/2H20 ).

O mineral gipsita é geralmente encontrado em granulacdo fina a média,
estratificada ou macica, coloragdo em tons claros de amarelo e marrom, constituindo as
denominadas rochas gipsiferas. Destas, fazem parte também outros minerais,
eventuais e sempre em quantidades subordinadas, entre os quais se incluem: anidrita,
calcita, dolomita, halita, enxofre, quartzo e argilas. Na realidade s&o essas rochas que
constituem o que se costuma designar de minério de gipsita, sempre que os teores de

SO3 ou de gipsita presentes satisfazem as exigéncias do mercado consumidor

(SOBRINHO et al., 2001).

O mineral gipsita pode ser utilizado na forma natural ou calcinado. A forma natural
€ bastante usada na agricultura e na industria de cimento. Na indUstria cimenteira a
gipsita € adicionada ao clinquer durante a moagem, na proporcdo de 2% a 5%, para
retardar o tempo de pega do cimento. Na agricultura, a gipsita pode atuar como:

agente corretivo de solos acidos, como calcio; como fertilizante em culturas especificas
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como amendoim, batatas, legumes e algoddo e como condicionador de solos,
aumentando a permeabilidade, a aeracdo, a drenagem, a penetracdo e retencdo da
agua (VELHO, et. al., 1998). Enquanto a forma calcinada, conhecida como gesso,
encontra varias utilizagdes: na construcéo civil (placas, sancas, méveis, revestimentos,

ceramicas, etc.), na medicina (material ortopédico ou dental), etc.

1.3.2.2 Hist6ria do Gesso

Segundo Le Platre (apud GESSO BRASIL, 2010), as primeiras evidéncias
arqueoldgicas, da utilizacdo do gesso, se deu através das descobertas em ruinas na
Siria e na Turquia onde foram encontrados recipientes, pisos e afrescos determinados
de 8mil ano AC e que em ruinas da cidade de Jeric6 foram encontrados tracos de
gesso em moldagens e modelagens evidenciados de 6 mil anos AC. Porém, em
construcdes, evidéncias foram encontradas na piramide do Egito erguida no ano de
2800 AC, pelo rei Quéops, onde o gesso foi aplicado nas juntas estanques de precisao,
por entre os blocos de aproximadamente 16 toneladas e a técnica utilizada é
desconhecida até os dias atuais. Ja o primeiro registro em documento encontra-se no
tratado de Pedra, subscrito pelo fildsofo Theofraste, o qual viveu entre os séculos IV e
Il AC, onde relata a existéncia de gesseiras em Chipre, na Fenicia e na Siria citando o
emprego do gesso em argamassa utilizada nas ornamentagdes, nos afrescos, na
confecgdo de estatuas e nos baixos relevos. Entretanto, 0 emprego em larga escala na
decoracao se deu no periodo renascentista, principalmente, na época do barroco, onde
foi denominado de gesso estuque. Na construcao civil, apesar da fabricacdo do gesso
ser de forma empirica, a grande disseminac¢do, na Franca, se deu em face de uma lei
de Luiz XIV de 1667. Apesar desta, somente em 1768 Lavoisier apresentou 0 primeiro

estudo cientifico dos fendmenos, que séo a base dos estudos da preparacédo do gesso.

Deve-se aos cientistas Van T'Holf e Lé Chantelier, no século XIX trabalhos
cientificos que trouxeram uma explicacdo cientifica para a desidratacdo da gipsita
(SOUZA, 2010).

A partir da Revolucao industrial do século XX, os equipamentos para a fabricacéo
do gesso ndo mais tiveram um conceito rudimentar, pois, passaram a agregar mais
tecnologia e também com essa melhoria da tecnologia dos produtos propiciou uma

otimizagc&o do emprego do gesso pelo ser humano em beneficio da coletividade.
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1.3.2.3 Producdao da Gipsita no Mundo

A exploracdo de gipsita se da em oito estados do Brasil, porém, aquelas jazidas
mais viaveis economicamente estdo situadas na Bacia Sedimentar do Araripe, regido
fronteirica dos Estados do Piaui, Ceara e Pernambuco, com este ultimo apresentando o
melhor resultado. A gipsita ocorre sob a forma de duas camadas ndo contiguas, das
guais a superior € sempre mais potente, sobretudo em Pernambuco, onde apenas ela
tem sido explorada. No Ceara elas sdo menos potentes, porém a exploracdo se
estende a ambas. Estas camadas constituem o Membro Ipubi da Formacgdo Santana,
de idade cretacea. O PdOlo tem uma participacdo da ordem de 20% no total das

reservas nacionais (SOBRINHO et al., 2001) conforme mostra a Tabela 1.1.

Tabela 1.1 — Reservas brasileiras de gipsita em 2000

UF MEDIDA INDICADA INFERIDA TOTAL %
AMAZONAS 357.273 1.395.720 1.752.993 0,1
BAHIA 461.343.861  93.997.000 166.280.000  721.620.861 41,7
CEARA 9.944.432 39.000 9.983.432 0,6
MARANHAO 46.904.580 6.520.355 100.000 53.524.935 31
MINAS GERAIS 600 600 0,0
PARA 189.619.891 204.119.355 186.739.654  580.478.900 33,6

PERNAMBUCO 177.910.574  72.836.751  96.912.061 347.659.386 20,1

PIAUI 1.817.650 522.000 1.243.000 3.582.650 0,2
TOCANTIS 740.652 4.443.011 5.372.813 10.556.476 0,6
TOTAL 888.639.513 383.873.192 456.647.528 1.729.160.233  100,0

Fonte: DNPM — Anuéario Mineral Brasileiro 2001

O Brasil possui as maiores reservas conhecidas, mas ndo se encontra nem
mesmo entre os dez maiores produtores mundiais, em que os Estados Unidos lidera a
lista com a sua producdo alcancando 22 milhdes de toneladas. Em 2007, os EUA se
mantiveram na lideranca da producdo mundial de gipsita, seguido de longe pela
Espanha, com 13,2 milhdes e pelo Ird, com 13 milhdes. O Brasil tem cerca de 98% das
suas reservas concentradas na Bahia (42,7%), Para (30,3%) e Pernambuco (25,1%),
ficando o restante distribuido, em ordem decrescente, entre o Maranh&o, Ceard, Piauli,
Amazonas e Tocantins. As reservas do Para ndo tém concessdo de Lavra por

restricbes ambientais, por estar situada no interior de uma floresta nacional; a grande
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distancia dos centros consumidores; e a dificuldade de transferéncia do seu controle
(SOBRINHO; AMARAL e DANTAS, 2008).

Na Tabela 1.2, a seguir, sdo apresentados os resultados da producao obtidos em
2006 e 2007 de diversos paises:

Tabela 1.2 - Reserva e producdo mundial de gipsita

Discriminacdo Reservas® (103 1) Producéo (103 t)

Paises 2007 (p) % 2006 (r) 2007 (p) %
Brasil 1.299.843 - 1.711 1.923 15
Estados Unidos - 21.100 22.000 17,3
Espanha - 13.200 13.200 10,4
Ira - 13.000 13.000 10,2
Canada - 9.500 9.500 7,5
Tailandia - 8.355 8.400 6,6
China - 7.500 7.700 6,1
México - 7.000 7.400 5,8
Japéo - 5.950 5.950 4,7
Australia - 4.000 4.000 3,2
Outros Paises - 33.795 33.927 26,7
Total Abundantes - 125.000 127.000 100,0

Fontes: DNPM-DDEM e Mineral Commodity Summaries — 2008
Nota: (p) Dados preliminares um Revisado (1) Reservas medidas + indicadas

(...) Nao disponivel

Segundo o MME (2009), as minas no Brasil se apresentam distribuidas conforme
a Tabela 1.3 e na Tabela 1.4 onde se apresenta a distribuicdo das reservas brasileiras.
Assim é possivel situar-se em dados mais atualizados de que o nordeste através dos
estados da Bahia, Pard e Pernambuco juntos detém cerca de 96,9% do somatério das
reservas medidas e indicadas. Embora na Bahia, a jazida de Camamu tenha a
vantagem de se situar cerca de 1.000 km mais proxima da regido sudeste (principal
centro de consumo), a mesma apresenta, como obstaculo, uma grande espessura do
capeamento (30 a 60 m) e o seu aproveitamento projetado para implantacdo de lavra
subterranea. A reserva brasileira de gipsita atinge mais de 1,7 bilhdes de toneladas,
das quais 1,3 bilhGes classificadas no grau de reserva demonstrada (medida +

indicada).
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Tabela 1.3 — Distribuicdo das Minas no Brasil (2007)

UF NUimero de Minas Ativas Paralisadas
AM 1 1 0
BA 3 0 3
MA 11 3 8
PI 2 0 2
PE 55 37 18
CE 4 2 2
TO 2 1 1
PA 0 0 0
TOTAL/BR 78 44 34

Fonte: J. MENDO (2009)

Tabela 1.4 — Distribuicdo da reserva de gipsita em 2007

UF Reserva Reserva Reserva
Medida Indicada Inferida Total

AM 195.830 1.365.120 0 1.560.950

BA 461.343.861 93.997.000 166.280.000 721.620.861

MA 13.787.974 1.524.951 0 15.312.925

PI 1.872.570 522.000 1.234.000 3.637.570

PE 233.555.140 93.155.977 78.929.249 405.640.366

CE 3.939.783 0 0 3.939.783

TO 658.191 186.211 236.790 1.081.192

PA 189.619.891 204.119.355 186.739.654 580.478.900
TOTAL 904.973.240 394.870.614 433.428.693 1.733.272.547

Fonte: J. MENDO (2009)

1.3.2.4 Processos de Producao do Gesso

A gipsita da origem a trés sub-produtos principais: gesso in natura, gesso tipo a e
gesso tipo B. Cada um desses tipos de gesso resulta de processo industrial particular,
responde também pela maior ou menor agregacéo de valor ao produto final, formando
a cadeia principal de producao (BARROS et al., 2006).

Segundo Xiuchun et al. (1986) (apud Corte Real (2009)), o gesso € um material
fragil que apresenta uma resisténcia maior na compressdo do que na flexdo e ao
impacto além demonstrar influéncias em suas propriedades morfologicas e
microestruturais devido as suas caracteristicas ap0s a pega. Esses fatores estéao
relacionados a natureza do material inicial (gesso - a ou B) e ao processo de
fabricacdo: condicdes de moagem, consisténcia (raz8o massica agua/material seco) e

da presenca de aditivos.
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Os percentuais de consumo per capta de gesso na Europa (75 kg/habitante), nos
Estados Unidos (103 kg/habitante) e no Brasil (13 kg/habitante), aliados as quantidades
de produtos derivados do gesso e da gipsita nesses locais, 450 e 14, respectivamente,
sdo parametros através dos quais se pode afirmar que existe uma necessidade
premente de desenvolvimentos cientifico e tecnolégico na area gesseira brasileira
(JOHN e CINCOTTO, 2003). Além disso, 0 baixissimo numero de profissionais
qualificados para o desenvolvimento tecnoldgico nas empresas do Pélo Gesseiro do

Araripe-PE dificulta a transferéncia de tecnologia entre esse setor e a Academia.

O minério da regido do Araripe é considerado o de melhor qualidade no mundo,
apresentando um teor que varia de 88% a 98% de pureza. Nesse minério, observa-se a
ocorréncia de diferentes variedades mineraldgicas de gipsita, conhecidas na regido
com o0s nomes de: cocadinha, rapadura, pedra Johnson, estrelinha, alabastro e
selenita, além da anidrita. A utilizacdo de cada uma dessas variedades depende da
utilizacao industrial a que se destina (BALTAR et al., 2004). As espécies alabastro,

selenita e anidrita séo utilizadas na fabricacdo de cimento.

Segundo a Sindugesso de Pernambuco (2010), estdo envolvidas com o processo
de producédo, na regido do Araripe, empresas de mineracdo da gipsita, indastrias de
beneficiamento, empresas de transformacao, comercializagao e distribuicdo do gesso e
produtos derivados, além de empresas do setor de construcdo civil, indlstrias de
maquinas e ferramentas, fabricantes de explosivos, transportadoras, oficinas
mecanicas, hotéis, industria quimica e fabricantes de embalagens, constituindo uma
cadeia produtiva do setor, configurando—se assim o APL — Gesso (Arranjo Produtivo
Local do Gesso).

O Pdlo Gesseiro de Pernambuco possui uma reserva estimada em 1,22 bilhGes
de toneladas que representa 40% das jazidas mundiais, sendo responsavel por 95% da
producdo brasileira. Do gesso produzido, 61 % € usado na fabricacdo de blocos e
placas, 35% em revestimento e o restante em outros usos. Entre essas utilidades, 800
mil toneladas de gipsita sdo consumidas pela industria de cimento e mais de 200 mil
toneladas sédo vendidas como gesso agricola, cada vez mais usado na agricultura em
escalas industriais. Para tanto, a regidao € contemplada com 80% das minas do pais, ou
seja, 39 unidades das minas de gipsita, 139 industrias de calcinacdo e cerca de 726

industrias de pré-moldados, contabilizando um namero de empregos diretos de 13200
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unidades e empregos indiretos de 66.000 unidades, aproximadamente (SINDUGESSO,
2010).

O tratamento que a gipsita recebe, para o beneficiamento por desidratacao
térmica, inclui o desenvolvimento de algumas opera¢des basicas: britagem; rebritagem;
peneiramento; encilhamento; calcinacédo; estabilizacdo térmica em silos; moagem
conforme mercado; encilhamento e ensacamento (PERES; BENACHOUR; SANTOS,
2008).

Dentre elas, existe uma considerada a mais importante: a calcinacdo, por
influenciar diretamente no tipo e qualidade do gesso desejado, podendo ser reciclavel
ou nao, e, ainda, contribuir com uma reclassificacéo (Resolucdo 307/02 do CONAMA) e
passar a adquirir uma maior aplicabilidade e aproveitamento dentro do universo da
construcéo civil (CAVALCANTI, 2006).

As temperaturas relativamente baixas (150°C — 170°C), a gipsita perde parte de

sua agua de composicdo (14% a 16% massa/peso de agua combinada) resultando no

semi-hidrato (CaSO 4 -%HZO) (FOLLNER et al., 2002).

O minério gipsita € transformado em gesso com auxilio de grandes fornos,
podendo estes serem dos tipos rotativo, marmita, a leito fluidizado, ciclones
calcinadores entre outros. Um bom contato entre as particulas de gipsita com os gases
de aquecimento e/ou superficie de contato e uma granulometria adequada séao
parametros essenciais para uma conversao desejada. Os vapores de agua formados

durante a reacgéo de converséo (eq. 12):

CaS0O, - 2H,0 — CaSOy -0,5H,0 +1,5H,0"
gipsita semi - hidrato

(12)

Sao descartados pela parte superior do forno de calcinacdo, como sao chamados,
de forma geral, esses equipamentos (PERES et al., 2008).

O gesso, um po6 fino, que possui uma boa resisténcia a compressao, baixa
resisténcia a flexdo e baixa resisténcia ao impacto, pode ser classificado em gesso
beta ou gesso alfa. Obtém-se industrialmente o semi-hidrato beta desidratando-se

parcialmente o minério de gipsita a pressfes proximas a pressao atmosférica



MACIEIRA, R. P. Producdo de compasito do tipo gesso-polimero... 41
(SANTOS,1996). O semi-hidrato alfa, ou gesso alfa, pode ser obtido pela desidratag&o
realizada em autoclave, a pressbes acima da pressao atmosférica manométrica, ou
desidratando-se o0 minério de gipsita em uma suspensao aguosa &acida ou em presenca
de eletrdlitos (FOLLNER et al., 2002) sendo caracterizado por cristais bem formados.

Segundo Cavalcanti (2006), o gesso alfa apresenta-se com caracteristicas
diferentes daquelas dos gessos beta devido a este ter maior energia livre e maior
solubilidade que o alfa, o que leva a propriedades diferentes da gipsita reformada pela
re-hidratacdo. As particulas (cristais) do semi-hidrato beta sédo irregulares e porosas e
as particulas (cristais) do semi-hidrato alfa sdo prismaticas, compactas, regulares e
resistentes. O gesso alfa precisa de menos agua do que o beta para ser trabalhado em
seus cristais e que praticamente ndo desagregam quando colocados em agua; o gesso
alfa produz pecas (de gipsita apés re-hidratacdo) de maior densidade aparente e de
maior resisténcia mecéanica a compressao do que as pecas a partir do gesso beta. A
justificativa para o comportamento ou propriedades distintas entre os tipos de gesso
alfa e beta é atribuida a forma com que a agua de cristalizacdo abandona os cristais de

gipsita para dar origem aos cristais de gesso.

Segundo a CETEM (2002), as especificacbes de mercado exigem que 0 gesso
beta, utilizado principalmente na construcéo civil, tenha 95% de gipsita; o gesso alfa
(ortopédico ou dental) deve ter no minimo 98% de gipsita; enquanto a gipsita utilizada

na fabricagdo de cimento deve ter um minimo de 40% SO,.

O processo de hidratacdo do gesso deve resultar em um produto com
composicdo exatamente igual a que o originou, a gipsita. Entretanto, ha uma grande
perda deste material que se torna residuo sélido e pode ir para aterro sanitario ou ser
depositado de forma irregular em terreno baldio contaminando o meio ambiente. Por

isso, faz-se necessario viabilizar sua reciclagem.

A perda de gesso na construgdo civil ocorre diariamente em grande quantidade
(45% do gesso na construcéao civil e, para os fabricantes, perdas de 30% na massa de
gesso) (HARADA e PIMENTEL, 2009). O gesso € um material toxico que libera ions

Ca e SO,” que alteram a alcalinidade do solo ou &gua contaminando lencdis

freaticos (FIANO e PIMENTEL, 2009).
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As técnicas utilizadas, hoje, ndo permitem que o gesso seja reutilizavel. No
entanto, ja existem processos em estudos que viabilizam o gesso comum beta de
melhor qualidade preparado para ser reciclado. Para isso, serd necessario o controle
das condi¢cbes operacionais que originam o semi-hidrato inicial. Segundo Cavalcanti
(2006) a reciclagem de residuos de gesso como aglomerante demanda, além da
moagem, a remocdo de impurezas e contaminantes incorporados ao processo de

geracao de residuos, uma calcinagdo em condi¢des adequadas.

1.3.2.5 Aplicagbes do Gesso

O hemidrato beta é utilizado na industria da construcao civil, industria ceramica e
industria de modelagem. Dentre os tipos de gesso beta, destacam-se os de fundi¢édo e
os de revestimento manual, sendo ambos produzidos no Brasil sem a adicdo de
aditivos quimicos. Esses produtos sdo diferenciados pelo tempo de pega, definido
como 0 tempo necessario para que 0 gesso (ao ser misturado com a agua) complete
seu ciclo de endurecimento. O tempo de pega do produto € manipulado através do
processo de calcinacdo (BALTAR et al., 2004).

O gesso de fundicdo é utilizado para a confec¢cdo de pré-moldados de gesso.
Estdo compreendidos, nesse grupo, as placas para execugao de forros suspensos e 0s
blocos para divisérias, destinados a construcdo civil ou para confeccao de elementos

decorativos como estatuetas e imagens.

O gesso de revestimento de aplicacdo manual é utilizado para paredes e tetos,
geralmente em substituicdo de rebocos e/ou massas para acabamento. O gesso de
revestimento necessita atingir um grau de calcinagdo maior do que 0 gesso de
fundicdo. A maior desidratacdo da gipsita reduz a velocidade de re-hidratacdo do
gesso, segundo estagio do ciclo de endurecimento, aumentando o seu tempo de pega
(BALTAR et al., 2004).

Segundo a empresa Gesso Brasil (2010), o gesso, hoje, ndo é so6 utilizado como
embelezamento ou por ser exclusivamente barato, mas as pec¢as confeccionadas com
este material podem servir como isolamento térmico e acustico, bem como, séo
utilizados para se manter equilibrada a umidade do ar em ambientes fechados, devido

a facilidade que o mesmo tem em absorver 4gua.
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A utilizacdo de determinado tipo de gesso se dard de conformidade com o uso

das propriedades fisicas que a aplicagéo exigir.

Na construcédo civil e em decoracdes de ambientes, onde 0 gesso encontra as
suas maiores aplicacbes, sédo utilizados gessos comuns (stucco) encontrado nas lojas
de materiais de construcdo. O gesso encontrado sob a forma de po, blocos ou placas,

presta-se a uma grande variedade de aplicacoes:
- como revestimento de paredes;
- para fundir molduras, na moldagem e fixacdo de placas para forros;

- fabricar como sancas, molduras para tetos, colunas e placas para composi¢ao
de paredes e forros rebaixados que permitem embutir caixas de som e spots de

luz;

- como chapas de gesso acartonado ( compostas, basicamente, por duas folhas
de papel recheadas de gesso), além de permitir a construcdo de paredes
divisorias.

- na decoragdo de ambientes como armarios, méveis e objetos decorativos.

- usados na confecc¢éo de portas corta fogo através de um compaosito com fibra de

vidro.

Entretanto, o gesso é também muito utilizado na confeccdo de moldes para as
industrias ceramica, metallrgica e de plasticos; em moldes artisticos, ortopédicos e
dentarios; como agente desidratante; como aglomerante do giz e na briquetagem do

carvao.

Na medicina sédo frequentemente utilizados no auxilio do tratamento de fraturas

ortopédicas.

Dentre as principais utilizacdes do gesso alfa estéo:

- bandagens de alta resisténcia;

- matrizes para industria ceramica;

- industria de modelagem (usados por artistas plasticos);
- ortopedia;

- odontologia e

- inddstria automobilistica.
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O gesso odontolégico pode ser do tipo 11l ou do tipo IV. Esse ultimo, um produto
mais nobre, obtido a partir de aditivos e que se caracteriza por uma menor

consisténcia, maior resisténcia mecéanica e menor expansao (BALTAR et al., 2004).

O gesso por ser um material considerado altamente biocompativel, com uma
longa historia clinica abrangendo mais de 100 anos e sendo um dos materiais
sintéticos, simples, servindo como enxerto 0sseo, € considerado com grande
compatibilidade tecidual. Tem sido continuamente usado para tratar doenca do
periodonto, perda Ossea alveolar e aumento do seio maxilar (EI-MAGHRABY et al.,
2010).

A fabricagdo de cada uma dessas variedades de gesso requer condicdes
especificas com relacdo ao tipo de gipsita, tipo de forno, condicbes de calcinacéo e
tratamento posterior (BALTAR et al., 2004).

As propriedades fisico-mecanicas do gesso exigidas, conforme as normas
NBR13207/94-gesso para construcao civil — especificagbes, NBR 12127/91 — gesso
para construcdo — determinacdo das propriedades fisica do p6é e NBR 12129/91 —

gesso para construcdo — determinacéo das propriedades mecanicas, sao:

Exigéncias fisicas e mecanicas da NBR 12127/91

O gesso para construcdo civil (gesso fino para revestimento, gesso fino para
fundicdo, gesso grosso para revestimento, gesso grosso para fundicdo) deve atender

as exigéncias indicadas nas Tabelas 1.5 e 1.6.

Tabela 1.5 — Exigéncias fisicas do gesso para construcao civil

Determinag0es fisicas e Unidades Limites
Mecéanica
Resisténcia a compressao MPa >8,40
(NBR 12129)
Dureza (12129) N/mm?2 >30,00

Massa unitaria (NBR 12127) kg/m3 >700,00
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Tabela 1.6 — Exigéncias fisicas e mecéanicas do gesso para construcao civil

Classificacdo do Tempo de Pega Modulo
gesso (min) de
(NBR 12128) Finura
Inicio Fim (NBR 12127)

Gesso Fino para
Revestimento >10 >45 <1,10
Gesso Grosso para
Revestimento >10 >45 >1,10
Gesso Fino para
Fundicéo 4-10 20-45 <1,10
Gesso Grosso PA
Fundicéo 4-10 20 -45 >1,10

Os semi-hidratos e os sulfatos anidros sollveis se combinam com a agua através
da producdo de uma fina malha cristalizada, interpenetrada, responsavel pela coeséo
do conjunto. Tal fendmeno, conhecido pelo nome de pega do gesso, € acompanhado
de elevacdo de temperatura, por ser a hidratacdo uma reacdo exotérmica (MILITO,
2001).

As resisténcias a flexdo e ou a compresséo sao influenciadas pela quantidade de

agua, bem como a velocidade de reacéo da pega.

Para se obter uma boa resisténcia mecanica dos pré-moldados de gesso, onde se
consiga uma melhor resisténcia a flexdo e ao impacto, € necessario que se leve em
consideracdo a natureza do gesso utilizado (a ou B) e o processo de preparagao:
consisténcia (agua/gesso em peso) e a presenca de aditivos. A literatura apresenta
associacfes com os pré-moldados de gesso que levaram a melhoramentos em suas
propriedades. Podemos citar: testes com fibras naturais ou sintéticas e ou aditivos

guimicos.
1.3.3 Agua de cristalizagdo

O uso da gipsita (CaSO4.2H20) e justificado, principalmente, pela propriedade do
sulfato de calcio, rapidamente, perder ou recuperar a agua de cristalizacao.
A agua de cristalisacdo € aquela presente em compostos cristalinos em

determinadas proporgcbes. Muitos sais cristalinos formam compostos hidratados

contendo 1,2,3... ou mais moléculas de agua por molécula de composto e a agua pode
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ser aprisionada no cristal de varias formas. Assim, as moléculas de agua podem
simplesmente ocupar posi¢cdes na rede do cristal ou podem formar ligacdes com o0s
anions e os cétions presentes. Nao se deve confundir com agua higroscopica, pois esta

€ absorvida a superficie do sadlido.
1.3.4 Mon6meros

A palavra monémero vem do grego mono, unico, e mero, parte. Para a quimica os
mondémeros sdo simples unidades moleculares que se ligam covalentemente para

formar macromoléculas chamadas de Polimeros.

Os centros reativos presentes no mondmero séo responsaveis pela formacéao de
novas ligacbes com outras moléculas, dentro de condigbes especificas de
polimerizacdo. O numero desses centros reativos presentes no monémero é o que
define a funcionalidade do polimero. Exemplo: o estireno € um monémero bifuncional
dentro de condicdes de reacdo de poliadicdo, porque cada dupla ligacdo tem

possibilidade de promover a ligagdo com outras duas moléculas (AKCELRUD, 2007).

O estireno € um hidrocarboneto aromatico ndo saturado e possui 0s sindnimos de
estirol, feniletileno e vinilbenzeno (INNOVA S.A., 2004). A temperatura ambiente é
liguido oleoso incolor e polimeriza com facilidade na presenca do oxigénio. A sua
férmula quimica é CgHsCHCH;, e sua estrutura molecular apds a polimerizacdo é
mostrada pela Figura 1.5. Pode ser obtido industrialmente a partir de varios processos,
entretanto o mais utilizado consiste na desidrogenacao do etil-benzeno. O estireno foi
adquirido do representante comercial com um grau de pureza superior a 99,8%, e

massa do inibidor P-Terc Butil Catecol maximo de 0,01 %.

[ I —
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Figura 1.5 - Férmula estrutural da cadeia de poliestireno
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Por se tratar de um material inflamavel, na fase liquida e gasosa, e para se
manter a estabilidade e a reatividade quimica do produto, € necessario que se
mantenha o nivel minimo de inibidor TBC (p. terc butil catecol) evitando-se, assim, que
haja polimerizacdo. Deve-se armazena-lo a temperatura inferior a 32°C porque a
temperaturas elevadas pode haver decomposi¢ao do produto. Em decomposicao pode
liberar vapores &cidos, monoxidos de carbono e dioxido de carbono, e a altas

temperaturas gera gases toxicos e irritantes (MAKENI, 2004).

Atualmente ja existem tecnologias desenvolvidas para producdo de alguns
mon6meros importantes como o estireno e acido acrilico através de fontes renovaveis
como o &lcool etilico, a sintetizacdo do bagaco de cana e do 6leo de mamona
(FIGUEREDO e AGOPYAN, 2006).

1.3.5 Polimeros

Alguns materiais produzidos pela quimica, no Século XX, considerados coldides,
consistiam na verdade de moléculas gigantescas que podiam resultar do
encadeamento de 10.000 ou mais atomos de carbono e apresentavam repeticdes de
pequenas unidades estruturais (mero) em sua cadeia principal, para formacéo de
cadeias longas de elevado peso molecular, foram denominados de “Polimeros”
(Fig.1.6) Palavra Grega — (Poli = muitas, meros = partes) (MANO, 2007). As varias
unidades de repeticdo que reagem para formar o polimero sdo denominadas de

mondmeros.
n CH2=CH2 - “{CH2 " CH2yn
\ /

etileno polietileno (PE)

Figura 1.6 - Relagdo mondmero — polimero

Os polimeros podem ocorrer de formas naturais ou sintéticas. Os polimeros
naturais apresentam, de um modo geral, estruturas mais complexa que o0s polimeros
sintéticos. Os polimeros sintéticos sdo obtidos industrialmente, em geral, a partir de
moléculas de baixo peso molecular. As caracteristicas tecnoldgicas, que impdem
diferentes processos tecnologicos, sdo a base da classificacdo dos polimeros
termoplasticos e termorrigidos. Os polimeros lineares (monbmeros em um
comprimento continuo) ou ramificados (estrutura tipo pente com ramificagdes curtas;

longas e denditrica (ramificacdbes com ramificacdes) ), que permitem fusdo por
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aquecimento e solidificacdo por resfriamento, sdo chamados termoplasticos. Os
polimeros que, por agquecimento ou outra forma de tratamento, assumem estrutura
tridimensional, reticulada, com ligagcbées cruzadas, tornando-se insollveis e infusiveis,
sdo chamados termorrigidos (LUCAS et al., 2001).

Das diversas caracteristicas do processo de preparacdo de polimeros devem ser

analisadas:
e Tipo de reacao
e Mecanismo de reacdo
e Velocidade de crescimento da cadeia
e Formacao de subprodutos micromoleculares

Levando-se em consideracdo a reacdo pode-se ter poliadicdes ou reacfes de
adicdo, onde os polimeros tém, em geral, a cadeia regularmente constituida por

apenas atomos de carbono ligados covalentemente (poliestireno) ou policondensacdes

onde os polimeros apresentam, em sua cadeia principal, atomos de carbono e outros

elementos (oxigénio, enxofre, fésforo, etc; (poli-tereftalato de etileno)) (LUCAS, 2001).

Quanto ao mecanismo de reacdo, a poliadicdo € uma reacdo em cadeia,
apresentando trés componentes reacionais: a iniciacao, a propagacao e a terminacao,
todos com velocidade e mecanismo diferentes. Essas reacdes requerem a formacao de
um centro ativo as quais as moléculas de monémero adicionam-se para formar o
polimero final. A policondensacdo € uma reacdo em etapas nao havendo distincdo
reacional entre o inicio da formacgéo do polimero e o crescimento macromolecular, ou a
interrupcéo deste crescimento (AKECELRUD, 2007).

Ndo ha formacdo de subprodutos na poliadicdo onde as espécies que reagem
tém centros ativos que podem ser radicais livres, ions ou sitios de formacdo de
complexos de coordenacédo. Resultam cadeias de altos pesos moleculares. Na
policondensacgéo, as reacdes sdo reversiveis e 0 crescimento da cadeia depende da
remocéo dos subprodutos (H20, HCI, NHs, etc.) (MANO e MENDES, 2004).

Algumas propriedades sdo uUnicas nos polimeros: elasticidade, capacidade de

formacao de filmes e fibras, além de uma grande variacdo da resisténcia mecanica. O
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tamanho e a flexibilidade de suas cadeias sdo responsaveis pelo aparecimento de

forcas intermoleculares.
A magnitude desse campo de forcas depende fundamentalmente de trés fatores:
e natureza quimica dos constituintes da cadeia;

e arqguitetura molecular, compreendendo o tamanho da cadeia (massa molar), a

configuracédo, os fatores estéricos e a reticulacao;

e empacotamento molecular, compreendendo a conformacdo, a morfologia e a

ordenagao.

As interagOes que ocorrem entre uma cadeia e outra ou entre seus segmentos
sdo as responsaveis pelo aparecimento das propriedades caracteristicas dos
polimeros, e é o tipo de interagdo intermolecular que diferencia um polimero do outro.
(AKCELRUD, 2007).

A polimerizacdo € um processo de conversdo onde ha uma reacdo em que as
moléculas menores (mondémeros) se combinam quimicamente (por valéncias principais)
para formar moléculas longas mais ou menos ramificadas com a mesma composi¢ao

centesimal.

Atualmente, polimeros sdo cada vez mais utilizados para os mais diversos tipos
de aplicactes, dependendo de suas propriedades fisicas, mecanicas, elétricas, o6ticas,
etc., nas areas meédicas, alimenticias, de construcdo civil, mecéanica, eletrbnica, e
muitas outras. Sendo assim, 0s processos de polimerizacdo representam um aspecto
extremamente importante da indastria de processamento quimico. Os tipos mais
comumente utilizados sdo os polipropilenos, poliestireno, poliesters e poliuretanos; que
em grande producdo sdo chamados de polimeros commodities. Outras classes de
polimeros, como os poliacrilatos, policarbonatos e fluorpolimeros tém tido uso
crescente. Varios outros polimeros séo fabricados em menor escala por terem uma
aplicagcdo muito especifica ou devido ao seu custo ainda ser alto e por isso séo
chamados de plasticos de engenharia (FELIPETTO, 2003).

A qualidade do produto formado e a producdo de polimeros com caracteristicas
especificas, de alto valor agregado e de interesse comercial sdo focos de atencao

importantes das pesquisas nesta area. Deve ser enfatizado que a qualidade do produto
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em processo de polimerizacdo € um assunto muito mais complexo se comparado com
reacdes de cadeias curtas convencionais, uma vez que as propriedades moleculares e
morfolégicas de um produto polimérico influenciam fortemente suas propriedades
fisicas, quimicas, térmicas, reolégicas e mecanicas que caracterizam 0Ss materiais
(LUCAS et al., 2001).

Segundo Mano (2007), as propriedades fisicas sdo aquelas que ndo envolvem
gualquer modificacdo estrutural a nivel molecular dos materiais. Dentre elas estdo
incluidas as propriedades mecanica, térmica, elétrica e 6tica que sdo normatizadas
pela Associacdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT) onde se apresenta, ainda,
insuficiente para todos o0s materiais poliméricos, sendo utilizadas normas
internacionais, a cargo da International Organization for Standardization (ISO). Podem

ser citadas (Fig. 1.7):



MACIEIRA, R. P. Producdo de compasito do tipo gesso-polimero... 51

Propriedades Fisicas

/Propriedades Mecanicas

Propriedades Térmicas

Propriedades Elétricas

Resisténcia a tracéo
Alongamento na ruptura

Moéduilo de elasticidade

Resisténcia a flexdo

Resisténcia a compressao
Resisténcia a fadiga

Resisténcia ao impacto

Dureza

Resisténcia a friccédo

Resisténcia a abrasao

Calor especifico
Condutividade térmica
Expansao térmica

Fyséo cristalina
Trangicao vitrea
Temperatura de distorcao

o calor

Rigidez dielétrica
Resistividade volumétrica

Capstante dielétrica
Fator de poténcia

Resisténcia ao arco

Transparéncia

Propriedades Oticas

indige de refracdo

\Outras propriedades fisicas

Densidade

Estpbilidade dimensional

Figura 1.7 - Esquema das propriedades fisicas que caracterizam os materiais
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Quanto as propriedades quimicas, as mais importantes dentre os materiais
poliméricos, diretamente relacionadas as suas aplicacdes, estdo a resisténcia a
oxidacao, ao calor, as radiacfes ultravioletas, a agua, a acidos e bases, a solventes e a
reagentes. A estabilidade térmica esta ligada a resisténcia ao calor que por sua vez é
responsavel por modificacdes quimicas no material, como cisdo de cadeias, oxidacéo

ou reticulacdo (AKCELRUD, 2007).

Das propriedades fisico-quimicas dos polimeros se destacam a permeabilidade a
gases e vapores (MANO, 2007).

Se levarmos em consideracdo a natureza quimica dos constituintes da cadeia, o
Poliestireno, por ser polimero vinilico, apresenta forcas que estdo relacionadas a
formacao de espacadores —CH2-, uma em cada mero, chamadas de Forcas de Van der
Waals, na ordem 2,1 a 21Kj/mol. Por se tratar de uma forca fraca é necessario que as
cadeias tenham muitos meros (alta massa molar) para se atingir uma alta coesao
intermolecular precisando atingir um grau de polimerizacdo em torno de 500. O que nos
mostra que quanto maior for a massa molar mais altas serdo as propriedades termo-
mecanica (AKCELRUD, 2007).

1.3.6 Compdsitos

Os compdsitos surgiram em meados do século XX. Sao materiais que tem levado
a inovacdo e aos esforcos que se traduzem em aplicac6es cada vez mais exigentes.
Devido a necessidade de se encontrar materiais que supram as deficiéncias dos
existentes e que sejam viaveis economicamente, combinam-se materiais com distintas
composicOes, estruturas e propriedades diversas, separados por uma interface, que
guando associados venham a produzir um Unico dispositivo, com melhores
propriedades especiais que nenhum de seus constituintes possui isoladamente. A
caracteristica basica dos compdésitos é combinar, a nivel macroscopico, pelo menos,
duas fases distintas denominadas de matriz e reforco, que podem elevar suas

propriedades mecanicas (SOUZA, 2006).

O grande interesse pelos materiais compostos esta ligado a dois fatores: o
econdmico e o desempenho. O fator econdmico vem do fato de se conseguir materiais
mais leves com melhor desempenho nas suas caracteristicas mecanicas. O custo de
fabricacdo de algumas pecas em material composto pode ser também sensivelmente

menor se comparado com 0S materiais convencionais. A leveza e as excelentes
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caracteristicas mecanicas fazem com que 0s materiais compostos sejam cada vez

mais utilizados dentro de atividades esportivas, aeronduticas, automobilisticas etc..

A aplicacdo dos materiais compostos surgiu inicialmente na area aeronautica
devido a necessidade de diminuicdo de peso, preservando a robustez dos
componentes estruturais. Atualmente uma grande variedade de pecas em materiais
compostos pode ser encontrada nos avides em substituicdo aos materiais metalicos:
fuselagem, spoilers, portas de trem de aterrissagem, portas internas, etc. (PEREIRA,
2003). Inumeros tipos de compdsitos sdo conhecidos por apresentarem altos indices
de resisténcia e rigidez por unidade de peso, mesmo quando submetidos a esforcos
combinados de tracdo (ou compressao), flexdo e tracdo; elevado amortecimento
estrutural; auséncia de corrosdo em muitos ambientes agressivos aos metais; e boa
tenacidade a fratura em muitos casos (NETO e PARDINI, 2006).

Segundo Pereira (2003), a funcdo principal que possui uma matriz é a de
transferir, ao reforgo, solicitagbes mecanicas e protegé-las do ambiente externo. As
matrizes podem ser resinosas (poliéster, epoxi, etc), minerais (carbono) e metélicas

(ligas de aluminio).

A escolha entre um tipo de refor¢co e uma matriz depende fundamentalmente da
aplicacdo que sera dada ao material composto, caracteristicas mecéanicas elevadas:
rigidez, resisténcia a ruptura, resisténcia a alta temperatura, resisténcia a ambientes
agressivos, etc.. O custo em muitos casos pode também ser um fator de escolha entre
um ou outro componente. Deve ser observada também a compatibilidade entre o

reforco e as matrizes.

Diferentes tipos de materiais tém sido misturados ao gesso com a finalidade de
melhorar suas propriedades mecanicas. Estudos com misturas de polimeros puros,

fibras, tem tido uma abordagem de sucesso para se conseguir excelentes resultados.

Nas argamassas de gesso pode-se adicionar agregados leves como a vermiculita
ou perita, fibras diversas como pélos de animais, fibras sintéticas, de vidros e fibras
vegetais, favorecidas pelo pH neutro do gesso, aditivos, impermeabilizantes ou
hidrofugantes (MAGALHAES, 2009).

Conforme Pereira (2003) € possivel encontrar materiais naturais com

propriedades que adicionadas a argamassa de gesso contribuem com a redugdo da
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permeabilidade, aumento da resisténcia mecanica, melhora a trabalhabilidade e diminui

a quantidade de agua na mistura.

Magalhdes (2009) utilizou-se de um cacto Opuntia ficus-indica existente em
abundancia nas regifes aridas ou semi-aridas do nordeste brasileiro, muito usados
como alimentos de animais bovinos e caprinos, para extrair um gel, uma substancia
viscosa, que permite a planta reter internamente agua, aumentando sua resisténcia as
altas temperaturas, chamada de mucilagem. Esta substancia quando adicionada as
pastas de gesso possibilitou a reducdo do traco e aumento do tempo de pega,
permitindo a elaboracdo de uma pasta consistente que levou a obtencdo de melhores

resultados nos ensaios de absorc¢ao e flexao.

Segundo Souza (2006), construiu-se uma unidade habitacional para estudo de
conforto térmico, utilizando-se blocos feitos com um compdsito a base de gesso e EPS
(Poliestireno expandido) triturado. Foram realizados ensaios de compressdo minima
segundo as normas da ABNT para blocos de vedacdo. Constatou-se que 0S mesmos
apresentaram boa resisténcia mecanica; boa resisténcia térmica; viabilidade técnica e
econbmica e de materiais; apresentou bom conforto térmico no interior da habitacédo e

teve um aproveitamento ecologicamente correto, evitando descartes em lixdes.

Andrade et al. (2006) e Mota et al. (2007) estudaram e analisaram o compdésito do
residuo de gesso da construcao civil como material inerte na producdo de ceramica
vermelha, efetuando avaliacdo da influéncia sobre as propriedades mecanicas de
diversos percentuais do residuo, através do comportamento fisico/mecanico do residuo
na argila de fabricagdo de tijolos, com o intuito de se conseguir um destino
ecologicamente correto ao residuo de gesso da construcdo civi. No entanto, o
resultado demonstrou que houve um aumento da absor¢cdo de agua pelos corpos de
prova e quando se chegou a uma proporcao de gesso de 20% a absorcao ficou dentro
das especificacdes técnicas para fabricacdo de tijolos e telhas. Por outro lado, o
aumento do percentual de residuo de gesso provoca uma queda consideravel na

resisténcia mecanica a flexdo dos corpos de prova.

Leitdo et al. (2006) estudaram o comportamento das propriedades mecanicas e
elasticas de compdsitos unidirecionais formados com fibra de carbono e matriz
epoxidica, com o intuito de se verificar o comportamento da tensdo maxima em placas

conforme a orientacdo tomada do reforco. Chegando-se a conclusdo de que a
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capacidade de resisténcia mecanica do material esta intimamente ligada ao reforco
utiizado do compésito, proporcionado pelo elevado desempenho que as fibras
apresentam, bem como pela orientacdo de bobinamento que é dada a mesma na

construcédo do material.
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CAPITULO 2

(Manuscrito a ser submetido a revista internacional)

Analise do processo de producao de compdsito do tipo

gesso-polimero utilizando DCCR

Romualdo Paraizo Macieira, José Edson Gomes de Souza?, Valdemir Alexandre dos

Santos?

'Graduando do Mestrado em Desenvolvimento de Processos Ambientais (UNICAP,
Recife). E-mail: romualdo_paraizo@yahoo.com.br
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desenvolvimento de Processos Ambientais, Rua do Principe, 526, Boa Vista, Bloco
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Resumo - Foram investigadas condicbes de temperatura, pressdo e tempo,
necessarias a obtencdo de um compdsito do tipo gesso-polimero, para uso como
material de revestimento externo, hidréfobo e com reduzida producdo de rejeitos
sélidos durante o transporte e sua aplicacdo. O mondmero utilizado para os testes
experimentais foi o estireno pela relativa disponibilidade de mercado. O compdsito
produzido foi obtido por polimerizagdo em massa do estireno em corpos de prova pré-

moldados em gesso. Obedecendo a um delineamento composto central rotacional

(DCCR) foram realizados 20 experimentos distribuidos em 2*fatoriais completos, 6
pontos centrais e 6 pontos axiais. As variaveis-resposta foram as resisténcias a tracédo
na flexdo, a compressédo, absorgcédo de agua e a conversao polimérica. O valor minimo
da absorcédo de agua (1,03%) e valores maximos encontrados da resisténcia de tracao
na flexdo (9,89 MPa) e de compressao (24,80 MPa), que caracterizam o composito
gesso-polimero obtido, apresentaram-se superiores aos valores obtidos do gesso puro,
0 que habilita a utilizacdo do compdsito em painéis externos, possibilitando, também,

consideravel reducéo de rejeitos solidos no manuseio desse material.

Palavras-chave: Gesso beta; Estireno; Compasito; alta resisténcia; Revestimento

externo.


mailto:romualdo_paraizo@yahoo.com.br
mailto:vas@unicap.br

MACIEIRA, R. P. Producdo de compasito do tipo gesso-polimero... 65

Analysis of the production process of composite type
gypsum-polymer using CCRD

Abstract - Considering that purposes were investigated: temperature, pressure and
timing needed to obtain a composite which would make an external coating material out
of plaster, such material would be hydrophobic and with reduced production of solid
waste during transport and application. The monomer used for the experimental tests
was the styrene for the availability of it on the market. The composite produced was
obtained by bulk polymerization of styrene in samples pre-cast in plaster. Following a
central composite design (CCRD) were performed 20 experiments distributed in
complete factorial, six central points and six axial points. The response variables were
the tensile strength in bending, compression, water absorption and polymer conversion.
The minimum water absorption (1.03%) and maximum tensile strength in bending
(9.89 MPa) and compression (24.80 MPa), those chracteristics of the composite plaster-
polymer showed themselves superior to the values found on the pure plaster, allowing
the usage of this composite in external panels, enabling also a considerable reduction

of solid waste on the handling of this material.

Keywords: Beta plaster; Styrene; Composite; High strength; External Coating.
2.1 Introducao

O Pdlo Gesseiro do Araripe, uma regido situada no epicentro do semi-arido
brasileiro, com localizacdo privilegiada, no alto Sertdo do Estado de Pernambuco,
dista cerca de 800 km de oito importantes capitais do Brasil (Recife, Salvador,
Fortaleza, Aracaju, Macei6, Jodo Pessoa, Natal e Teresina), extremo oeste do Estado,
regido nordeste do pais, responsavel por 94% da producdo de minério gipsita
(CaSO, .2H, O) no Brasil, representando a maior reserva nacional disponivel a céu
aberto e o minério de melhor qualidade do mundo, com excelentes condi¢cdes de
mineracao (PERES et al., 2008).

A grande quantidade da matéria-prima que da origem a obtencdo do gesso
(CaSO 4 -05H,0), através da desidratagdo térmica - a gipsita (CaSO,-2H,0), é
abundante e de féacil disponibilidade na Regido do Araripe, entre os Estados de
Pernambuco, Piaui e Ceara (BAJAY e SANT’ANA, 2010). As caracteristicas de material

aglomerante hidraulico, facilmente moldavel, isolante térmico e acustico fazem do
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gesso um material de grande importancia na construcao civil, além da abundancia do
mesmo levar & sua obtencdo com baixo custo. Em contrapartida, a atividade de
producdo de pré-moldados e aplicacdo como revestimento de paredes geram grandes
guantidades de residuo, chegando a perdas de até 40% do material quando aplicado
como revestimentos de alvenaria (BORJA et al., 2006). Porém, Gusmao (2008) cita
gue, quando efetuado levantamento em trés obras na cidade do Recife, este percentual

é elevado a 47%.

Com a tendéncia de se pesquisar meios para a obtencdo de novos materiais que
tornem mais viavel a maneira de producdo, baixando custos e aumentando a
produtividade, com melhora da qualidade do produto final, foi utilizado um segundo
material — o estireno. Através da polimerizacdo em massa, o gesso forma um
composito com o poliestireno como um material rigido e transparente (semelhante ao

acrilico).
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2.2 Material e Métodos

2.2.1 Descricao do arranjo experimental

O reator em escala de laboratério utilizado foi da marca “Karl Kolb” (Scientic
Technical Supplies), confeccionada em chapa de aco carbono de 10,5 mm de
espessura de parede e formato cilindrico, com um didmetro de 99 mm e uma altura de
200 mm (Figura 2.1a). O reator tem tampa de vedacdo com auxilio de metal espelhado
(Figura 2.1b), o que garante a execugdo dos experimentos com temperaturas em
torno de 230°C. Possui entrada para gases utilizados no controle da presséo e
sensores de pressao e temperatura, um registro para fechamento e saida dos gases e
um local para o fio do Termopar, que serviu aos estudos iniciais do comportamento da

troca de calor do reator com o ambiente interno da estufa (Figura 2.1c).

Figura 2.1 — Foto do reator: (a) vista parcial; (b) vista superior sem a tampa e com 0

corpo de prova; (c) tampa com acessorios do reator de polimerizacao

O reator de obtencdo do compdsito foi confeccionado para operar em batelada,
de modo a se programar o tempo necessario na obtencdo de uma conversao elevada
para a reacdo de polimerizacdo. Opera-se o reator, em fungdo das condi¢cbes de
pressao e temperatura de reagao, contendo apenas um corpo de prova. A temperatura
de reacdo é obtida colocando-se o reator no interior de uma estufa com controle digital
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de temperatura. Para isso foram realizados varios experimentos de forma a se estimar
a temperatura interna do reator a partir da temperatura no interior da estufa e externa

ao reator.

A pressao de reacdo foi estimada a partir da equagdo béasica de Clayperon
(ATKINS, 2003) da variacdo de pressdo em funcédo de temperatura, mantido o volume

constante:

PV=nRT (2.1)

Em que:

P = presséo do ar aplicado

V = volume do reator

n = n° de moles de moléculas do gas (ar)
R = constante universal dos gases

Inicialmente o corpo de prova tem sua moldagem a partir de uma pasta basica de
gesso beta (comercial) em agua. Apds secagem em estufa, o referido corpo de prova é
pesado e levado para contato direto com o monémero estireno, sem a presenca do
anti-polimerizante, para se efetuar a impregnacdo do bloco de gesso. Para isso o
estireno é separado do inibidor TBC (p. terc butil catecol) através de um filtro com a
utilizacdo do hidréxido de sédio a 5% para lavagem, sob agitacdo, apresentando um
corpo liquido na cor rosa, com estireno, como uma reacao de separacao (Figura 2.2).
ApoOs a separacéo, utilizando-se um funil de decantacao, leva-se 0 monémero a uma
proveta com um volume calculado baseado no volume da matriz. A polimerizagcédo se
inicia logo apés a retirada do inibidor na presenca da luz e do ar. O estireno ndo pode
conter residuos de agua para que o corpo de prova nao venha a absorver a mesma,
sob pena de formar partes que ndo possam absorver estireno e fiquem isentas da

condicdo necessaria para formacao do compaosito.
OH O Na*
OH O Na*

Figura 2.2 - Reacao do p-TBC com NaOH
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ApoOs a retirada do inibidor se utiliza de um pré-polimero e catalisador para se
fazer baixar a energia de ativacdo e sob agitagdo, promovendo um mecanismo
molecular diferente para a reagdo, sem ser consumido, durante 0 processo,
estimulando uma polimerizacdo a pressdes e temperaturas bem menores. O
abaixamento da energia de ativacdo é que determina o aumento da velocidade da
reacdo. O catalisador utilizado para o0 mondémero de estireno foi o VBEX —-BUTANOX -
50, adquirido no comércio. A impregnacdo do bloco de gesso no estireno, com
polimerizacao iniciada, se deu durante duas horas. Concluido o tempo de impregnacéo,
0 corpo de prova tem seu peso avaliado antes de ser colocado no interior do reator.
Posteriormente, ar comprimido € admitido para o interior do reator até se obter uma
pressdo desejada, medida em um mondmetro instalado na tampa hermeticamente
fechada. O reator € levado para submissao a calor através de estufa, a qual tem sua
temperatura de reagdo programada. A reacao tem entdo seu tempo registrado a partir
do momento em que a temperatura da mesma é alcancada e adquire estabilidade. As
condicdes minimas de temperatura e pressdo, programadas, foram de 46°C e 0,46

atm, enquanto que as condi¢cdes de maximo foram del114°C e 1,14 atm.

Apoés o término da batelada o corpo de prova é retirado do reator, onde alcanca a
temperatura ambiente. Despressuriza-se o0 reator e leva-se o corpo de prova a uma
estufa, onde 0 mesmo permanece a uma temperatura de 45°C por um tempo de 48
horas. Os corpos de prova sdo entdo pesados e, de posse de seus novos pesos, séo
calculados os percentuais de conversdo do polimero além dos percentuais de perda

desse mesmo polimero (Tabela A1 do Apéndice).

2.2.2 Planejamento experimental

Um dos aspectos favoraveis a utilizacdo de um DCCR foi a realiza¢do de poucos
experimentos (CALADO e MONTGOMERY, 2003). As variaveis independentes de

interesse sao apresentadas no Quadro 2.1.

Quadro 2.1 — Valores dos fatores codificados do DCCR utilizado

Niveis

Fator -1,68 |-1 0 1 1,68
Temperatura°C| 46 60 80 100 | 114
Presséao (atm) 0,46 0,6 0,8 1 1,14
Tempo (h) 4,6 6 8 10 | 11,4
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As variaveis dependentes, para identificacdo da qualidade dos corpos de prova
produzidos a partir do compoésito gesso-polimero, foram definidas pelas propriedades
do modulo de resisténcia a compressao, modulo de resisténcia a flexdo, absorcao de

agua e o grau de conversao polimérica.

A andlise estatistica dos valores de resposta testou um modelo mateméatico do

tipo quadratico, o qual pode ser representado por:

Y = Bo + BiX; + BoXy + BaXs + PraXyXy + BigXiXs + PosX, X5 + BllX12 + Bzzxz2 + B33X32 (2.2)

Em que:
X, € X, séo variaveis independentes;

Bo, Bis Boy Bsy BB, By By, By € Bay SA0 parametros do modelo de regresséo.

2.2.3 Testes de caracterizacdo do gesso convencional e do composito

Os testes foram efetuados com corpos de prova em forma de blocos
paralelepipédicos com dimensdes de 4 cm x 4 cm X 16 cm, para testes de resisténcia a
flexdo e 5 cm x 5 cm x 5 cm, preparados nas formas normatizadas pela NBR 12129. O
gesso proveniente do Pdlo Gesseiro do Araripe, cedido pela Supergesso Indastria e
Comércio S. A., teve suas caracteristicas como: agua livre, agua de cristalizacao,
massa unitaria, inicio de pega e final de pega, fator agua/gesso, resisténcia a tracdo na
flexdo, resisténcia a compressao e absorcdo em agua, efetuados de conformidade com
os procedimentos descritos nas NBRs 9778, 13207, 12130, 12127, 12129, 12128. O
bloco de gesso é pesado apés a conclusdo do tempo determinado para a

polimerizacao do estireno e secagem.

Na realizacdo dos testes de caracterizagdo, tanto do gesso convencional, quanto do

composito gesso-polimero, foram utilizados os seguintes equipamentos e técnicas:

- Ultra X (UX 70 construido em 1974) é um equipamento utilizado na
determinacdo da éagua livre a (40+4)°C e o analisador de umidade por
infravermelho na determinacdo da agua de cristalizacdo (IV2002 da GEHAKA)
atendendo as normas e procedimentos da ABNT NBR12130 com os gréaficos

mostrados no apéndice pelas Figuras (Al e A2) e procedimentos no Anexo 1.

- Aparelho para determinagdo da massa unitaria (Solotest — Ref. 1.121.015) com
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procedimentos especificados na norma ABNT NBR12127 mostrados no Anexo 1

juntamente com a figura do aparelho (Figura A4).

- Utilizou-se do aparelho de Vicat e Vicat modificado (Solotest — Ref. 1.111.001 e
1.111.035) constante na norma ABNT NBR12128 conforme Figuras (A7 e A8),
seus procedimentos para a determinagéo da relacdo agua/gesso e do inicio e final
de pega apresentados no Anexo 1.

- Nas determinacdes das resisténcias a compressdo e a tracdo na flexdo do
gesso foi utilizado um equipamento (Solotest — Prensa CBR) mostrado na Figura
2.3 com adaptadores (Soloteste — Ref. 1.108.444 e 1.108.416), dispositivo de
Rilen para Tracdo na Flexdo em forma prismatica medindo 4x4x16 cm para
ensaios de tracdo na flexdo em argamassa, construido em agco com tratamento
anti-corrosivo e superficie com baixa rugosidade atendendo as normas e
procedimentos EN 196/ NBR 11222 e NBR 13279-05, mostrado na Figura A6 do
Anexo 1.

o
L

(a) (b)

Figura 2.3 — Testes na resisténcia: (a) compressao; (b) flexdo

- A Resisténcia a compressao dos compdsitos foi obtida em um equipamento,
com os adaptadores para 0 gesso, utilizado para rompimento de corpos de prova
de concreto, devido a semelhanca de valores das resisténcias a compresséao do
compasito (Figura 2.4).
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Figura 2.4 - Prensa hidraulica universal de Ensaios (Contenco — Pavitest)

utilizada nos testes de compressao do composito gesso-polimero

- Para a verificacdo da absorcao de agua, utilizou-se de uma adaptacdo da norma
da ABNT NBR 9778. ApOs as pesagens dos compdsitos, 0os corpos de prova
foram mergulhados em um recipiente contendo agua por um periodo de 48 horas.
Concluido o tempo de imersédo os corpos de prova foram retirados e pesados. Os

resultados em termos percentuais estdo na Tabela 2.2.

- Analise microestrutural foi efetuada em um MEV (Microscépio Eletrénico de
Varredura), um aparelho da Jeol modelo JSM 5600 LV, equipamento que faz uma
varredura, na superficie escolhida, atraves de bombardeamento de elétrons capaz
de produzir imagens de alta resolugdo com aparéncia tridimensional (Fig. A9 e
A10 no Anexo 1)
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2.3 Resultados e Discusséo

O gesso utilizado para producdo dos corpos de prova ficou caracterizado pela
Tabela 2.1

Tabela 2.1 — Valores obtidos e normatizados

Descricéo Valor obtido Equip. utilizado Normas ABNT Valor NBR
Umidade 1,20% Ultra X NBR 12130 e 13207 1,3%
Agua de Analisador de

Cristalizacéo 6,68% umidade por NBR 12130 e 4,2a6,2%
infravermelho 13207
Massa Unitaria -3 Aparelho det. NBR 12127 e -3
620kg.dm massa unitaria 13207 >700kg.dm
Fator al/g Em peso Aparelho de Vicat NBR 12128 Utilizado 70%
+58% modificado
pega - Inicial 8 min Aparelho de Vicat NBR 12128 e 4-10
e Final e 25 min 13207 20-45
Resisténcia a
compressao 9,27 MPa Prensa hidraulica NBR 12129 e >8,4 MPa
13207
Prensa CBR com
Resisténcia a tragao 5,23 MPa adaptador NBR 11222;13279- 5-15 MPa
na flexao Soloteste — Ref. 05 e 15845/2010
1.108.444 e
1.108.416
Absorcdo em agua 36,2% -- NBR 15270-3 --

A matriz de planejamento com os valores das varidveis respostas é apresentada
na Tabela 2.2. Pode-se observar nessa tabela que os valores mais significativos das
variaveis respostas foram: pressao (P)=0,80atm, temperatura (T)= 80°C e tempo (t)= 8h
na corrida de numero 12. Os valores menos significativos para a producdo do
compaosito gesso-polimero foram os obtidos na corrida de nimero 5, isto é: P =0,60atm,
T = 100°C e t =

aumentando o tempo de reacdo, sem alterar a pressdo e a temperatura, ocorreram

6h. Estudou-se cada linha da Tabela 2.2 e verificou-se que

diminuicbes nas variaveis respostas. Bem como, aumentando a pressdo, sem
variacdes na temperatura e no tempo, ocorreram diminuicdes nas variaveis respostas,
justificado pela maior evaporacédo e, portanto, maior formacdo dos polimeros fora dos

poros da matriz.

Para melhor visualizacdo do que ocorre, aplicou-se a metodologia da superficie
de resposta sobre os dados experimentais. A aplicacdo desta metodologia de analise
deu origem a tabelas e graficos com o0s quais se passou a analisar o processo de

obtencao do compdsito gesso-polimero proposto neste trabalho.
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A analise para definicdo de cada modelo de previsdo das variaveis dependentes
estudada foi possivel a partir de valores resultantes da Andlise de Variancia, mostradas
pelas Tabelas 2.3 a 2.6.

Na Tabela 2.3 pode-se observar que, a exce¢ao do termo linear correspondente
ao tempo, os demais termos s&o significativos na composi¢do do modelo de previsao
para o valor da compressdo a partir das variaveis independentes. O erro experimental
representado pelo erro puro € da mesma ordem do erro por falta de ajuste, sendo este
ultimo néo significativo, a falta de ajuste é pequena e, por isso, 0 modelo de previsao
composto pelos valores com os termos de vapor de p menor que 0,05 (ou valor da
constante F, Fisher e Snadecor) € valido porque explica cerca de 98,32 % das
variacdes do processo de obtencdo de um compdsito com a resisténcia a compressao

desejada.

A Tabela 2.4 apresenta valores resultantes da ANOVA para a resisténcia a
flexdo. Uma andlise desses valores mostra caracteristicas parecidas para o modelo de
previsdo da resisténcia a compressado do compdsito. Os termos lineares de presséo e
tempo ndo sdo significativos para o modelo de previsdo, o qual, apesar de estar
associado a um erro puro da mesma ordem do erro por falta de ajuste, sendo este

ultimo néo significativo, demonstrados pelos valores de F

calc

e p, que dessa forma o

modelo de previsado é valido porque explica 98,16 % da variacdo de resisténcia a flexao

pretendida.



MACIEIRA, R. P. Producdo de compasito do tipo gesso-polimero... 75
TABELA 2.2 - Testes de resisténcias efetuados no compdsito (gesso/polimero)
fator agua/gesso de 0,70
Teste Fatores de controle Respostas
N
X1 Xo X3 Tragdo Compre. Absor Gr_Poli
Temperatura Pressdo Tempo (MPa) (MPa) (%) (%)
Q) (atm) (h)
60,0000 0,600000  6,00000 7,95 19,05 3,82 96,50
60,0000 0,600000 10,00000 7,58 18,72 3,41 96,60
60,0000 1,000000 6,00000 8,30 21,20 2,32 97,30
60,0000 1,000000  10,00000 6,35 16,30 3,90 96,40
5 100,0000 0,600000 6,00000 6,20 14,00 4,11 96,70
6  100,0000 0,600000 10,00000 7,20 17,80 2,15 97,00
7 100,0000  1,000000  6,00000 7,40 1860 1,96 97,10
8 100,0000  1,000000 10,00000 7,10 17,40 2,62 96,84
(46,3641 0,800000  8,00000 7,15 17,45 530 9540
o |113,6359  0,800000  8,00000 6,79 16,58 4,33 9580
©
% )80,0000 0463641 800000 7,80 20,24 152 9830
@ | 80,0000 1,136359  8,00000 840 2245 1,18 99,02
o
S |80,0000 0,800000  4,63641 7,25 17,90 198 98,07
o
\80,0000 0,800000 11,36359 6,86 16,90 1,82 98,17
" (80,0000 0,800000  8,00000 9,89 24,73 1,10 99,12
'S (80,0000 0,800000  8,00000 9,36 24,50 126 99,10
s
g 80,0000 0,800000  8,00000 9,29 23,50 1,38 99,09
«» |80,0000 0,800000  8,00000 9,81 23,71 1,06 98,90
(@}
*g’ 80,0000 0,800000  8,00000 9,56 24,75 1,15 99,08
A \go,0000 0,800000  8,00000 9,72 24,80 1,03 99,08
Tabela 2.3 — Valores obtidos pela ANOVA Tabela 2.4 — Valores obtidos na ANOVA
para a resisténcia a compressado para a resisténcia a Tracao na flexdo
Soma Grmau  Media Fore Soma Grau  Media £
fatores Quad. L. Quad'. % p-valbor fatores Quad. L. Quad. 0% p-valor
($Q)  {GL) (W) {cak) ($Q) (6L () fcake)
T(D) 58433 1 58433 17,6058 0,008523 T 060964 1 060964 10,2375 D0,024006
T(Q) 102,0831 1 102,0831 3076051 0,000011 T(Q) 12,39300 1 12,39300 208,1108 0,000029
P(L) 42816 1 4,2816 12,9004 0015680 PCL) 0,11061 1 0,11061  1,8575 0,231085
P{Q) 18,4258 1 18,4258 555168 0,000687 P) 401400 1 401400 67,4206 0,000436
(L 13613 1 13613 41017 0,098706 (L) 0,37928 1 0,37928  6,3690 0,052935
t(0) 91,9178 1 91,9178 2769471 0,000014 () 1160278 1 11,60278 194,8409 0,000034
T(LxPL) 24076 1 24076 75253 0,040636 T(LxP(L) 049005 1 0,49005 82202 0,035049
T(Lxt(L) 76636 1 76636 23,0004 0,004861 TLxtL)  1,14005 1 114005 19,1444 0007185
PCOXELY 11,4481 1 11,4481 34,4030 0,002031 POLYxL) 103880 1 103680 17,4106 0008717
lackof it 2,0280 5 04058 12226 0415411 Lackof it  0,21633 5 004327 07266 0632755
Pure Emor 16595 5 0,3319 Pure Bmor  0,20775 5 0,05055
Total $0 2197326 19 Total S0 28,04302 19
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A Tabela 2.5 apresenta resultados da ANOVA para a variavel dependente de
absorcdo de agua. Uma analise desses valores mostra, como nas analises anteriores,
a pouca significancia dos termos lineares do tempo e da interacdo pressao e
temperatura, para o modelo de previsdo. Neste caso o erro experimental continua da
mesma ordem do erro por falta de ajuste, contudo, uma variancia explicada de 98,35

%, habilita 0 modelo de previsdo da absorcao de agua pelo compasito.

Os resultados da ANOVA para o grau de conversdo polimérica, mostrados pela
Tabela 2.6, volta a sinalizar a pequena significancia dos termos lineares do tempo e
interacbes entre pressdo e temperatura. Contudo, com 96,14% da variacdo do
processo de fabricacdo explicado pelo modelo de previsdo, habilita esse mesmo

modelo para a producdo de compadsito gesso-polimero.

Tabela 2.5 — Valores obtidos pela ANOVA Tabela 2.6- Valores obtidos pela ANOVA

para a absor¢céo de agua para o grau de conversao polimérica
Soma Grau Meda £ I Somra  Graw  Media Eor
Fatores  Quad. Lb.  Guad. o) oo Ratores Quad. b, GQuad. % p-vabor
($Q) {Gt) Q) {SQ) (GL) (V) fealc)
T(L) 131721 1 131721 74,056 0,000350 T(L) 016756 1 016756 25,791 0,003839
T() 2608871 1  26,08871 1465.632 0.000000 T(Q) 2503883 1 2503883 3002637 0,000000
P(L) 077905 1 0,77905 43,800 0001185 P(L) 030799 1 030799 47 407 0,000939
P(Q) 020716 1 020716 11,647 0,018987 P(Q) 097217 1 097217 148 642 0,000065
(L) 001166 1 001166 D656 D.454884 (L) 002565 1 0025656  3.048 0,103664
t() 142405 1 1,42405 80,063 0,000291 () 292669 1 292669 450,491 0,000004
T(LOx P 005611 1 005611  3.155 0.135865 T(LxP(L) 001620 1 001620 2,494 0175146
T(Lxt(L) 076261 1 0,76261 42876 0,001244 T(Lpt(L) o.088z20 1 0,08820 13,576 0,014225
P(L)xtL) 265651 1 265651 149,354 0,000065 P(Lnt(L) 030420 1 030420 462324 0001018
Lackof Fit 044822 & 0,08984 5051 0,049984 Lack of Fit 110966 & 0,22193 34,161 0,000719
Pure Emor 008893 & 0,01779 Pure Bmor 003248 5 0,00650
Total 50 3267000 19 Total S0 2050786 19

Todas essas andlises oferecidas pelos parametros da ANOVA podem ser
confirmadas com auxilio dos diagramas de Pareto, mostrados pelas Figuras de 2.5 a
2.8. Esses diagramas mostram ainda que para as resisténcias a compressao e flexao
os termos quadraticos dos fatores sdo 0s mais estatisticamente significativos. Para a
absorcdo de 4gua e o grau de conversdo polimérica, o termo quadratico da

temperatura assume o lugar de mais significativo estatisticamente.

Podemos observar, ainda, na Figura 2.5, a confirmacgao da tabela 2.3 da ANOVA
gue o termo linear do tempo € estatisticamente insignificante e o termo linear da
interacdo entre a Pressdo e a temperatura é de baixissima significancia no resultado da
resisténcia a compresséo, podendo ndo serem levados em consideracdo no modelo
matematico. Os termos quadraticos da temperatura e do tempo se apresentam como

os de maiores significancia podendo inclusive provocar um efeito negativo no resultado.
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O diagrama de Pareto, para a resisténcia a tracdo na flexado (Figura 2.6), confirma
os dados da tabela 2.4 da ANOVA. Os termos lineares do tempo e da pressédo sao
insignificantes, estatisticamente, e podem nao serem levados em consideracdo no
modelo matematico apresentado a seguir. A interacdo entre os termos lineares da
temperatura e pressdao, mesmo sendo de baixa significancia, resulta, em interferéncia
de um fator no outro. A temperatura, o tempo e a pressao quadratica podem provocar

um efeito negativo no resultado.

Nos diagramas de Pareto, das Figuras 2.7 e 2.8, os termos lineares de interacéo
da Temperatura versus Pressdo e do tempo ndo demonstram ser estatisticamente
muito significativos para uma confianca de 95% (p-valor<0,05) e apresentam O0s
menores efeitos sobre o experimento. Por isso, podem ser considerados insignificantes

ao modelo, vindo a confirmar o que foram mostrados nas tabelas da ANOVA 2.5 e 2.6.

Temperatura(Q) Temperatura(Q)

'?'45”9 Pressao(Q) -8,2110
oo

. PLML) 7 s
"”959 Temperatura(L) —3.1995
S‘SW T(LxP(L) 2.888?

tempo(Q) tempo(Q)

Pressao(Q)

PLOXWY ) e T s

T(L) x t(L)

Temperatura(l)

Pressao(l)

TLXPL | = tempo(L)| 2
tempo(L) % -:?.0253 Presséo(L) % 1.38:9
p=.‘05 p=,I05
Figura 2.5 - Diagrama de Pareto para Figura 2.6 - Diagrama de Pareto para
a resisténcia a compressao a resisténcia a Tracdo na flexdo

b

Temperatura(Q) 38,2835 Temperatuta(Q)

W 513478
-3-5055
W 65181

tempo(Q)

22222222

PL)xt(L)

tempo(Q) Pressao(Q)

Pressdo(lL) 7/ 7 Jeees2

Temperatura(L)

P(L)yxt(L)

Presséo(l)

T{L)xt(L) 65479 Temperatura(l) / o785
P(Q) I 34177 T(Lyxd(L) a.ssas

PO tempo(L) (777 % 1 sse

tempo(L) -0?8097 TwPw ) 1 sren

Figura 2.7 - Diagrama de Pareto para Figura 2.8 - Diagrama de Pareto para
a absorcdo de 4gua 0 grau de conversao polimérica
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Os modelos matematicos associados as previsfes estatisticas de resisténcia a
compressédo (RC), resisténcia a tracao na flexdo (RF), absor¢cdo em agua (Abs_H20) e
grau de conversao polimérica (Gr_Poli ) foram calculados com auxilio das Equacgdes
23 a?2.6:

RC= - 69,6431+0,7244T+ 60,7791P + 10,3792t + 0,1397*T*P + 0,0245*T*t - 2,9906*P*t
- 0,0067T2- 28,2685P2 - 0,6314t2 (2.3)

RF = -22,6429 + 0,2354T + 23,8128P + 3,4708t + 0,0619*T*P + 0,0094*T*t - 0,9000*P*t
-0,0023T2- 13,1955P2 - 0,224312 (2.4)

Abs_H20 = 34,8768- 0,4750T- 15,8400P - 1,8070t - 0,0209*T*P- 0,0077*T*
+1,4406*P*t + 0,0034T2 4+ 2,9974P2 + 0,0786t2 (2.5)

Gr_Poli = 63,21760 + 0,53018T + 15,94002P + 1,96092t - 0,01125*T*P + 0,00263*T*t -
0,48750*P*t - 0,00335T2- 6,49322P2-0,11266 t2 (2.6)

As Equacdes de 2.3 a 2.6 geram graficos de superficies de respostas que podem
auxiliar na interpretacdo dos fenbmenos analisados como respostas. As Figuras 2.9,
2.11, 2.13 e 2.15 mostram essas superficies, enquanto as Figuras 2.10, 2.12, 2.14 e
2.16 apresentam as respectivas curvas de niveis, onde se podem identificar as

interacdes mais importantes entre os fatores que geram tais superficies.

Observando a superficie de resposta, apresentada na Figura 2.9a, tanto na
variacdo da Temperatura como na variacao da Presséo, é verificada a existéncia de um
intervalo em que é possivel obter um maximo da resisténcia a compressdo. Este
intervalo é mostrado na figura para uma pressao variando de 0,70 atm a 0,90 atm e
uma temperatura variando de 70°C a 90°C em um tempo constante de 8 horas. Isto
mostra que aumentar a temperatura, aléem de certos limites, provoca uma evaporagao
muito maior do mondmero, ndo sendo possivel uma retencdo pelo aumento da
pressdo, evitando uma maior polimerizacdo e como consequéncia provocando uma

diminuicdo da resisténcia a compressao.

Na superficie de resposta, apresentada na Figura 2.9b, € observada uma variacao
do tempo e da temperatura aplicados com uma pressdo constante de 0,80 atm e

chega-se a um maximo da resisténcia a compressao: o tempo varia entre 7 e 9 horas e
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a temperatura variando entre 70°C e 90°C. Observa-se que o aumento da temperatura
ou um aumento do tempo de reagdo provoca uma maior evaporacdo do monoémero

evitando a formacdo de polimeros e tendo como consequéncia menor resisténcia a
compressao.

Observando, agora, a superficie de resposta apresentada na Figura 2.9c,
variando o tempo e a pressao aplicados a uma temperatura constante de 80°C,
encontramos um intervalo de maximo da resisténcia a compressao: o tempo variando
entre 7 e 9 horas e a presséao variando entre 0,70 atm e 0,90 atm. Isto confirma o que
ja foi visto anteriormente, o aumento da presséo ou do tempo de reacdo pode provocar
um aumento de evaporagdo do monOmero provocando uma diminuicdo da

polimerizacdo e como consequéncia uma diminuicdo na resisténcia da compressao.
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Figura 2.9 - Superficie de resposta para a resisténcia a Compressao

(&) no tempo de 8h; (b) na presséo de 0,80 atm; (c) na temperatura de 80°C

As curvas de niveis das Figuras 2.10a; 2.10b 2.10c confirmam a previsdo dos

diagramas de Pareto, da Tabela 2.3 e das superficies de respostas analisadas
anteriormente, para a resisténcia a compressdo. O paralelismo das linhas mostra a
fraca ou nenhuma interacao existente entre a temperatura e a pressao, o tempo e a
temperatura. A Figura 2.10c mostra uma interacdo da pressdo e do tempo a uma
temperatura constante de 80°C, com um pouco mais de significancia para resisténcia a

compressdo. Estas curvas servem, também, para melhor se identificar as faixas dos
valores de otimizag&o do processo.
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Figura 2.10 - Curvas de niveis para a resisténcia a compressao
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(a) - no tempo de 8 h; (b) — na presséao 0,80 atm; (c) — na temperatura de 80° C

Observando a superficie de resposta, apresentada na Figura 2.11a, tanto na
variagdo da Temperatura como na variagdo da Pressao, é verificado a existéncia de um
intervalo em que é possivel obter um méaximo da resisténcia a tragdo na flexdo. Este
intervalo € mostrado na figura para uma pressao variando entre 0,70 atm a 0,90 atm e

uma temperatura variando de 70°C a 90°C em um tempo constante de 8 horas.

7

Na superficie de resposta, apresentada na Figura 2.11b, € observada uma
variagdo do tempo e da temperatura aplicados com uma pressao constante de 0,80
atm. Chega-se a um maximo da resisténcia a tracdo na flexdo: o tempo variando entre
7 e 9 horas e a temperatura variando entre 70°C e 90°C, para uma pressao de 0,80
atm. Observa-se, também, que 0 aumento da temperatura ou um aumento do tempo
de reacdo provoca uma maior evaporacdo do mondémero que leva a menor resisténcia
a tracdo na flexdo. O mesmo pode ser visto no grafico da Pressdo versus tempo
(Figura 2.11c), onde encontramos uma faixa de variacao da pressao entorno de 0,70 a

0,90 atm para uma temperatura de 80 °C.

Ao observar as curvas de niveis da Figuras 2.12(a; b e c), vé-se, mais claramente,
a faixa de otimizacdo apresentada pelas superficies de respostas. As curvas de niveis
confirmam a previsdo do diagrama de Pareto, da Tabela 2.4 e das superficies de
respostas analisadas anteriormente. Na Figura 2.12a, o paralelismo e a curvatura das
linhas, quase perfeitas, mostram uma interacdo pouco significante, existente entre as
varaveis estudadas. As figuras 2.12 (b e c) apresentam pouca curvatura e nos limites
centrais vé-se pouco paralelismo das linhas, o que confirma a existéncia de interagdes

entre temperatura e tempo e pressao versus tempo bem melhores do que a anterior.
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Figura 2.11 — Superficie de resposta para a resisténcia a tracao na flexao

(a) no tempo de 8 h; (b) na presséo de 0,80 atm; (c) na temperatura de 80 °C

Presséo (atm)
tempo (h)
tempo (h)

60 70 80 90

Temperatura (°C) Temperatura (°C) Pressao (atm)
(a) (b)

(c)
Figura 2.12 - Curvas de niveis para a resisténcia a Tracao na flexao

100 60 70 80 20 100 06 07 08 09 1,0

(a) no tempo de 8 horas; (b) na presséao de 0,80 atm; (c) na temperatura de 80 °C

Figura 2.13a mostra a superficie de resposta em funcdo da temperatura e da
pressdo em um tempo de reacdo constante de 8 horas. E observado um limite onde a
absorcdo de agua é minima, se encontrando no intervalo de temperatura de 70 °C a
90 °C e na pressao variando de 0,70 atm a 1,0 atm. Observa-se que o aumento da

temperatura ou um aumento da pressao provoca aumento da absorcdo d’agua e o
mesmo acontece quando se diminui a temperatura e a pressao.

Ao estudar a Figura 2.13b vé-se uma variacdo da absorcao de agua em funcao do
tempo de reacdo e da temperatura com uma pressao constante de 0,80 atm. Observa-
se a existéncia de um limite que determina a absor¢cdo minima e este limite se encontra

dentro de um intervalo de temperatura que varia de 70°C a 90°C e um tempo de reacao
entre 7h e 9h.

A Figura 2.13c mostra a menor absor¢cdo de agua nos limites de presséo entre

0,90 e 1,00 atm e no intervalo de tempo entre 6 e 8h. Observa-se que a absorcao
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diminui a medida que aumenta a pressdo com 0 menor tempo e temperatura constante
de 80°C

Loy R AR ORPINSTNY

|3 SR S ORNOsad

(b) (c)
Figura 2.13 - Superficie de resposta para absorcéo de agua

(a) no tempo de 8 horas; (b) na pressao de 0,80 atm; (c) na temperatura de 80 °C

Ao se analisar as curvas de niveis, para absorcao de agua, das Figuras 2.14 (a; b;
c), observa-se, na Figura 2.14a, que os limites de absor¢cdo minima se encontram
variando entre as pressodes 0,80 e 1,0 atm e temperaturas compreendidas entre 70 e
90 °C. As curvas de niveis da Figura 2.14b apresentam-se mostrando pouca interacao
entre as varaveis consideradas e os limites, para o minimo de absor¢do, a uma
pressdo constante de 0,80 atm, de tempo variando de 7 a 9 h e de temperatura
variando de 70 a 90 °C. Vé-se, na Figura 2.14c, uma significante interacdo da pressao
com o tempo a uma temperatura constante de 80°C devido a falta de paralelismo ou
curvatura. O que confirma as analises efetuadas, anteriormente, sobre o diagrama de

Pareto e sobre a Tabela 2.7. Confirma, também, os limites encontrados na analise da
superficie de resposta.

Pressédo (atm)
tempo (h)
tempo (h)

60 70 80 90 100

0.6 0.7 08 09 1.0
Temperatura (°C) Pressao (atm)
(a) (b)

(c)
Figura 2.14 - Curvas de niveis para a absor¢cdo de agua

Temperatura (°C)

(a) no tempo de 8 h; (b) na presséo de 0,80 atm; (c) na temperatura de 80 °C
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As Figuras 2.15 (a; b e ¢) mostram que as superficies de respostas da converséo

polimérica encontram-se com valores maximos nos intervalos: pressdo de 0,7 a 0,9
atm; temperatura de 70 a 90 °C; e tempo de 7 a 9 h.
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Figura 2.15 - Superficie de resposta para o grau de conversao polimérica

(a) no tempo de 8 h; (b) na pressao de 0,80 atm; (c) na temperatura de 80 °C

Analisando a Figura 2.16a observa-se que as curvas de niveis tém poucas
curvaturas e um maior paralelismo demonstrando haver pouca ou nenhuma interacao
entre as variaveis colocadas nos eixos. Na Figura 2.16b é observado boas curvaturas e
um paralelismo mostrando pouca ou nenhuma interac@o entre as variaveis, colocadas
nos eixos (tempo e Temperatura) com a pressao constante de 0,80 atm. Deste modo
confirma-se a analise do diagrama de Pareto e a Tabela 2.8. Confirma, também, os
limites encontrados na analise da superficie de resposta. Na Figura 2.16c, encontra-se

com menos curvaturas e menos paralelismos entre as curvaturas indicativos de melhor
interacdo do que as anteriores.

Presséo (atm)
tempo (h)
tempo (h)
=]

60 70 80 90 100
Temperatura (°C)
(a)

4 6 .
60 70 80 90 100 06 07 08
Temperatura (°C) Presséo (atm)
(b) (c)

Figura 2.16 - Curvas de niveis para o grau de conversao polimérica

(a) no tempo de 8 horas; (b) na presséao 0,80 atm; (c) na temperatura de 80 °C

09 1,0

A micrografia do gesso puro utilizado para confecgdes dos blocos para producéo

de compésito encontra-se mostrada pela Figura 2.17a. O gesso beta
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convencionalmente produzido no Pdlo Gesseiro do Araripe, conforme essa micrografia
aumentada de 3700 vezes, sdo constituidos de cristais fraturados, cujos fragmentos
encontram-se dispersos na estrutura do material. Além da descontinuidade entre os
cristais fraturados, a estrutura desse gesso mostra espacos grandes representando a

porosidade, que também é outro fator responsavel pela fragilidade do material.

A Figura 2.17 apresenta a micrografia obtida pela MEV e mostra o preenchimento
guase que total da porosidade, entre os cristais, pelo poliestireno. Esse preenchimento
foi conseguido desde as regides de periferia até o centro da peca, envolvendo todos os
cristais de gesso e, por esta razdo, responsaveis por aumentos consideraveis nas

resisténcias a tracao na flexdo, a compressédo e uma elevada diminuicdo na absor¢éo

de agua, quando as condi¢des adequadas de producao do compadsito forem utilizadas.

(a) (b)
Figura 2.17 — Micrografia dos cristais do gesso utilizado no experimento e observado

pelo MEV: (a) gesso puro; (b) compdsito gesso-polimero

Para avaliacdo de trés importantes propriedades do compdsito gesso-polimero,
proposto neste estudo, foi elaborada a Tabela 2.7, a qual permite uma comparacéo
entre propriedades do referido composto e do gesso beta produzido no Pélo Gesseiro.

Tabela 2.7 — Comparacfes das resisténcias

Absorcdo Resisténciaa Resisténciaa
de 4gua Flexdo (MPa) Compressao

(%) (MPa)
Gesso puro 36,20 5,23 9,27
Comp@sito 1,10 9,89 24.80

A titulo de curiosidade, foram calculados resisténcias a compresséao e a tracao na
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flexdo de um concreto com um fator agua/cimento 0,70 de um traco 1:2,68:3,68:0,70
produzido no laboratério (UNICAP, 2010) e foram obtidos:

Resisténcia a tracdo na flexao 2,07 MPa

Resisténcia a compressao 18,09 MPa

2.4 Conclusdes e Perspectivas

Foram definidas condicbes adequadas para producdo de um compdsito gesso
polimero com propriedades mecanicas que caracterizam um material adequado a

aplicacdo como revestimento externo de edificacoes.

Semelhante a producdo de gessos beta de qualidade superior, estabelecido um
tempo consistente com as necessidades comerciais, o controle da pressédo e da
temperatura sdo decisivos para um produto de qualidade. O valor da pressdo pode
manter uma determinada quantidade de mondmero em determinada regido do
composito, favorecendo uma propriedade desejada. A temperatura pode ter seu valor
adaptado para manter esse mondmero em concentracdes desejadas em determinadas

regides do compdsito.

by

Mais uma vez o planejamento fatorial, associado a analise de superficie de
resposta, mostrou ser uma ferramenta indispensavel a obtencdo de um modelo
eficiente de previsdo, mesmo que seja dentro das condicfes experimentais dos ensaios

realizados.

As condicdes da regidao otimizadas, observadas nos gréaficos, ficaram com a

temperatura de controle do calor cedido num intervalo de (70°C a 90°C), a pressao de
reacao variou no intervalo de 0,70 atm a 0,90 atm e com a variavel tempo de 8 horas.

Como sugestao para trabalhos futuros fica a proposta de se estimar as variaveis
cinéticas para produgdo do compdsito, necessaria para o dimensionamento de um

reator com capacidade de produgédo em escala industrial.
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2.6 Apéndices

Este grau de conversao polimérica foi avaliado fazendo-se uma correlacdo com a
diferenca de peso entre o corpo de prova final do compdsito e os pesos isolados do
pré-moldado de gesso puro e do polimero adicionado, equivalente a polimerizacdo do

mondmero, também puro.

TABELA Al- Grau de converséao polimérica

Bloco Gesso (%) (%) Valor Grau
de + Da da Evap. de
Gesso Mono Comp. Massa Massa Polim.

Puro Mono. Total
(@) (q) (a) Polim. (%) (%)

285,24 384,30 367,01 25,78 22,28 3,50 96,50
281,50 381,20 364,42 26,15 22,75 3,40 96,60
286,30 383,30 369,94 2531 22,61 2,70 97,30
283,15 380,46 362,91 25,58 21,98 3,60 96,40
283,44 382,63 366,29 2592 22,62 3,30 96,70
284,25 383,55 368,63 25,89 22,89 3,00 97,00
284,32 382,30 367,95 25,63 22,73 2,90 97,10
281,93 379,07 363,64 25,63 2247 3,16 96,84
(283,97 380,70 35859 2541 20,81 4,60 95,40
282,05 379,19 358,93 25,62 21,42 4,20 95,80
285,92 385,52 376,86 2583 24,13 1,70 98,30
281,97 380,67 375,71 25,93 24,95 0,98 99,02
283,07 379,74 370,17 25,46 23,53 1,93 98,07
279,27 377,63 368,53 26,05 24,22 1,83 98,17
(285,66 387,53 382,97 26,29 2541 0,88 99,12
282,30 377,31 372,82 25,18 24,28 0,90 99,10
{ 286,06 383,19 37859 2535 2444 0,91 99,09
292,22 395,17 389,37 26,05 24,95 1,10 98,90
286,84 388,29 383,53 26,13 2521 0,92 99,08
\ 284,41 381,85 377,20 25,552 24,60 0,92 99,08

Pontos Axiais
AL

Pontos Centrais

O gréafico da Figura A1 mostra a determinacdo da agua livre pela utilizacdo do
equipamento Ultra X a uma temperatura (40+4)°C . Retirada da agua (1,2%) no tempo
no maximo atendendo as especificagbes da ABNT NBRs 12130 e 13207 apresentando

um valor méximo de 1,3%.



MACIEIRA, R. P. Producdo de compasito do tipo gesso-polimero... 89

1,4
1,2

1
0,8

0,6

percentagem (%)

0,4
0,2

(¢}
0 10 20 30 40 50 60 70

Tempo (m inutos)

Fig. A1 — grafico obtido da umidade no Ultra-X

Na figura A2, onde mostra que a agua de cristalizacdo apresentou um valor
maximo de 6,68% fora da norma ABNT NBR 13207(limites de 4,2 a 6,2%). Efetuado a
retirada da agua de cristalizacdo através do Analisador de Umidade por infravermelho e
impressora, que so trabalha até 200°. Quando a 230°+10° (NBR 12130) obteriamos o

valor limite desejado.

Umidade (%)

0 5 10 15 20 25 30 35
Tempo (min)
Figura A2—Grafico da agua de cristalizacdo pelo Analisador por
Infravermelho
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2.7 Anexo 1

Descrigcoes de Materiais e Procedimentos

Procedimentos do ULTRA X

1. Regular a temperatura de conformidade com ABNT NBR 12130 (40°+4°C)
2. Pde-se o0 prato inox;

3. Trava-se a balancga;

4. Pbe-se na escala de cor vermelha

5. Ajusta-se o ponteiro a 50%;

6. Destrava-se a balanca;

7. Pde-se um peso de 2,59 e espera-se parar a balanca no ponto zero;
8. Trava-se a balancga;

9. Retira-se o0 peso;

10. Muda-se para a escala de cor preta,

11. Liga-se o0 equipamento na tomada;

12. Destrava-se a balanca e pde-se ~ 10g do material até zerar,

13. Liga-se o temporizador e da-se inicio ao processo;

14. A leitura da escala sera feita obedecendo a seguinte ordem :

Cor Leitura direta
T
W Preto 0- 25%
Azul 25 - 50%
Amarelo 50 - 75%
Vermelho 75 -100%

Fig. A3- Ultra X (UX 70)
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Procedimento para calcular a compressao e a Tracdo na flexao flexao:

Onde se desprezou o0 peso proprio por ser muito pequeno. Os resultados dos calculos
estdo na Tabela 2.1.

Compressao
RC = (F/S) x0,0981

Sendo:

RC = Resisténcia mecanica a compressao (MPa);
F = Carga de ruptura para os corpos de prova (kgf);
S = Secdo transversal de aplicacdo da carga (cm?);

Flexao

A resisténcia a tracéo na flexdo aplicou-se uma carga no centro do bloco

conforme a Fig. 11 e os procedimentos matematicos a seguir:

[ &
> <«
1

1] Linhaheutra-

N
>

A -~
< > L/2 !
3cm L=10 cm

ﬁ — momento fletor

w — modulo de resisténcia

Determinacdo da massa unitaria

Para realizar o ensaio de massa unitaria do gesso na forma de po foi adotado o
procedimento da NBR 12127 e EB — 22.
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ApOs passar uma amostra de gesso em uma peneira de g 2,0 mm, com auxilio
de um pincel, com massa suficiente para a determinacédo de suas propriedades fisicas,
devemos utilizar o aparelho para determinacdo da massa unitaria ABNT NBR 12127
(Fig. A4).

Fig. A4 Aparelho para determinacdo da massa unitaria

O recipiente de medida foi confeccionado de material ndo corrosivo e tem a

capacidade de (1000 % 20) cm3 ou um litro.

Para determinacdo da massa unitaria deve-se passar 0 gesso em po atraves da
peneira de g 2,0 mm e do funil. Entretanto, primeiramente, deve-se tarar o recipiente de
medida e coloca-lo sob o mesmo, centralizando-o de forma que o0s eixos verticais
coincidam (Fig. 30). Os torrdes que ndo se desfazem com o pincel e as demais
impurezas retidas na peneira sdo descartados. No entanto, se faz necessario que os
residuos antes de serem descartados devam ser pesados e constar em um relatério de
ensaio, conforme procedimentos da norma. Com a ajuda de uma régua € necessario
rasar a superficie do recipiente de medida, tomando-se o cuidado para ndo compactar
0 gesso nele contido, e pesar. Estes procedimentos foram repetidos por trés vezes e

tirados a média dos valores obtidos.

Procedimentos para calcular a massa unitaria :

foi aplicada a seguinte equacéao:
UM=M/V
Sendo:
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UM = massa unitaria (g/cm3);
M = massa do gesso (Q);

V = Volume do recipiente (cm®);
Chegando-se a um valor de 620 g/cm3 abaixo da norma NBR 13207(>700 g/cm3)

Formas utilizadas— Atendem a ABNT NBR 12129

Forma prismatica medindo 4X4X16cm para ensaios de tragdo na flexdo em argamassa.
Construida em aco com tratamento anti-corrosivo e superficie com baixa rugosidade
NBR 13279-05.

Fig. A5 — forma para compressao Fig. A6 — F6rma prismatica 4X4X16cm
e dureza NBR12129 para ensaios de tracao na
flexdo em argamassa
EN-196 - NBR 13279-05

Procedimentos para determinacdo do fator &gua gesso

O fator agua/gesso foi determinado através da NBR 12128, utilizando-se de 150
ml de agua destilada, polvilhando-se 257g de massa de gesso e aplicando-se o
procedimento da norma para se obter uma fluidez da pasta adequada a manipulacéo:

1- Tempo de polvilhamento do p6 € de 1 minuto;
2- Tempo de espera 2 minutos;

3- Tempos de Homogeneizagéo da pasta por 1 minuto

Apés estes procedimentos e sem a utilizagdo de um retardador, foi preenchido o
molde cénico e utilizou-se do aparelho de Vicat modificado (Fig. A7 e A8) em uma sala
a uma temperatura de 28°C, obtendo-se uma penetracdo de 30 mm, o que é
considerada uma consisténcia normal. Com isto, foi obtido um fator 4gua/gesso para a
amostra no valor de +58%. O inicio e final de pega séo, também, verificados e atendem
aos limites estabelecidos pelas normas NBRs 12128 e 13207 (limites para inicio de
pega entre (4 -.10) min e para final de pega entre (20 — 45) min ).
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Fig. A7 aparelho de Vicat modificado Fig. A8 — Aparelho de Vicat c/ agulha

No entanto, o fator 4gua gesso utilizado, na formacdo das amostras de gesso, foi
constante e de 70%, que levou a uma melhor trabalhabilidade da massa sem a
necessidade de um retardador, porém, € previsto que haja uma diminuicdo na
resisténcia do gesso com um aumento dos poros. Ou seja, utilizou-se 800g de gesso
para 560g de agua. No entanto, o que interessa observar € o que a resisténcia do

compoésito comparada a resisténcia do gesso puro pode melhorar. O preparo dos
blocos atendeu as demais orientagdes das NBRs referentes: 12128; 12129.

Apoés a obtencdo dessas caracteristicas procedeu-se a construgdo dos blocos de
gesso puro com a moldagem nas formas mostradas nas figuras (A5 e A6). Em seguida
foram determinadas as resisténcias a tracdo e a compressao e absor¢éo de agua.

Microscopia Eletrbnica de Varredura - MEV

As estruturas dos materiais sado estudadas pelos seus defeitos e constituintes
Microestruturais. Foram feitas fotografias do gesso puro e dos compositos escolhidos
para analise através do microscopio eletrénico de varredura (Fig.A9) pertencente ao
laboratorio da UNICAP.

No gesso observamos os arranjos dos cristais e formacdes de porosidades e
essas informagfes sdo obtidas sobre a amostra através de diversos tipos de elétrons
refletidos e elétrons absorvidos utilizados pelo MEV (Fig. A10). No compdsito foi
escolhida uma superficie de corte transversal interna para observarmos a profundidade
de penetracao da polimerizacdo e o preenchimento dos poros envolvendo os cristais.

A amostra foi colocada diretamente sobre uma fita dupla face condutora de
carbono e depois levada para andlise.
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Fig. A9 — MEV — Laboratorio da UNICAP

Elétrons guger Feixe primario (elétrons incidentes)
Raios X Elétrons retroespalhados
catodoluminescencia (L:N Efétrons secundarios
‘\N
4 Amostra
———>
RN m absorvidos
Elétrons transmitidos v Elétrons Transmitidos e espalhados
e espalhados inelasticamente
elasticamente

Fig. A10- Interagdo do elétron e da matéria

Propriedades Fisico-Quimicas do Estireno

Liquido incolor com leve odor de éter;

a) Temperatura especifica ou faixas de temperaturas nas quais ocorrem

mudancas de estado fisico:

Ponto de ebulicdo: 146°C
Ponto de fuséo: -31°C
Faixa de destilacao: nao disponivel.
b) Temperatura de decomposicdo: ndo disponivel

c) Ponto de fulgor: 41°C
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d) Temperatura de auto-ignigéo: 285°C
e) Pressao de vapor: 6,2mm Hg a 25°C
f) Densidade do vapor: 2,62

g) Densidade: 0,96 a 20°C (dgua=1)

h) Solubilidade: 100% em agua

I) Taxa de evaporacao: 0,56(acetato de butila=1)
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