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RESUMO

A presente pesquisa apresenta o desenvolvimento e caracterizacdo de compdsitos cimenticios
reforcados com tecido das fibras de juta e malva. Para aumentar a durabilidade destes
materiais foi utilizada uma matriz livre de hidréxido de calcio, agente degradador de fibras
naturais em ambiente cimenticio. O tratamento do tecido foi realizado pelo processo de
hornificacdo, visando reduzir a variacdo volumétrica das fibras e consequentemente melhorar
a adesdo fibra-matriz e a durabilidade. Placas cimenticias reforcadas com duas camadas de
tecido de juta e malva foram produzidas com o auxilio de um sistema pneumaético. A
durabilidade dos compositos foi investigada por meio do processo de envelhecimento
acelerado (50 ciclos de molhagem e secagem) e os mesmos foram avaliados pelos ensaios de
resisténcia a tracdo na flexdo, analise microestrutural e caracterizacdo fisica. Para a maioria
das condicdes experimentais (placas reforcadas com tecido ndo tratado e com matriz de
referéncia e modificada por 40% de metacaulinita), as placas compdsitas apresentaram
comportamento a tracdo na flexdo com dupla fissuracdo aos vinte e oito dias de cura. Os
compositos reforcados com tecido tratado por 10 ciclos de hornificagdo apresentaram multipla
fissuracdo apenas no terco médio dos corpos de prova. Nos compdésitos com metacaulinita, 0s
tecidos hornificados e ndo tratados ndo resultaram em um aumento significativo na resisténcia
a tracdo na flexdo (MOR) em relacdo a matriz de referéncia reforcada (cerca de 6,5 MPa para
todos os compdsitos), contudo, aqueles apresentaram alta energia especifica em relacdo a este
(acréscimo acima de 100%). Apds o envelhecimento, a matriz modificada e reforcada com
tecido nas duas condi¢bes (ndo tratado e hornificado) foram eficientes, pois preservaram as
caracteristicas mecanicas, principalmente o0 MOR (6,5 MPa). Isto ndo foi observado para a
matriz de referéncia reforgcada, neste caso, houve perda de 25% na resisténcia (MOR = 5,15
MPa).

Palavras-chave: Durabilidade, envelhecimento acelerado, matriz cimenticia reforcada, juta e

malva, metacaulinita.



ABSTRACT

The present research presents the development and characterization of cementitious
composites reinforced with jute and malva fibers textile. In order to increase the durability of
these materials, a free matrix of calcium hydroxide was used, a degrading agent of natural
fibers in a cementitious environment. The treatment of the textile was performed by the
hornification process, aiming to reduce the fiber volume variation and consequently to
improve fiber-matrix adhesion and durability. Reinforced cementitious plates with two layers
of jute and malva textile were produced by a pneumatic system and exhibited double-cracked
flexural tensile behavior for most experimental conditions (plates reinforced with treated and
untreated textile and matrix of reference and modified by 40% metakaolin) at twenty and
eight days. The composites reinforced with textile treated for 10 cycles of hornification,
presented multiple cracking only in the middle third of the specimens. The durability of the
composites was investigated by means of the accelerated aging process (50 wetting and
drying cycles) and they were evaluated by tensile strength tests, microstructural analysis and
physical characterization. In the composites with metakaolin, the hornified and untreated
textile did not result a significant increase in flexural tensile strength (MOR) in relation to the
reinforced reference matrix (about 6.5 MPa for all composites), however, those presented high
specific energy (more than 100% increase). After aging, the matrix modified and reinforced
with textile in both conditions (untreated and hornified) were efficient, since they preserved
the mechanical characteristics, mainly MOR (6.5 MPa). This was not observed for the
reinforced reference matrix, in this case, there was a 25% loss in resistance (MOR = 5.15
MPa).

Key words: Durability, accelerated aging, reinforced cementitious matrix, jute and malva,

metakaolin.
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INTRODUCAO

O Amazonas desponta com expressivo numero de biodiversidade amazonica,
comprovadamente composto pela a vasta biomassa de sua floresta, onde a exploracdo
sustentavel de seus recursos naturais oferece uma possibilidade verséatil na obtencdo de novos
materiais. Uma opcdo, é o desenvolvimento de materiais com propriedades semelhantes as
fibras sintéticas e adequadas ao uso como reforco estrutural.

Por outro lado, a busca por alternativas de reforco vem sendo constante no meio
cientifico, tendo em vista conferir a materiais compdsitos 0s quesitos de resisténcia,
durabilidade e seguranca, onde a escolha por fibras orgéanicas naturais tem sido frequente, por
serem abundantes, biodegradaveis e provenientes de fontes renovaveis; além de sua
viabilidade técnica, econémica e importancia social.

As fibras vegetais apresentam estrutura complexa, de modo geral, sdo formadas pela
unido de fibrocélulas (constituidas por paredes celulares: fina parede priméria e parede
secundaria formada por trés camadas), lamela média e Iimens, conforme esboca a Figura 1
(b). As paredes celulares sdo formadas por fibrilas (Figura 1 (c)) que sdo ligadas por uma
matriz polimérica de lignina e hemiceluloses (LEWIN, 2006). Toda fibrila é formada por
microfibrilas que s&o ligadas entre si por meio de hemiceluloses (GRAM, 1983). Cada
microfibrila é composta por cadeias moleculares de celulose (Figura 1 (c)) que apresentam
direcBes distintas umas das outras, em relacdo ao eixo da fibra e sdo compostas por um
ndmero que varia de 30 a 100 moléculas de celulose. (JOHN e ANANDJIWAL, 2008;
THOMAS et al., 2011; DITTENBER e GANGARADO, 2012).

Diversas pesquisas utilizando fibras naturais lignocelulésicas como refor¢o de
materiais compositos tém sido realizadas (BALLESTEROS et al., 2015; DITTENBER et al.,
2012; FERREIRA et al., 2017; FIDELIS et al., 2013, 2014; MARQUES, et al., 2014; MELO
FILHO et al., 2013), onde se observa que apesar destas fibras possuirem a mesma estrutura
celular (paredes, lamela média e limens), a morfologia de cada tipo de fibra é diferente. Desta
forma, verifica-se que de uma espécie de fibra para outra, tem-se altera¢fes nas caracteristicas
fisicas (area transversal total, espessura das paredes celulares, quantidades e area de lumens),

gue modificam as propriedades mecénicas das fibras (FIDELIS, et al., 2013).
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Figura 1: Estrutura de uma fibra vegetal: a) Desenho esquematico de uma fibra vegetal; b) Fibrocélulas; c)
Fibrilas da parede celular e microfibrilas formadas por moléculas de celulose; d) Vista das microfibrilas.
Fonte: Adaptado de MELO FILHO (2012) e ZIMMERMANN et. al (2004).

Neste contexto, também podem influenciar na resisténcia mecénica e rigidez das
fibras, sua composi¢do quimica (celulose, lignina e hemiceluloses), os angulos formados entre
as microfibrilas e o eixo da fibra (angulos microfibrilares) e a organizacdo das cadeias
poliméricas (estrutura do polimero). A lignina, associada a celulose na parede celular, tem o
papel de conferir rigidez as fibras (MARTIN, et al. 2009) e quanto maior o teor de celulose na
fibra e menores os angulos microfibrilares, tende a ser maior o valor do moédulo de
elasticidade e resisténcia destas fibras (BLEDZKI e GASSAN, 1999; DEFOIRT et al., 2010).
Além disso, quanto maior o grau de cristalinidade dos principais polimeros constituintes das
fibras (lignina, celulose e hemiceluloses), melhor o alinhamento das cadeias, e por
consequéncia, maior seré a resisténcia (CANEVAROLO, 2006; FIDELIS et al., 2013).

Dentre as fibras regionais disponiveis, que se configuram como biodegradaveis,
provenientes de fontes renovaveis, com viabilidade econémica, importancia social (CONAB,
2015) e possuem valores significativos de celulose e lignina, tem-se a juta (Corchorus
capsulanis) e a malva (Urena lobata Linn) (AGUIAR, 2016; FIDELIS, 2014a, 2014b;
MARGEM, et al., 2016; MONTEIRO et al., 2014; OLIVEIRA, 2013; SATYANARAYANA
et al., 2007). Tais fibras, configuram-se como promissoras a aplicacdo em compdsitos

cimenticios.



19

Quanto a disponibilidade, dados informados pelo Instituto Brasileiro de Geografia e
Estatistica - IBGE (2010, acesso em 2014) e Companhia Nacional de Abastecimento -
CONAB (2011) indicam que apenas dois estados brasileiros sdo produtores de juta e malva, o
Amazonas e o Para, com 88% e 12%, respectivamente. Na produ¢do mundial, segundo a Food
and Agriculture Organization of the United Nations (FAO), os principais paises produtores
destas fibras e de outras com caracteristicas semelhantes a estas, sdo a india e Bangladesh,
onde, entre os anos de 2010 e 2011, constatou-se que o primeiro liderou com 64% a producao
mundial e o segundo produziu 32%, enquanto o Brasil com 0,5 % da producdo mundial. Na
ultima publicagdo da FAO (2014, acesso em 2017), o Brasil ndo teve mais contribui¢do
mundial na producéo destas fibras.

Com isso, verifica-se que estas matérias-primas tiveram importancia no cenario
nacional até 2011, periodo em que a producdo das fibras de juta e malva no Brasil foi 11.560 t
(MAPA, 2015). No ultimo panorama nacional disponibilizado pela CONAB (2015) e pelo
Ministerio da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento - MAPA (2015), a producdo brasileira

despencou expressivamente a partir de 2012, produzindo somente 4.760 t em 2014 (Figura 2).

14.000 ~ . -
EAMAZONAS ®PARA MARANHAO
12.000 -
10.000 -
8.000
6.000 -

4.000

Produgdo juta e malva (mil t)

2.000 +
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Figura 2: Producdo Nacional de juta e malva.
Fonte: Adaptado de CONAB (2015) e MAPA (2015).

Mesmo com a diminui¢do da producdo nacional, ainda se verifica a importancia destas
fibras para a regido amazOnica, que sdo aplicadas em pequena escala na fabricacdo de
artesanatos e larga producdo de sacarias para armazenamento de grdos, contribuindo, deste
modo, com a economia agricola no interior do estado do Amazonas e corroborando com o

sustento de relevante nimero de familias ribeirinhas. Isto pode ser constatado por meio das


http://www.ibge.gov.br/
http://www.ibge.gov.br/
http://www.fao.org/
http://www.fao.org/

20

informacdes expressas na Figura 3, onde sdo apresentados a producdo das fibras de juta e
malva (em toneladas) e o numero de familias favorecidas com o cultivo, extragdo e

beneficiamento primario destas fibras no municipio de Coari, Amazonas.

1000 7 9200 900

800 -
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400 -

200

SAFRA 2009 SAFRA 2010 SAFRA 2011 SATFRA 2012

B Agricultor Familiar ™ Tonelada

Figura 3: Producdo de juta e malva (preto) e familias ribeirinhas beneficiadas (cinza).
Fonte: Adaptado de IDAM (2012).

A cidade de Coari, possui 0 segundo maior Produto Interno Bruto (PIB) do estado
(IBGE, 2010, acesso em 2012), e, é citado, como um dos principais produtores de juta e
malva, pelo Instituto de Desenvolvimento Agropecuario, Florestal e Sustentavel do Amazonas
- IDAM (2012). No cenério nacional, o nimero de familias beneficiadas é de 9.600 (IBGE,
2010, acesso em 2014). No Apéndice A esta descrito todo o procedimento do cultivo (da
plantacdo ao beneficiamento priméario) da fibra de malva, pesquisado in loco por meio de
visita técnica a uma comunidade ribeirinha do citado municipio.

Segundo levantamento realizado pelo IDAM no periodo de maio de 2014 a maio de
2015 (IDAM, 2010), o Amazonas produziu 2.291,191 t de ambas fibras, sendo o municipio de
Manacapuru, o lider do rankig de producdo (2.051,545 t), seguido por Coari (167,646 t),
também se destacam outras duas cidades do Amazonas - Parintins e Itacoatiara — que somam
72 t da safra neste periodo.

Neste contexto, tem-se no estado do Amazonas cerca de 75% das fibras de juta e
malva beneficiadas e transformadas em sacarias para armazenamento de produtos agricolas
(CONAB, 2014). Entretanto, segundo levantamento realizado pela CONAB (2015) e MAPA
(2015), verifica-se reducdo na producéo brasileira destas matérias-primas, porém, a industria
continua produzindo sacaria em menor escala, com fibras importadas de Bangladesh.

Constata-se, com isso, a necessidade do desenvolvimento de tecnologia que agregue maior
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valor ao tecido da sacaria, que possibilite aumento da remuneracdo aos produtores e estimulo
a cultura destas fibras.

Uma alternativa, pode ser a utilizacdo do tecido de juta e malva como reforco em
placas cimenticias, que podem ser empregadas no campo da engenharia como fechamento de
paredes internas, painéis de vedagdo externa, telhas, placas de vedacdo e piso de escadas,
pisos elevados, dentre outros, podendo conferir ao tecido um maior valor agregado, contudo,
necessita-se realizar um estudo para a avaliacdo do comportamento e durabilidade deste
composito reforcado.

Embora pesquisas com fibras celuldsicas em placas cimenticias tenham demonstrado a
eficiéncia e o potencial deste material como refor¢o, um dos entraves a serem vencidos para o
seu uso efetivo tem sido a durabilidade do composito final. Segundo Savastano (2000) e Silva
(2002), as fibras vegetais tendem a ser decompostas ao longo do tempo, devido as reacbes
alcalinas do cimento, que na sua hidratagdo, libera o hidroxido de célcio, denominado
Portlandita (CH) pela quimica do cimento, e esta, se instala nos tecidos da fibra, provocando
sua degradacao.

Em face disso, estudos voltados a protecdo das fibras vegetais contra o ataque de CH
vém sendo realizados, (FIDELIS et al., 2014; MARQUES, 2009; MARQUES, 2015; MELO
FILHO et al.,, 2013) que diminuiram o consumo do cimento em matriz cimenticia,
substituindo-o parcialmente por adigdes minerais, tais como, a metacaulinita e residuos
ceramicos. Estes aditivos, produzem matriz cimenticia menos agressiva as fibras vegetais
imersas neste ambiente, promovendo o consumo de hidréxido de calcio (Ca (OH).), por meio
das reagdes pozolanicas que reduzem a alcalinidade do ambiente cimenticio e formam o C-S-
H (silicato de célcio hidratado), que eleva a resisténcia da matriz (CORDEIRO et al., 2016;
BELCHIOR, 2017).

Dentro dessa linha, tem-se a disponibilidade de um recurso natural abundante na
regido, o “solo argiloso caulinitico”, que usualmente é empregado para a fabricacdo de
materiais ceramicos (como blocos, telhas e placas ceramicas). Segundo pesquisas realizadas
(MALHOTRA e MEHTA, 1996; SABIR et al., 2001), este solo configura-se em material
potencial & produgdo de metacaulinita, um mineral que possui em sua composi¢do o didxido
de silicio (SiO2) amorfo, principal composto que reage quimicamente com o Ca(OH),
consumindo-o da matriz cimenticia.

Por outro lado, ha um residuo, as cinzas da casca do arroz, que em regra, ndo possui

processo de aproveitamento, sendo descartado em cursos d’agua ou em aterros, acarretando
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poluicdo e contaminacdo de fontes proximas (LIMA, 2009). Destinar estes residuos
adequadamente encerraria o ciclo produtivo do arroz e a0 mesmo tempo contribuiria com o
desenvolvimento limpo, uma vez que é possivel a extracdo de uma silica (SiO2) amorfa em
elevada pureza (KALAPATHY et al, 2000; LIMA et al., 2011; FEITOSA et al., 2014),
sugerindo ser até mais promissora que a metacaulinita em termos do consumo de CH.

Mediante a contextualizacdo abordada e destacando a possibilidade de oferecer um
novo destino e agregar maior valor econdmico ao tecido juta e malva, cumulando com o
cenario da necessidade de reforco de placas cimenticias, levanta-se a questdo: O emprego do
tecido de juta e malva, produzido em Manaus, tratado por hornificagéo,
simultaneamente com a adi¢ao de materiais pozolanicos (metacaulinita ou silica extraida
das cinzas da casca do arroz) melhora as caracteristicas fisicas, mecanicas e a
durabilidade de compdsitos cimenticios reforcados?

Uma hipotese se faz necessaria, 0 emprego deste tecido como material de reforco em
compositos cimenticios, ostenta viabilidade promissora, desde que o produto final se
configure em material adequado a finalidade proposta. Para tanto, é necessario a comprovacgao
de suas propriedades fisicas e mecanicas, condicionadas a alteracfes infimas ao longo do
tempo, conferindo-se em uma matriz duravel.

Nesta perspectiva, o presente trabalho tem como objetivo geral estudar o
comportamento fisico, mecénico e quimico de compdsitos cimenticios reforgados com tecido
de juta e malva considerando a modificacdo da matriz cimenticia e o tratamento do tecido.

Para tanto, faz-se necessario a realizacdo dos seguintes objetivos especificos:

e Caracterizar fisica e mecanicamente os tecidos de juta e malva natural e hornificado;

¢ Realizar ensaios de caracterizacdo na argila e nas cinzas da casca do arroz, bem como
em todos os materiais constituintes do compdsito em tese (cimento, MKL, SCCA,
agregados e dispersante);

e Fabricar placas cimenticias sem (referéncia) e com tecido de juta e malva, sem e com
adicdes pozolanicas, bem como caracterizar com relacéo as suas propriedades fisicas e
mecanicas;

e Estudar a durabilidade dos compdsitos mencionados por meio de ciclos de secagem e
molhagem, bem como variagdo da temperatura e submeter estes comp6sitos novamente
aos ensaios fisico-mecanicos;

e Analisar os resultados obtidos para os elementos cimenticios produzidos, em

consonancia com as normas técnicas da ABNT, ASTM ou literatura consagrada.
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Face ao exposto, o presente trabalho encontra-se estruturado nos seguintes capitulos:

O capitulo 1 traz a descricdo de forma sucinta dos procedimentos metodologicos
realizados neste trabalho, principalmente os detalhes técnicos que ndo estdo descritos nos
artigos cientificos que constituirdo os capitulos subsequentes.

O capitulo 2 apresenta o artigo 1 desta dissertacdo, que aborda os estudos preliminares
desta pesquisa, trazendo a lume a caracterizagdo dos materiais que constituirdo a matriz,
identificando qual pozolana é mais apropriada a substituicdo parcial do cimento na matriz
estudada, e faz uma abordagem sobre a dosagem cientifica inicialmente adotada neste
trabalho.

O capitulo 3 apresenta 0 artigo 2, que contempla a resposta para a questdo
problematizadora desta pesquisa, identifica se o refor¢o utilizado na matriz melhorou o
desempenho fisico e mecanico do compdsito e se o tratamento da matriz (com metacaulinita)
juntamente com o das fibras (por hornificacdo) melhoraram a sua durabilidade.

Por Gltimo sdo discorridas as conclusdes e proposicdes apresentadas pelo autor, de

forma a intregar os capitulos.
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1 PROCEDIMENTOS METODOLOGICOS COMPLEMENTARES

O presente capitulo apresenta a classificacdo da pesquisa realizada, os materiais
utilizados, o programa experimental e a descricdo dos detalhes técnicos dos experimentos nao
contemplados nos artigos dos proximos capitulos desta dissertacao.

O conceito de pesquisa se constitui em um procedimento de muitas fases que “tem
como objetivo proporcionar respostas aos problemas que sdo propostos” (GIL, 2008), sendo
desenvolvida mediante “o concurso dos conhecimentos disponiveis e a utilizagdo cuidadosa
de métodos, técnicas e outros procedimentos cientificos” (GIL, 2008).

Para tanto, € necessaria a classificacdo da pesquisa para a compreensdo do seu
desenvolvimento, portanto, com base no objetivo geral proposto para a realizacdo deste
trabalho, a pesquisa em pauta enquadrou-se como explicativa, pois segundo Gil (2002), esta
classificacdo identifica fatores que originam ou colaboram com a ocorréncia dos fenémenos.
Este tipo de pesquisa é 0 que mais aproxima o conhecimento da realidade, “porque explica a
razdo e o porqué das coisas”, sendo na maioria das vezes classificadas como experimentais,
onde o conhecimento cientifico é produzido pelos resultados desse tipo de estudo.

Contudo, em diversas pesquisas explicativas, € necessario o uso das outras
classificacbes (exploratéria ou descritiva) em etapa prévia para se obter explicacGes
cientificas (GIL, 2002). Em virtude disso, ressalta-se que no primeiro momento, para a
elaboracdo da proposta, a pesquisa teve um carater exploratorio, por envolver levantamento
bibliogréfico, caracteristico deste tipo de classificacdo, onde com base nos procedimentos

técnicos utilizados, a presente pesquisa € classificada como experimental.

1.1 Selecédo e caracterizacdo dos materiais

Nesta secdo apresentam-se 0s materiais constituintes dos compdsitos reforgcados com
tecido de juta e malva, que foram selecionados a partir de critérios apontados na literatura
citada ao longo desta e da proxima secdo (itens 1.1 e 1.2), visando garantir melhores
caracteristicas fisicas, mecanicas e de durabilidade aos compositos produzidos. Para esta
selecdo, 0s materiais descritos neste item foram caracterizados conforme o programa

experimental apresentado na Figura 4.
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Figura 4: Fluxograma dos ensaios realizados para a caracteriza¢do dos materiais.

1.1.1 Tecido de juta e malva

Dentre as primeiras etapas, realizou-se visita técnica a uma filial da Empresa industrial

de juta S/A localizada no municipio de Coari-Am, onde fibras de juta e malva (in natura),

apos receberem um beneficiamento primario pelas comunidades ribeirinhas do municipio, sdo

dispostas em fardos (Figura 5 (a)) com o auxilio de uma maquina de prensagem (Figura 5 (b))

visando sucessivo transporte para a industria matriz na capital amazonense.
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Figura 5: (a) disposicao das fibras de juta e malva em fardos; (b) maquina de prensagem para Sucessivo
armazenamento em fardo.

Durante esta visita, foram obtidas informacdes a respeito das citadas fibras como o
local (comunidades) onde foram produzidas, a época do ano em que foram obtidas, os
percentuais das fibras de juta e de malva acondicionadas em cada fardo, além de outras
informacBes conexas ao trabalho. Para obtencdo dos objetivos desta etapa, foi necessario
conhecer as matérias-primas que originam o tecido proposto como refor¢co de placas
cimenticias e coletar as fibras (in natura), visando a realizacdo de sua caracterizacdo antes e
depois de aplicada ao tecido.

Inicialmente, planejou-se coletar os tecidos de juta e malva na inddstria indicada
(Empresa Industrial de Juta S/A) com sede em Manaus-Am, onde ocorre a produgdo de
sacarias. O processo de fabricacdo destes tecidos, também conhecido na fabrica como “telas”,
foi acompanhado ao longo da visita técnica realizada a indicada fabrica, que se encontra
descrito no Apéndice B. Nesta visita, obtiveram-se duas informacGes relevantes para a
pesquisa:

a) Nao é possivel produzir tecidos de fibras provenientes de um Unico municipio, no
caso 0 municipio de Coari. Isso ocorre devido a coleta das fibras ser realizada em varios
municipios (Manacapuru, Coari, Parintins, Itacoatiara) e no seu transporte serem armazenadas
em fardos, impossibilitando sua separagdo de acordo com o municipio.

b) as telas ndo estavam sendo fabricadas com 100% das fibras produzidas no
Amazonas, parte destas, decorria de importacdo internacional (Bangladesh), onde a
justificativa fornecida pela empresa foi pautada na reducdo da produgdo destas fibras pelo

interior amazonense. Mediante a esta informacdo, ndo se realizou a coleta do material nesta
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fabrica, optou-se por contactar outro fabricante que estivesse produzindo o mencionado tecido
com 100% de fibras regionais.

Outra visita técnica ocorreu nas instalacbes da empresa BrasJuta da Amazonia S/A
onde com a reducdo da producéo de Juta e Malva no Amazonas, também foi evidenciado que
estava produzindo tecido, cuja juta era proveniente de Bangladesh. No entanto, foi possivel
coletar 10 x 1,20 m de tecido de juta e malva regionais produzidos com fibras da Gltima safra,
0S quais encontravam-se armazenados nas instalacfes da fabrica. Nesta visita, foi obtida a
informacao de que antes do processo de fabricacdo, as fibras sdo amaciadas por meio de uma
maquina denominada “amaciadeira”, utilizando a oleina de palma® (concentragio de 20%)
para a realizagdo da limpeza e lubrificacdo das fibras, visando ndo as romper com o atrito
causado pelo contato com as maquinas utilizadas na producao do tecido.

No presente trabalho, o tecido utilizado possui abertura média entre tramas
aproximadamente igual a 5 mm (Figura 6) e foi denominado “tecido natural” para diferenciar
do tecido submetido ao tratamento por hornificacdo (tecido hornificado), descrito no capitulo
3 juntamente com sua caracterizacdo fisico-quimica.

A morfologia dos tecidos nas duas condi¢des (natural e hornificado) foi examinada
utilizando um microscopio eletrénico de varredura (MEV), modelo TM-3000 da Hitachi,
operando a uma tensé@o de aceleracdo de 15 kV. As imagens foram obtidas apenas da se¢éo
longitudinal para a visualizagdo da superficie externa das fibras do tecido.

O ensaio de tracdo nos tecidos natural e hornificado foi executado em uma maquina de
testes universais (modelo EMIC DL-30000 N), equipada com uma célula de carga de 1 kN,
garras pneumaticas de 200 kgf, operando a uma velocidade de deslocamento de 1 mm/min
(Figura 6). As amostras foram cortadas em retangulos de 110 x 25 mm (comprimento X
largura) e denominadas TN e TH, para descrever o tecido natural e hornificado,
respectivamente. O procedimento e condi¢es adotados observaram as recomendacdes da
ASTM D-3822/D-3822M-14 com adaptacdes. A deformacdo especifica foi determinada por
meio da divisdo entre a deformagéo e o comprimento de 100 mm (distancia entre garras, ver
Figura 6). Este procedimento foi executado no Laboratério de Construcdes e Ambiéncia da
Faculdade de Zootecnia e Engenharia de Alimentos (FZEA) da Universidade de Séo Paulo
(USP).

1 Oleina de palma: 6leo organico da poupa do fruto da palmeira oleaginosa Elaeis guineenses (Agropalma, 2017)
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Figura 6: Arranjo do ensaio de tracdo no tecido de juta e malva.

1.1.2 Cimento Portland

O cimento Portland comum CPI-S-40 foi escolhido pelo fato deste material ndo conter
adicOes pozolanicas ou possuir quantidade insignificante (< 5%) (ABNT NBR 5732),
objetivando estudar o efeito das adi¢cGes pozolanicas (MKL e SCCA) na matriz cimenticia,
sem interferéncia de pozolanas previamente contidas no cimento. Para este material, realizou-
se a caracterizacdo comentada abaixo.

A técnica de espectroscopia por fluorescéncia de raios-X foi empregada para constatar
a composicdo do cimento expressa em termos de Oxidos e principalmente detectar ou ndo a
existéncia de componentes pozolanicos (materiais silicosos ou silicoaluminosos). Esta técnica
foi realizada no equipamento de espectroscopia por fluorescéncia de raios X modelo EDX-
720 da Shimadzu onde sdo determinados os atomos presentes nas amostras que por meio da
incidéncia de raios-X, excitam as camadas do material onde os elétrons transitam pelos
orbitais (BELMONTE, 2005). Desta forma, consegue-se determinar quantitativamente (% em
massa) cada atomo presente no material analisado. O programa que gerencia o0 equipamento,
faz uma combinagdo de cada elemento com os Oxidos presentes na amostra, fornecendo
resultados de uma composicdo expressa em 6xidos (% de massa) que auxilia nas analises de
difracdo de raios X, de onde se pode obter com precisdo a real composicdo quimica dos
materiais. Este ultimo ensaio encontra-se explicado no Capitulo 2.

A érea especifica, também denominada superficie especifica, foi utilizada para
investigar qual material € mais poroso e tem uma area superficial das particulas maior. Este
ensaio foi realizado no cimento apenas a titulo de comparacdo com a silica (SCCA) e
metacaulinita (MKL) descritas nos proximos item. Esta técnica foi (til para o entendimento

do consumo de agua no ensaio de compacidade dos materiais finos e auxiliou na escolha da
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relacdo agua/material cimentante para as misturas produzidas. O equipamento utilizado foi o
ASAP 2020 da Micromeritics que tem como primicias a aplicacdo do método B.E.T. para a
determinacéo da superficie especifica. Este método consiste na relacdo entre a pressdo do gas
que esta em equilibrio com a superficie da amostra e o volume de gas adsorvido na superficie,
considerando um particular estado de presséo (CORDEIRO, 2006).

Na Andlise térmica (TA), foram estudados a Termogravimetria (TG) e
Termogravimetria derivada (DTG), onde a primeira registra as variacdes de massa da amostra
qguando submetida a um aquecimento ao longo de uma taxa de temperatura, enquanto a
segunda, expressa as variacdes de massa da amostra por meio de picos endotérmicos em
funcéo da temperatura ou do tempo (TAYLOR, 1990). O ensaio foi realizado no equipamento
SDT Q600 TA Instruments (cuja perda ao fogo foi obtida pela curva de perda de massa (TG)
aos 950°C) onde a massa da amostra, em torno de 10 mg, foi adicionada a um porta amostra
de platina (Figura 7(b)) e inserida no equipamento apds se realizar a configuracdo do ensaio
para as seguintes condi¢des: atmosfera inerte (nitrogénio liquido), fluxo méximo de 100

ml/min, taxa de aquecimento de 10 °C por minuto, faixa de temperatura entre 22 °C a 1000

°C, sendo aplicada uma isoterma até 35 °C por 1 hora, depois a temperatura foi elevada até
1000 °C. (Figura 7).

Porta
amostras

e

Figura 7: (a) Equipamento de termoandlise; (b) vista do equipamento aberto com o material inserido em um dos
porta amostras.

A massa especifica real foi realizada utilizando-se um picnémetro cujo volume da
massa do cimento foi quantificado por meio do gas hélio. A amostra previamente seca em
estufa foi adicionada ao porta amostra (Figura 8) em quantidade acima de 1g, massa
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recomendada pelo fabricante para fornecer sensibilidade ao equipamento (picnémetro a gas
AccuPyc 1340 da Micromeritics), apds isso, 0 mesmo foi alocado no picnémetro para a média

das cinco leituras obtidas.

M| micromeritics
yc 1340

Figura 8: Picndmetro ao gas helio.

A distribuicdo granulométrica foi obtida por meio do analisador a laser Mastersizer®
2000 (Malvern Instruments) que mede particulas de tamanhos entre 0,02 um a 2000 um
(Figura 9). Este método, atua com um principio fisico que adota as particulas como esféricas,
e 0 equipamento possui um conjunto de detectores, lentes e um microprocessador, captando a
intensidade da energia dissipada e a transformando-a em uma distribuicdo volumétrica das
particulas (RAWLE, 2002).

Neste ensaio, a amostra em pequena quantidade foi dispersa em solucdo de &lcool
etilico absoluto (99,8%) P. A., que no caso particular do cimento, o uso deste dispersante é
recorrente, pois, 0 mesmo reage quimicamente com a agua, o que impossibilitaria a realizacdo
do ensaio. As particulas foram dispersas com agitacdo por meio de bomba embutida no
equipamento, que possibilitou a desaglomeracdo dos grdos, garantindo sua integridade. As
lentes utilizadas tiveram uma variacdo entre 0,01 um a 200 um e a quantidade de amostra
adicionada a solucdo foi determinada quando se obteve obscuracdo, medida pelo analisador,
na faixa de 10% a 20%.

Figura 9: Analisador de particulas a laser Mastersizer® 2000.
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A densidade de empacotamento é o principal efeito fisico a ser conhecido quando da
aplicacdo do modelo do empacotamento compressivel (MEC) como dosagem cientifica para
materiais cimenticios desenvolvido por De Larrard (1999), sendo que uma forma de obté-la é
por meio da determinacdo da compacidade experimental (C), utilizando dois protocolos de
empacotamento: o de demanda de &gua, para materiais e/ou misturas secas com dimensdes
das particulas inferiores a 100 um; compactagdo somado a vibragdo para materiais com
dimensGes dos graos superiores a 100 um.

Os protocolos implicam no emprego de uma energia de adensamento (K) que
correlaciona a compacidade virtual com a real dos materiais, onde para o primeiro caso
assume um valor de 6,7 e para o segundo, 9,0 (DE LARRARD, 1999) e foram escolhidos por
apresentarem um maior indice de empacotamento (K) que o0s outros métodos de
empacotamento testados pelo autor do MEC (FORMAGINI, 2005). O ensaio de demanda de
agua foi aplicado na investigacdo do empacotamento do cimento, metacaulinita e silica das
cinzas da casca do arroz (SCCA) e contemplou os procedimentos aplicados por Formagini
(2005):

e Pesagem de 350 g do material completamente seco;

eNo caso de misturas binarias (mais de um material cimenticio), homogeneizar

previamente a mistura;

e Adicdo do material seco em um misturador planetario e introducdo de 50% da
quantidade de &gua prevista para atingir a demanda de agua. Antes deste passo, tinha-se
pesquisado qual a demanda de agua foi encontrada por outros autores utilizando o

mesmo material cimentante ou similar (Cordeiro, 2006; Marangon, 2011);

e Acionamento do misturador em velocidade baixa e, ap6s um minuto, adicdo do

dispersante, no caso de misturas dispersas;

e Ajuste da velocidade do misturador de baixa para média e incremento de pequena
quantidade de agua em intervalos pré-estabelecidos de 1 minuto até formarem-se

aglomerados;

ePermanéncia da mistura em repouso por 30 segundos. Enquanto isso, retirada do

excesso da amostra nas paredes do recipiente com a espatula;

e Homogeneizacdo da mistura em velocidade alta por aproximadamente 1 minuto;
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e Conclusdo do ensaio quando uma pasta homogénea e adensada se formar no fundo do

recipiente;
e Registro do consumo de agua.
e Tempo de duracdo do ensaio: entre 10 min a 12 min.

e Calculo da compacidade experimental (C) por meio da equagéo 5 do capitulo 2.

1.1.3 Metacaulinita e Silica das cinzas da casca do arroz

A metacaulinita utilizada neste trabalho foi produzida a partir de solo argiloso
caulinitico obtido do municipio de Itacoatiara, AM (3° 1’ 477 S; 58° 32’ 37” O), nas
instalacBes da Litiara industria ceramica da Amazoénia LTDA. As cinzas da casca do arroz
(CCA) de onde foi extraida a silica estudada nesta pesquisa, foi obtida em uma industria de
beneficiamento, localizada em Jaguara do Sul, Santa Catarina. O precedimento de producéo e
extracdo destas pozolanas, a caracterizacdo de suas matérias-primas (massa especifica, DRX e
analise térmica) bem como todos os ensaios realizados para o cimento, também foram
aplicados a metacaulinita e a silica propostas neste trabalho e encontram-se descritos no
capituto 2.

A maior parte das técnicas de caracterizacdo mencionadas foram executadas no
Laboratorio de Estruturas (LABEST) do Instituto de Pds-graduacéo e Pesquisa de Engenharia
(COPPE) da Universidade Federal do Rio de Janeiro (UFRJ). O ensaio de compacidade
experimental, foi efetuado no Laborat6rio de Ensaios de Materiais (LEM) da Faculdade de
Tecnologia da Universidade Federal do Amazonas (UFAM). Os ensaios de difracdo de raios
X (DRX) das cinzas da casca do arroz e da silica xerogel, realizados no Laboratério de
Difracdo de Raios X da Faculdade de Geocéncias da UFAM e o da argila e metacaulinita
obtidos no Laboratério de Analises Minerais (LAMIM) da Companhia de Pesquisa de
Recursos Minerais (CPRM).

1.1.4 Areia

A areia empregada para compor a matriz cimenticia dos compositos é proveniente do
leito dos rios amazdnicos e notadamente comercializada na regido. Consiste em um material
de granulometria média, que foi caracteriazado por meio de sua massa especifica, distribuicdo
granulométrica (ver Figura 1 do capitulo 3) e compacidade. A massa especifica foi obtida
adotando procedimento preconizado pela ABNT NBR NM 52 e o valor encontrado foi 2,63
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g/lcm3. Para a analise granulométrica foi seguida a orientacdo descrita pela ABNT NBR NM
248 e sua curva é apresentada na Figura 1 do Capitulo 3. O ensaio da compacidade foi
realizado seguindo a metodologia descrita por Formagini (2005), onde para a areia
selecionada foi obtida uma compacidade igual a 0,583, semelhante a encontrada pelo mesmo
autor para a classe 3 (dimenséo dos gréos entre 425 um e 600 um) que foi de 0,588.

Na producdo da mistura cimenticia desta pesquisa foi utilizada areia passante pela
peneira 600 pum, em decorréncia do processo desenvolvido para a moldagem das placas
compositas e da abertura da malha do tecido de juta e malva, que ndo possibilitou

granulometria maior.

1.1.5 Dispersante

Dispersantes sdo compostos organicos que possibilitam maior fluidez as misturas
compostas por materiais cimenticios, mantendo o consumo de agua de forma equivalente ou
permitindo sua reducao sem comprometer a fluidez (CASTRO e PANDOLFELLI, 2009). Isso
decorre do processo fisico entre o dispersante e as particulas do material cimenticio que em
sua intera¢do fisica, “a adsor¢do das moléculas de dispersante as particulas de cimento,
impede que sua floculagcdo ocorra, devido a geracdo de uma forca de repulsdo de origem
eletrostatica ou estérica”. Assim, os graos ficam dispersos no meio liquido, reduzindo a agua
necessaria & mistura, conferindo desta forma um carater fluido a amostra cimenticia
(CASTRO e PANDOLFELLLI, 2009; RONCERO, 2000).

Dentre os tipos de dispersantes, tem-se os aditivos superplastificantes, que vém
mostrando alto desempenho no que se refere a elevacdo da fluidez, reducdo da relacéo
agua/cimento (a/c) mantendo a mesma consisténcia e reducao do consumo de cimento para a
mesma consisténcia e relacdo a/c. Entretanto, pesquisas anteriores relataram a ocorréncia de
problemas com o uso destes aditivos, tais como: acentuada perda de fluidez, enrijecimento
precoce e excessiva incorporacdo de ar (MAILVAGANAM, 1999), que podem estar
associadas a incompatibilidade entre o aditivo e o cimento utilizados ou a dosagem
inadequada do aditivo (MONTE, 2003).

Em decorréncia disso, foram estudados trés tipos de dispersantes do tipo
superplastificante, (Muraplast FK 32 do fabricante MC, Tec Flow 9030 do RheoSet, e
Glenium® 51 da BASF), todos compostos por polimeros policarboxilatos, a fim de verificar
qual aditivo proporcionaria compatibilidade e melhor eficiéncia no empacotamento dos
materiais cimenticios. Para o calculo da quantidade em massa de cada aditivo em relacdo a

massa de material cimentante, realizou-se 0 ensaio do teor de sdlidos para cada tipo de
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superplastificante, cujos resultados sdo apresentados no Capitulo 2. Para verificacdo da
compatibilidade com o cimento adotado e obtencdo da dosagem de saturacdo (percentual de
aditivo utilizado) realizaram-se os ensaios do funil de Marsh e mini abatimento de Kantro

comentados no Capitulo 2.

1.1.6 Agua

A Agua utilizada em toda a fase experimental é proveniente da rede de abastecimento
de &gua do municipio de Manaus/Amazonas, conforme caracteristicas fisico-quimicas

apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1: Caracteristicas fisico-quimicas da agua.

Caracteristica Valor
Concentracdo de oxigénio dissolvido 0,61 DOppm
pH 5,98
Temperatura 26,25 °C
Condutividade 44 uS/cm
Medic&o de solidos totais dissolvidos 22 tdsppm
Medicdo de salinidade 0,02 sal
Medigdo Redox 98,2 ORP
Medicdo de oxigénio dissolvido 8,1 DO%

Fonte: Oliveira (2015).

1.2 Desenvolvimento e caracterizacéo da matriz

As matrizes aplicadas em compositos cimenticios reforcados com tecidos de fibras
vegetais, em geral, precisam atender requisitos como: compatibilidade quimica com o reforco
téxtil, reologia adequada a penetracdo no tecido e compativel com o processo de producdo
adotado e sobretudo capacidade de absorver e transferir cargas entre os elementos do
composito. Dependendo do projeto e aplicacdo destas matrizes, podem-se exigir composicdes
especiais (BRAMESHUBER et al., 2006).

Neste trabalho, buscou-se utilizar uma matriz livre de hidroxido de calcio, visando
evitar o processo de mineralizacdo e/ou degradacéo das fibras apresentados na literatura (WEI
e MEYER, 2015). Além disso, a matriz tem que ser fluida suficiente para penetrar
completamente no tecido e facilitar a moldadem dos compositos.

Para o tratamento da matriz, com a proposta de eliminar a Portlandita (CH), foram
estudadas matrizes com dois tipos de pozolanas e substituicdo parcial do cimento (CP) por
cada uma em matrizes diferentes. Antes da dosagem dos materiais finos com a areia adotada

nesta pesquisa, realizaram-se analises térmica e microscopica (MEV) em misturas binarias
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com vérias propor¢des de substituicdo do CP por metacaulinita (MKL) e pela silica das cinzas
da casca do arroz (SCCA) aos 28 dias de idade. O estudo detalhado bem como os resultados
de qual das pozolanas foi mais eficiente no consumo da CH foi relatado no Capitulo 2.

Apols a constatacdo de qual percentual de substituicdo foi mais eficiente para as
matrizes com MKL e SCCA, respectivamente, foi avaliada a fluidez destas misturas por meio
de ensaios de compatibilidade e dosagem de saturagdo (DS). Além disso, foram caracterizadas
fisica e mecanicamente para compreender melhor o quanto a CH interfere nestas propriedades
da matriz, e entdo escolher a matriz mais adequada a producao dos compésitos reforcados.

A Figura 10 resume os experimentos realizados para a selecdo da matriz dos
compositos produzidos nesta pesquisa. Todos os ensaios referidos neste item foram abordados
no Capitulo 2 e efetuados no Laboratdrio de Técnicas Analiticas (Labest/COPPE/UFRJ), com
excecdo da compacidade e compatibilidade/DS que foram no Laboratorio de Ensaio de
Materiais (LEM/UFAM).

‘ MATRIZ
pasta referéncia/pasta com MKL/pasta com SCCA J

I I 1
% _ - % _o‘

‘ Fisico- qu1m1c0 Morf010g1c0 Mecéanico I
( [ Resisténciaa |
__ TG/DTG MEV \_{ compressao J
[ | Compatibilidadef
DS
— Compacidade |

e

Figura 10: Programa experimental das matrizes cimenticias estudadas.

Apbs a escolha da pasta conforme critérios comentados e metodologia/resultados
expostos no Capitulo 2, foram realizados ensaios de consisténcia em misturas do material fino
com o material inerte (areia), seguindo a metodologia do miniabatimento de Kantro
(CALMON et al., 2013). Estas misturas foram dosadas e modificadas com base no trago
desenvolvido por Melo Filho (2005), 1:1:0,4 (material cimenticio: areia: agua/material
cimenticio), com teor de superplastificante igual a 2,5%. Este autor substituiu 50% da massa
de cimento por 30% de metacaulinita e 20% de tijolo moido, que constituiu o material

cimentante.
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Para a producdo dos compdsitos desta pesquisa, duas matrizes foram desenvolvidas:
(1) matriz modificada por 40% de metacaulinita (com base nos resultados do estudo
previamente citado) onde foi denominada MMKL; e (2) matriz de refereréncia, com 100% de
cimento (MREF). O traco destas misturas foi 1:1:0,45 (material cimenticio: areia:
agua/material cimenticio) com teor de superplastificante 1,8% e 0,05% respectivamente para
as matrizes MMKL e MREF. O processamento destas argamassas estd mencionado no

Capitulo 3.

1.3 Desenvolvimento e caracterizagdo dos compdsitos

Neste capitulo sdo apresentados o programa experimental realizado para a analisar o
comportamento dos compdsitos, assim como a metodologia adotada para a produgdo dos
mesmos.

A Figura 11 resume os tipos de compositos desenvolvidos, cuja escolha foi pautada na
disponibilidade dos materiais da regido. Foram moldados compositos com matriz de
referéncia (MREF) e matriz com substituicdo de cimento por metacaulinita (MMKL),
conforme detalhado no item 1.2 deste Capitulo. Cada matriz foi reforcada com duas camadas
de tecido de juta e malva (produzido e comercializado em Manaus, Am, Brasil), sendo um
composito com tecido natural (da forma obtida na fabrica) e outro com tecido tratado por
hornificagdo (ciclos de molhagem e secagem). Além disso, houve a moldagem de um
compésito sem reforgo, produzido somente com a matriz de referéncia (MREF), a titulo de
comparar a mudanga de comportamento entre compositos reforcados e ndo reforcados. Os
compositos descritos foram produzidos em duplicidade com o objetivo de submeter cada

grupo ao procedimento de envelhecimento acelerado, conforme detalhado no item 1.4.
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Figura 11: Programa experimental dos compdsitos na condi¢éo ndo envelhecidos.

O tratamento do tecido consistiu em submeté-los a 10 ciclos de molhagem e secagem,
seguindo procedimento de Claramunt et al. (2010) e adaptado por Ferreira et al. (2017). O
procedimento obedeceu as seguintes etapas:

e pré-tratamento realizado por meio de lavagem do tecido em &gua corrente em

condicdes de temperatura ambiente, seguido por secagem em estufa a 60 °C por 24
h.

e imersdo do tecido em &gua, em temperatura ambiente por 3 horas (tempo de

saturacdo do tecido);

e secagem do tecido em estufa com circulacdo de ar a temperatura de 80 °C; a estufa

foi previamente programada a atingir 80 °C, a uma taxa de aquecimento de 2
°C/min, mantendo esta temperatura por 16 h.

Apbs o tempo de secagem, a estufa foi resfriada até a temperatura de 25 °C, a fim de
evitar um possivel choque térmico nas fibras (FERREIRA et al. (2017)). Todo o
procedimento descrito foi realizado por 10 vezes (10 ciclos) e na sequéncia os tecidos de juta
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e malva foram acondicionados em sacos plasticos selados e armazenados em dessecador até
posterior utilizagdo.

O traco adotado para ambas as matrizes foi 1:1:0,45, com 0,05% de superplatificante
para MREF (100% cimento) e 1,8% para a MMKL (60% cimento e 40% metacaulinita).

As misturas foram realizadas da seguinte forma: mistura dos materiais secos em sacos
plasticos com agitacdo manual vigorosa durante 1 min e introduzidos a bacia metalica de um
misturador planetario com capacidade de 5 litros. Em seguida, o material seco foi umedecido
compassadamente com 50 % da agua calculada para a mistura, este procedimento foi
realizado até a mistura seca estar visualmente Umida e ndo ultrapassou o tempo de 5 min.
Apos isto, a mistura umedecida foi homogeneizada durante 5 min a uma velocidade de 115
rpm enquanto era adicionado a mistura liquida (50% da agua restante e superplastificante,
previamente homogeneizados por 30 s). Neste passo, 0 misturador era desligado em tempos
intercalados de 1 min para a retirada da argamassa contida na lateral da bacia metalica.
Posteriormente, a homogeneizacdo da mistura foi realizada por mais 8 min a velocidade de
237 rpm.

Apds o processamento da mistura, esta foi adicionada a um cilindro metélico projetado
para o0 processo de moldagem criado por esta pesquisa (Figura 12 (a)), que conduziu a
argamassa até o molde acrilico de dimensdes 350 x 350 mm (Figura 12 (a)) também fabricado
para o desenvolvimento deste trabalho, baseado no modelo de Marques (2015) com
adaptacdes.

A Figura 12 mostra o processo de moldagem dos compdsitos. PARAGRAFO COM
DIVILGACAO RESTRITA.

FIGURA COM DIVULGACAO RESTRITA

Figura 12: Moldagem dos compositos: (a) processo de moldagem; (b) composito sendo moldado; (c)
equipamento responsavel pelo sistema de ar comprimido; (d) compdsito moldado.
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No que se refere ao molde, consiste em um conjunto de duas placas acrilicas (350 x
350 mm) com vedacdo lateral em lengol de borracha em forma de “U” (espessura 1 mm e 2
mm), ligadas por parafusos por meio dos quais os tecidos foram afixados (Figura 13). As
contencdes laterais foram as responsaveis por garantir a espessura das camadas de argamassa
e a espessura total da placa moldada foi de 10 mm. A desmoldagem foi realizada 24 horas
apo6s a moldagem e as placas compositas foram mantidas em cura Umida até a idade de 28
dias, quando foram submetidas aos ensaios fisico-mecanicos na condi¢do saturada (imersas
em agua 24 h antes dos ensaios).

Toda caracterizagdo realizada nos compdsitos, esquematizada na Figura 11,

encontram-se descritas no Capitulo 3.

Figura 13: Moldes dos compositos cimenticios: (a) conjunto da forma em acrilico com vedacdo lateral e
conexdes de parafusos; (b) vista lateral do molde com duas camadas de tecido afixadas.

1.4 Durabilidade dos compdsitos

Este ensaio seguiu o prodecimento da norma EN 494 (106) com as adaptagdes
realizadas por Marques (2015) o qual pretendeu avaliar a durabilidade dos compdsitos
reforcados quanto ao desempenho fisico e mecanico dos corpo-de-prova antes e depois da
realizacdo de ciclos de imerséo e secagem. O objetivo da ciclagem é submeter o material a
simulacdo das intempéries (chuva, sol, vento, variacdo de temperatura). Para isso, 16 corpos
de prova (CP) representando cada grupo analisado, foram submetidos a 50 ciclos de
envelhecimento acelerado.

Cada ciclo consistiu em duas etapas, na primeira, foram submergidos os corpos de

prova em banho automatico por 170 minutos em estufa modelo MA 035 da fabricante
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MARCONI (Figura 14 (a)). A segunda fase consistiu na secagem por aquecimento (60 °C) e
ventilagdo dos corpos de prova (Figura 14 (b)) por igual periodo de tempo. Entre a primeira e
segunda etapas de ciclo, houve um intervalo de 10 min, procedimento realizado para a suc¢édo
e retirada da agua por uma bomba de circulacao acoplada a estufa.

Ap0s os 50 ciclos, os corpos de prova foram imersos em 4gua a temperatura ambiente
por 24 h para serem avaliados fisica e mecanicamente pelos testes de absorcéo, densidade e
porosidade aparente e flexdo em quatro pontos, respectivamente. Esta imersdo dos CP’s apds
o envelhecimento, objetiva caracteriza-los em condicdo saturada, o que simula a pior situacédo

em que 0s compdsitos possam estar expostos na pratica.

\
R —
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e

Figura 14: Ensaio de envelhecimento acelerado: (a) equipamento com estufa climatizada; (b) vista da estufa
aberta com os corpos de prova inseridos nos porta amostras.

O programa experimental da caracterizacdo realizada ap6s o ensaio de durabilidade
estd esquematizado na Figura 15, onde os referidos ensaios foram descritos no Capitulo 3 e
realizados no Laboratério de Construcbes e Ambiéncia da Faculdade de Zootecnia e
Engenharia de Alimentos (FZEA) da Universidade de S&o Paulo (USP).
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Figura 15: Programa experimental das matrizes cimenticias estudadas.

J

1.5 Analise estatistica

Apds eleitas as misturas cimenticias que forneceram os melhores resultados do consumo de
hidréxido de célcio (P16-SCCA e P40-MKL) pelas analises termogravimétricas (Capitulo 1),
estas foram utilizadas para a obtencdo da resisténcia a compressdo em conjunto com a pasta
de cimento puro (P-REF). Para este estudo foram utilizadas 6 amostras para cada condicdo
experimental, cujas resisténcias médias foram avaliadas por meio da analise de variancia —
ANOVA, considerada ao nivel de 5% de significancia (o), com o auxilio do software
Minitab® verséo 17.

Para a ANOVA de um fator, a variavel resposta utilizada como critério na escolha da
melhor pasta cimenticia foi a resisténcia a compressdo, o fator Unico foi o percentual de
cimento nas misturas e os tratamentos ou niveis foram os tipos de pasta analisados, conforme
Tabela 2.

Tabela 2: Analise de médias pela ANOVA com um fator.
Fator

Tratamentos %CP Identificacao
Tl P-REF Pasta de referéncia (100% de cimento)
T2 P16-SCCA Pasta com substituicdo de 16% de CP por SCCA

T3 P40-MKL  Pasta com substituicdo de 40% de CP por MKL
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A hipotese nula (HO) formulada consistiu no principio de equivaléncia das médias, onde
todas as médias entre os tratamentos sao iguais. Como hipdétese alternativa (H1) tem-se a ndo
equivaléncia, ou seja, no minimo uma média entre os tratamentos é diferente.

Para tanto, tem-se o P-valor (probabilidade P) como fator de formulacdo da hipotese,
quando este é superior ao nivel de significancia (P-valor > 0,05) implica em se aceitar HO,
concluindo-se que ndo existe diferenca entre as médias dos tratamentos. Caso contrario, (P-
valor < 0,05) rejeita-se a hipdtese nula, assumindo que ha diferenca significativa em pelo
menos uma media dos tratamentos.

Para validacdo da ANOVA foi testada a normalidade na distribuicdo da propriedade
analisada (teste de normalidade de Anderson-Darling [AD]) e a homogeneidade das
variancias dos tratamentos (teste de Bartlett [Bt]). Com a formulagdo das hipdteses pelos
testes de validagdo, também avaliados ao nivel de 5% de significancia, P-valor superior a 5%
implica que a distribuicdo da variavel-resposta € normal e que as variancias dos tratamentos
sdo equivalentes, validando-se 0 modelo de ANOVA.

Na sequencia, a ANOVA foi aplicada, possibilitando investigar a existéncia de
significancia entre os tratamentos. Havendo significancia, utilizou-se do teste de comparacoes
multiplas de Tukey (teste de contraste), para o agrupamento dos niveis do fator, sendo
possivel identificar o melhor nivel do fator investigado, ou seja, a melhor dentre as misturas
citadas (em termos de resisténcia a compressao).

No teste de Tukey, os agrupamentos (Ag) séo identificados por letras (A, B, C,...), “A”
indica o tratamento de maior valor médio, sucedido por “B”, “C” e assim sucessivamente.
Quando sdo agrupadas com letras iguais, denota que os tratamentos evidenciam médias
equivalentes. Caso contrario, as médias sdo significativamente diferentes. Para este caso,
graficos de combinagdes entre os tratamentos foram utilizados como forma de auxiliar na
interpretacdo destes efeitos.

Face ao exposto, a ANOVA e o Teste de Tukey (quando necessario) foram utilizados para
eleger a melhor mistura cimenticia e investigar o efeito de cada tratamento nos valores de
resisténcia a compresséo.

Para a concretizacdo desta pesquisa, a metacaulinita foi escolhida como material
pozolénico constituinte da matriz cimenticia das placas compdsitas reforcadas. A opgdo por
este aditivo baseou-se nos resultados do consumo do hidréxido de célcio e resisténcia a

compressdo das matrizes estudadas aos 28 dias de cura.
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No que se refere a resisténcia a compressao, apesar da pasta P16-SCCA ser superior em
relagdo as misturas P-REF e com MKL, avaliou-se a P40-MKL como a mais adequada a
aplicacdo na matriz cimenticia proposta, pois manteve a resisténcia mecanica igual a P-REF,
garantindo uma matriz livre de CH, principal agente de ataque as fibras vegetais.

Tendo em vista o exposto, foram produzidas placas compdsitas segundo as condigdes
experimentais e quantidade de amostras descritas na Tabela 3. Neste caso, a ANOVA foi
aplicada para a investigacao da melhor dentre as condi¢Ges delineadas (Tabela 3) nos valores
do modulo de resisténcia a flexao estatica (MOR) e mddulo de elasticidade estatico (MOE),
possibilitando verificar a melhor condigdo na producdo destes compdsitos e avaliar os efeitos
ocasionados pelo envelhecimento acelerado.

A matriz de referéncia é designada pelo material cimentante ser constituido por cimento

puro e a modificada é a matriz onde ha substituicdo do cimento por 40% de metacaulinita.

Tabela 3: Tratamentos investigados na analise de cada propriedade mecénica das placas
cimenticias e numero de amostras por tratamento.

Tratamentos N° de
amostras
T0 Sem reforgo (MREF) 15
T1 Placa ndo envelhecida, reforcada com tecido natural e com matriz de 15
referéncia (TN_MREF)
T2 Placa ndo envelhecida, reforcada com tecido natural e com matriz 15
modificada por metacaulinita (TN_MMKL)
T3 Placa ndo envelhecida, reforcada com tecido hornificado e com 15
matriz modificada por metacaulinita (TH_MMKL)
T4 Placa envelhecida, reforcada com tecido natural e com matriz de 15
referéncia (TN_MREF.ENV)
T5 Placa envelhecida, refor¢cada com tecido natural e com matriz 15
modificada por metacaulinita (TN_MMKL.ENV)
T6 Placa envelhecida, reforcada com tecido hornificado e com matriz 15

modificada por metacaulinita (TH_MMKL.ENV)
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Resumo

O presente trabalho teve por objetivo estudar a substituicdo do cimento Portland (CPI-S) por
metacaulinita (MKL) e por silica extraida das cinzas da casca do arroz (SCCA) em misturas
bindrias independentes. Para investigar a reatividade pozolanica, foram realizadas
termoanalises e analises por microscopia eletrénica de varredura (MEV) em pastas binérias.
Para compreender o efeito fisico destas misturas, foi calculada a densidade de empacotamento
de acordo com o Modelo de Empacotamento Compressivel (MEC) e estudados a
compatibilidade/teores de saturacdo de superplastificantes com os materiais cimenticios.
Considerando os niveis de substituicdo adotados, os resultados indicaram que a pasta com
MKL ao nivel de 40% de substituicdo propiciou o consumo total de CH aos 28 dias; no
entanto, a densidade de empacotamento das particulas foi reduzida e a resisténcia a
compressdo foi mantida. A adicdo de SCCA em até 16% nas misturas binarias apresentou
consumo parcial de CH, porém, este efeito em conjunto com o efeito fisico, acarretou o

aumento da resisténcia a compressao para a mesma idade.

Palavras-chave: metacaulinita, silica das cinzas da casca do arroz, matriz cimenticia,

densidade de empacotamento.
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Abstract

The present research aimed to study the replacement of ordinary Portland cement (OPC) by
metakaolin (MKL) and silica extracted from rice husk ashes (SRHA) in binary mixtures. To
investigate the pozzolanic reactivity, thermal and microstructural analyses were performed in
binary mixtures. To understand the physical effect of these blends, the packaging density was
calculated according to the model of compressible packaging (MCP) and the
compatibility/saturation levels of superplasticisers was studied with cementitious materials.
Considering the substitution levels adopted, the results indicated that the paste with 40% of
MKL provided a total consumption of calcium hydroxide to 28 days; however, the packaging
density of the particles was reduced, while the compressive strength was maintained. The
addition of 16% of SRHA in binary mixtures showed partial consumption of calcium
hydroxide; nevertheless, this effect, together with the physical effect, led to an increase in the

compressive strength for the same age.

Keywords: Metakaolin, silica from rice husk ash, cementitious matrix, packing density.
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1. INTRODUCAO

Um acentuado nimero de pesquisas esta voltado a propor solucBes para mitigar os
impactos ambientais negativos desencadeados pela industria de cimento Portland (CP), onde
se estima que o consumo deste material esta entre os mais elevados do mundo [1-3]. Dentro
dessa linha, uma gama de opgdes técnicas pode ser adotada visando a reducdo dos danos
ambientais e a contribuicdo com o desenvolvimento limpo, como € o caso da substituicdo
parcial de cimento por materiais pozolanicos, que normalmente constituem-se em: a)
materiais cujo consumo de energia térmica e elétrica é reduzido se comparado a fabricacéo do
cimento; ou b) em residuos. Dentre os verificados, tem-se a argila calcinada, escdria de alto-
forno, cinza volante, silica ativa, cinza da casca de arroz, cinza do bagaco da cana-de-agucar,
residuos de corte de rochas (RCR), blocos ceramicos moidos (RBC), residuos ceramicos, e
mais recente a silica obtida a partir das cinzas da casca do arroz [4-11]. A adicdo destas
tecnologias alternativas em matrizes cimenticias, além de reduzir o consumo de cimento e
consequentemente o custo do produto final, coopera para minorar problemas ambientais e
econémicos conexos a destinacao final dos residuos, bem como, proporcionar, manutencéo ou
ganho nas propriedades mecénicas dos produtos cimenticios modificados.

Trabalhos com adi¢fes de metacaulinita (MKL) proveniente de argila calcinada [5, 8,
12, 13], da cinza da casca de arroz [10, 14, 15] e da silica CAA [11] mostram que 0 emprego
destes materiais produz reacfes nos sistemas cimenticios, que normalmente estdo associados a
efeitos fisico-quimicos, os quais atuam como melhoradores de suas propriedades mecanicas.
O efeito fisico esta relacionado ao empacotamento das particulas e depende do tamanho, da
forma, da textura dos gréos, do teor de substituicdo do cimento e da porosidade inicial da
mistura [14, 16, 17] visto que induz ao preenchimento dos espacos vazios da matriz
conformando-a mais compacta, portanto, mais resistente. Por outro lado, ha os efeitos
pozolanicos, que estdo relacionados com a capacidade de reagir quimicamente com o
hidréxido de célcio (Ca(OH)2 ou CH) na presenca de agua, formando compostos que
possuem propriedades cimenticias. As principais fases reativas das pozolanas sdo a silica
(Si02) e alumina (Al203) amorfas, cujos produtos de hidratagdo formados sdo os silicatos de
calcio hidratado (CaO-SiO2-H20 ou C-S-H, designado pela notagdo quimica do cimento),
aluminato de célcio hidratado (CaO-Al203-H20 ou C-A-H) e silico-aluminatos de célcio
hidratados (CaO-Al203-Si02-H20 ou C-A-S-H) [15, 18]. Com isso, ha um aumento de

resisténcia a compressdo dos materiais a base de cimento pela transformacdo de CH em
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compostos mais resistentes e pelo refinamento dos seus poros, onde tais efeitos sdo
observados com alguns dias e até varios meses, dependendo da quantidade e da solubilidade
da silica/alumina amorfa no material [19].

Neste contexto, 0 presente trabalho estudou a substituicdo parcial de cimento por duas
pozolanas, a metacaulinita (MKL) obtida a partir da calcinacdo de argila caulinitica e a silica
extraida das cinzas da casca do arroz (SCCA).

Com relacdo a MKL, este € um dos mais importantes materiais com alta reacao
pozolanica [20], sendo um material silicoso que finamente moido na presenca de agua, reage
quimicamente com o hidréxido de calcio para formar compostos cimenticios [21]. Depoésitos
de argila contém uma mistura de diferentes argilominerais (caulinita, ilita, montmorilonita e
outros), sendo que as que contém caulinita e algumas com montimorilonitas tém reatividade
pozolanica mais alta, enquanto que o resto podem ser considerados de baixa reatividade
pozolanica [22]. A principal fonte de MKL € o caulim, cujo principal elemento constituinte é
a caulinita, um silicato de aluminio hidratado de composicdo aproximada de
2H20.Al202.2Si02, sendo estruturalmente composta de planos de alumina octaédrica e silica
octaédrica alternadamente, com composicao tedrica de 46,54% de SiO2, 39,5% AIl203 e
13,96% de H20 [20, 21]. O caulim sob condi¢bes ambientais normais é estavel, porém,
quando aquecido a temperatura de 650 a 900°C, calcinacdo, ele perde 14% de sua massa, e ha
quebra da sua estrutura tal que as camadas de alumina e silica se tornam enrugadas e
desordenam-se, resultando na MKL, um material amorfo com reatividade pozolanica [20, 21].
Muito embora o caulim seja uma das principais fontes de MKL, esta também pode ser obtida
pela calcinacdo de solos lateriticos [21]. Sendo assim, o desenvolvimento das propriedades de
argilas calcinadas depende da natureza e abundancia de argilominerais no material bruto, das
condicdes de calcinacdo e da finura do produto final [21]. Deste modo, a regido amazdnica
notabiliza-se por possui espessa camada de solos argilosos, compreendendo jazidas com
potencial para a producdo de MKL.

A despeito da silica (SCCA) ser notadamente uma opcao favoravel ecologicamente,
relativo ao aproveitamento de residuos (cinzas), é aplicado um procedimento de extracao
envolvendo baixas temperaturas, gerando ganho tanto de cunho ambiental, como econémico,
devido ao baixo consumo de energia. Neste sentido, pesquisas mostraram que a aplicagéo de
um processo de extracdo apropriado nas CCA (que contem didxido de silicio (SiO2) entre a
faixa de 80% e 90%), obtém-se quantidade expressiva de silica amorfa (acima de 90%),

ligeiramente maior que a encontrada nas proprias cinzas residuais [11, 23, 24], devido as
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reacOes quimicas desencadeadas pela aplicagdo do método hidrotérmico de extracdo [11, 23,
25] produzir mais silica amorfa. O método hidrotérmico consiste na extracdo da silica na
forma de silicato de sodio que por sua vez é homogeneizado com um acido e convertido em
silica em forma de gel [11, 23, 25]. A forma utilizada neste trabalho foi a silica gel seca em
estufa e posteriormente moida, tecnicamente denominada xerogel [11]. Os autores Lima et al.
[11] obtiveram a silica gel em alto grau de pureza e estrutura amorfa, bem como aplicaram-na
em pastas cimenticias onde conseguiram acelerar as reacdes de hidratacdo do cimento, obter
um consumo de quase 60% do CH e um aumento significativo de resisténcia a compressao de
pastas com substituicdo parcial de 5% pelo CP, analisadas aos 28 dias.

Associado ao exposto, pesquisas no campo da engenharia de microestrutura
evidenciam que compositos constituidos por particulas finas (d < 100 um) e uma baixa
relacdo agua/aglomerante, apresentam matrizes densas obtidas a partir da otimizacdo do
empacotamento dos materiais granulares [16, 19], enquanto a trabalhabilidade adequada é
alcancada por meio da dispersdo das particulas promovida pela incorporacdo de aditivos
quimicos a mistura [19, 26]. Assim, a obtencdo de misturas cimenticias com trabalhabilidade
adequada (estado fresco) e alta resisténcia mecéanica e durabilidade (estado endurecido) é
possivel devido a associagdo de aditivos superplastificantes (dispersantes) e adicdes minerais
[19], o que motivou a presente pesquisa a estudar: a potencialidade das pozolanas
apresentadas como substitutas ao cimento Portland; a influéncia inicial que as mesmas podem
proporcionar aos arranjos cimenticios; e o uso do dispersante adequado e com melhor
dosagem de saturacdo, que além de excelente redutor de agua, desenvolve misturas com maior
densidade de empacotamento. Para tanto, foram fabricadas duas misturas binarias contendo
MKL e SCCA como substitutas parciais do cimento, além da pasta de referéncia (sem
substituicdo). Os teores de substituicdo escolhidos foram de 20%, 30%, 40% e 50% MKL e de
10%, 13% e 16% SCCA. Microscopia eletronica de varredura (MEV) e analises térmicas
(TG/DTG) foram realizadas para a investigacdo das reacOes de hidratacdo e da atividade
pozolanica dos materiais. O estudo de compatibilidade do cimento foi realizado para cinco
tipos de dispersantes e escolhido o que apresentou menor consumo do aditivo. Além disso, a
densidade de empacotamento individual das matérias-primas e das misturas binarias foi
determinada de acordo com o modelo de empacotamento compressivel desenvolvido por DE
LARRARD [26].
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2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

As matérias-primas alternativas utilizadas neste trabalho foram argila e cinzas da casca
do arroz (CCA), que possibilitaram produzir a metacaulinita e extrair a silica (SiO2) amorfa,
respectivamente. A primeira foi coletada em jazida localizada no municipio de Itacoatiara,
AM, Brasil (3° 1”7 477 S; 58° 32’ 37” O), nas instalacdes da Litiara industria ceramica da
Amazodnia LTDA. Estudo prévio [27] constatou que a argila desta jazida, ora denominada
“amarela” configura-se como adequada a obtencdo de metacaulinica quando submetida a
calcinacao por duas horas a 700°C, o que direcionou esta pesquisa. As condi¢fes de queima
adotadas para as argilas calcinadas bem como suas caracteristicas fisico-quimicas,
influenciam diretamente em sua atividade pozolanica [21], onde a faixa de temperatura que
possibilita a desidroxilacdo da caulinita e transformacdo em metacaulinita é de 550°C a 900°C
[22]. A segunda matéria-prima sdo as cinzas da casca do arroz (CCA) utilizadas para a
extracdo da silica xerogel, tendo proveniéncia de uma industria de beneficiamento, localizada
em Jaguard do Sul, Santa Catarina, Brasil. O residuo foi reduzido em moinho de bolas
rotativo por 60 min, visando melhorar o processo de extracdo da silica. Os materiais utilizados
na extracdo da silica das CCA foram &gua e os reagentes quimicos acido cloridrico (HCI) a
37% e hidroxido de sédio (NaOH). Para a producdo das pastas cimenticias foram empregados
0 cimento Portland comum sem adigdo mineral, CPI-S, similar ao ASTM Tipo | [28], a
metacaulinita produzida (MKL), a silica das cinzas residuais, agua e aditivo superplastificante
a base de éter policarboxilico Glenium® 51 (solu¢do aquosa com 31,13% de sdélidos). Para
tanto, antes da opcao por este, foi realizado um estudo com mais dois tipos de dispersantes
comercializados na cidade de Manaus, AM, Brasil (Muraplast FK 32 e Tec Flow 9030), onde
foram avaliados a compatibilidade com o cimento e a melhor dosagem de saturagé&o.

2.2 Producdo e caracterizacdo da metacaulinita

O esquema apresentado na Figura 1 estabelece o procedimento da producdo da MKL,
onde ap0s a coleta, a argila foi submetida a secagem natural (minimo sete dias), em seguida a
amostra foi homogeneizada e a reducdo dos torrfes realizada em extrusora com posterior
refinamento manual em capsula de porcelana e pistilo. O peneiramento mecanico foi realizado
(#200 mesh), o material seco em estufa a 100 °C por 24 h (objetivando reducdo da umidade

adquirida no processo pré-calcinacdo) e na sequéncia foi calcinado em forno resistivo mufla
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Q318M Quimis®, cujas condi¢bes de queima adotadas foram: tempo de residéncia de 2 h
apos estabilizacdo da mufla em 700°C (temperatura de calcinacao) e resfriamento por 12 h. A
difracdo de raios X das amostras da argila in natura e calcinada a 700 °C foi efetuada em
difratdmetro X’PERT PRO MPD (PW 3040/60), com tubo de Cu- Ka (1,5406 A), com coleta
entre 5° ¢ 60° (20), velocidade do goniometro de 0,02°/passo e tempo de contagem de 50 s,
cuja identificacdo dos minerais foi realizada comparando-se os difratogramas obtidos com
fichas do banco de dados ICDD-PDF (International Center Diffraction Data — Powder
Diffraction Data). Para a metacaulinita foi realizada a seguinte caracterizacdo: distribuicdo do
tamanho de particulas, obtida por meio do analisador a laser Mastersizer 2000 (Malvern
Instruments) e agua deionizada como meio dispersante; composicdo expressa em o6xidos
determinada por espectroscopia de fluorescéncia de raios X (EDX-720 Shimadzu); massa
especifica por meio do picnédmetro a gas (AccuPyc 1340 da Micromeritics); termoanalise
(TG/DTG) realizada em equipamento SDT Q600 TA Instruments (cuja perda ao fogo foi
obtida pela curva de perda de massa (TG) aos 950°C), microscopia eletronica de varredura
(MEV) por meio do equipamento HITACHI TM3000 Tabletop Microscope e compacidade
experimental realizada pelo método de demanda d’agua de acordo com procedimentos
preconizados por DE LARRARD [26].

1. Coleta do material: argila amarela
7

2. secagem natural do solo (min_ 7 dias)

3. Feducdo dos torrdes de solo
extruzora

=7

4. Moagem manmual do solo

NS

5. Peneiramento do material (75 pm)

ol
6. Secagem do matenal em estufa (100 °C/
24 )

)

7. Calcinacdo da argila em fomo mufla
(700 °C/ 2 h)

<7
§. Fesfrniamento da mufla (12 k) e
acondicionamento da metacaulinita

Figura 1: Procedimento de fabricacdo da metacaulinita.
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2.3 Extracdo e caracterizacao da Silica xerogel (SCCA)

A extracdo da silica xerogel consistiu em doze procedimentos, utilizando o método
desenvolvido por KALAPATHY et al. [29, 30] e adaptado por LIMA et al. [11] conforme
sequéncia indicada na Figura 2.

| 1. Limpeza (CCA + HCI + dgua) |
=7

| 2. Agquecimento e agitagSo por 1 h |
S

| 3. Resfriamento a temperatura ambiente |
.7

| 4. Filtragem com descarte do liqumdo |
N

| 5. Extracdo (CCA + NaOH) |
=

| 6. Aquecimento e agitacio por 2 h |
W

| 7. Resfriamento 3 temperatura ambisnte |

=
| 8. Filtragem com descarte do solide |

| 9. Gelificagdo (silica gel) solucdo de silicato |
de sodio + acido (HCL)

| 10. Quebrz e lavagem do gel |

=7
| 11. Secagem a 100 °C (silica xerogel)} |

=7

| 12. Moagem da silica mainho rotativo |

Figura 2: Procedimento de extracéo da silica xerogel.

Inicialmente, a lavagem das cinzas objetivou o seu tratamento, submetendo-a em
solucdo acida (HCI) para a remog¢do das impurezas, principalmente as metélicas [31]. Nas
fases subsequentes 2 e 6 as amostras foram aquecidas a 100°C sob agitacdo continua em
agitador magnético e posteriormente ocorreu o resfriamento (3 e 7) visando preparacdo para a
filtragem (4 e 8) que foi realizada por meio de bomba a vacuo e papel filtro Quanty® JP42. O
procedimento de extracdo propriamente dito é desenvolvido na fase 5, onde as CCA tratadas
foram adicionadas em solucéo de hidroxido de sodio na concentracdo de 1M para solubilizar a
silica presente na amostra, assim produzindo o silicato de sodio (Na2SiO3) [11]. A formacao
do gel (fase 9) foi obtida pela redu¢do do pH (com HCI) da solucdo de silicato de sodio
submetida a agitagdo magnetica constante. Na sequéncia, realizou-se a quebra, da estrutura do

gel formado com bastdo de vidro e posterior lavagem com agua destilada onde houve agitacao
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vigorosa da solugdo (fase 10). Neste processo, apos a precipitacdo do gel a agua foi descartada
e repetiu-se o processo de lavagem por mais seis vezes, visando a remoc¢do completa do
cloreto de sodio (NaCl) formado na amostra apds a fase 9, referente a reacdo quimica
desencadeada pelo contado do silicato de sddio com o acido cloridrico, onde a remogéo do sal
pdde ser verificada pela analise de difracdo de raios X. A obtenc¢do da silica xerogel (fase 11)
foi realizada submetendo a silica gel a temperatura de 100°C em estufa por 25 horas, tempo
observado para a secagem visual completa da mesma. A SCCA seca apresenta-se em forma
de grdos opacos, para a obtencdo de uma granulometria apropriada ao emprego em pastas
cimenticias bem como sua caracterizagdo, realizou-se a cominuicdo das particulas em moinho
rotativo por trés horas (fase 12).

A difracdo de raios X das CCA e da silica xerogel (SCCA) foi efetuada em um
difratbmetro LabX XRD-6000 Shimadzu difractometer com radiacdo monocromatica de
cobre (Cu-Ka), operando a 30mA e 40kV, entre o intervalo do angulo de Bragg 5° ¢ 60° (20),
velocidade do gonidmetro de 0,02° por segundo. A identificacdo dos minerais presentes nas
cinzas foi realizada comparando-se o difratograma obtido com cartas do banco de dados ICSD
(Inorganic Crystal Structure Database). A caracterizacdo complementar da silica extraida

consistiu em mesmo procedimento relatado para a MKL.

2.4 Compatibilidade e dosagem de saturacéo

A presente pesquisa também contemplou o estudo da compatibilidade dos dispersantes
mencionados no item 2.1 com o cimento Portland comum, para verificar qual dispersante
proporcionava a melhor dosagem de saturacdo com o CP e eficiéncia no processo de
empacotamento dos materiais cimenticios. Para tanto, aplicou-se inicialmente o ensaio de
fluidez de pasta pelo uso do funil de Marsh [32], onde se verificou que os aditivos
superplastificante Tec Flow 9030 e Glenium® 51 enquadraram-se como compativeis, sendo
este 0 mais indicado com menor valor da dosagem de saturagdo (DS=0,6%), proporcionando
menor consumo com 0 mesmo efeito de dispersdo. Apos a escolha do dispersante foi dado
prosseguimento ao estudo das dosagens de saturacdo para as pastas de metacaulinita e de
silica. No entanto, optou-se pela aplicacdo do método do miniabatimento de Kantro [33] em
decorréncia de requerer quantidade consideravelmente inferior de material, se comparado ao
consumo evidenciado pelo funil de Marsh. Para tanto, a otimizagdo da dosagem de SP foi
determinada adotando-se dois critérios: (i) dosagem correspondente ao maximo espalhamento

sem deformacéo da circunferéncia formada e (ii) diametro de espalhamento de 170 £ 10mm.
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2.5 Dosagem e producéo das pastas

Com relacdo aos ensaios de termoanalise e microscopia eletrénica de varredura
(MEV), foram preparadas oito pastas com relacdo agua/aglomerante de 0,40 e em diferentes
teores de substituicdo parciais de cimento. Em massa, foram dosadas no seguinte formato:
pasta de referéncia composta por cimento e agua (P0); pastas com 20%, 30%, 40% e 50% de
substituicdo de cimento por metacaulinita (P20-MKL, P30-MKL, P40-MKL e P50-MKL);
pastas com 10%, 13% e 16% de substituicdo de cimento por silica das cinzas da casca do
arroz (P10-SCCA, P13-SCCA e P16-SCCA), cada uma com uso de teores especificos de
superplastificante, conforme Tabela 1. As pastas foram manualmente produzidas em um
béquer de vidro, onde foi adicionado o aditivo superplastificante e a agua para
homogeneizagdo por 30 s. Em seguida, o material cimentante previamente misturado por 90 s,
foi inserido & mistura liquida, onde o qual foi homogeneizado vigorosamente por 8 min.
Imediatamente apds a homogeneizacdo, amostras de aproximadamente 20 g foram colocadas
em sacos plasticos de polipropileno para os ensaios de termoanalise e em cilindros plasticos
(10 mm de didmetro e 60 mm de altura), cobertos com papel filme, para as microscopias, e

foram mantidas em cura a 25 °C em dessecador até a idade dos ensaios (28 dias).

Tabela 1: Dosagem das pastas.
Proporcao dos materiais (em massa)

Pastas - “p MKL SCCA SP* (%)

PO 1,00 i i 0,6
P20 MKL 0,80 0,20 i 1,0
P30 MKL 0,70 0,30 i 1,2
P40 MKL 0,60 0,40 i 15
P50 MKL 0,50 0,50 i 2,0
P10 SCCA 0,90 : 0,10 1,0
P13 SCCA 0,87 i 0,13 1,2
P16 SCCA 0,84 i 0,16 15

* Percentagem relativo ao teor de sélidos do superplastificante em relacao
a massa de aglomerante.

Para os ensaios de compatibilidade/dosagem de saturacdo e de resisténcia a
compressdo, a relacdo agua/aglomerante permaneceu 0,40, dosadas em trés pastas: PO (P-
REF); P40-MKL; P16-SCCA; que foram selecionadas a partir dos resultados da analise
térmica e MEV das misturas anteriormente citadas. A producdo destas pastas contemplou o
seguinte procedimento: os materiais sélidos foram homogeneizados manualmente por 2 min e

introduzidos na bacia metalica de um misturador planetario, que foi ligado inicialmente na
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velocidade 115 rpm. Em seguida, a mistura liquida (agua + superplastificante), previamente
homogeneizada por 30 s, foi adicionada compassadamente ao recipiente metalico em 2 min.
Entdo, a pasta foi mantida em repouso por 30 s, a fim de retirar o excesso contido na lateral da
bacia e misturada novamente por mais 10 min na velocidade 175 rpm.

No ensaio de compatibilidade/ DS, cada pasta apds producao, foi colocada em repouso
por 5, 30 e 60 min em um béquer devidamente protegido contra a acdo da umidade externa,
posteriormente homogeneizada por mais 30 s, antes de inseri-la no mini funil de Kantro. Para
0 ensaio de resisténcia a compressao, a consisténcia das pastas também avaliada pelo método
de Kantro [33], foi ajustada para 150 £ 10 mm. As misturas foram vertidas em moldes
cilindricos de PVC (25 mm de didmetro e 50 mm de altura) e bases de acrilico, em duas
camadas e adensadas com um bastdo de vidro por 30 s em cada camada [11]. Em seguida, 0s
moldes foram cobertos com base acrilica e colocados em ambiente umido. Apds 24 horas, 0s
corpos de prova foram extraidos dos moldes, com extrator metalico de mesa, e mantidos sob

cura em ambiente tmido com temperatura média de 25 °C até as idades de 3, 7 e 28 dias.

2.6 Analise Térmica e MEV das pastas

A termogravimetria e sua derivada (TG/DTG) foram realizadas em equipamento SDT
Q600 TA Instruments, submetidas sob as seguintes condi¢cBes de ensaios: taxa de
aquecimento constante de 10 °C/min; atmosfera inerte (N2) com fluxo méaximo de 100
ml/min; temperatura entre 25 e 1000 °C; massa da amostra aproximadamente 10 mg; cadinho
aberto de platina. O ensaio iniciou conservando as pastas em temperatura constante de 35 °C
por 1 h no equipamento, para a liberacdo da agua livre. As analises foram realizadas para as
matérias-primas (cimento, argila, MKL, CCA e SCCA) e para as diferentes pastas na idade de
28 dias. A TG procurou medir a perda de massa da amostra em funcdo da variacdo da
temperatura, quando submetida a aquecimento pré-definido e foi utilizada para caracterizar as
amostras. A presenca das particulas de quartzo nos aditivos minerais bem como os produtos
formados na hidratacdo das pastas foi identificada por meio das temperaturas dos picos nas
curvas de DTG, pois a transformacdo polimdrfica deste mineral (pico em 573°C) ndo pode ser
detectada na analise termogravimétrica por ndao envolver perda de massa. Relativo as misturas
cimenticias, Taylor [34] descreve os picos tipicos nas curvas DTG: etringita (fase Aft) de 76 a
84 °C; silicato de calcio hidratado (C-S-H) de 104 a 140 °C; silico-aluminato de célcio
hidratado (C-A-S-H) de 157 a 163 °C; aluminato de célcio hidratado (C-A-H) de 230 a 240
°C; portlandita (CH) de 425 a 465°C; e calcita (CC) de 620 a 645°C. Com excecdo da CH e
da CC, a perda de massa dos demais compostos hidratados ocorre em faixas de temperatura
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que podem se sobrepor, sendo portanto, dificil a identificacdo e quantificacdo destas fases
isoladamente. No entanto, para obter a perda de massa devido a desidratacdo do C-S-H e C-A-
S-H considerou-se o intervalo na curva TG entre 35 °C até a temperatura do inicio da
desidratacdo da CH, conforme orientado por ROCHA et al. [35] e ap0s esta quantificacdo
foram calculados os contetidos de agua quimicamente combinada em base calcinada para cada
matriz fabricada, seguindo os procedimentos sugeridos por DWECK et al. [36]. A perda de
massa devido a desidratacdo da CH e da descarbonatacdo da CC foram quantificadas a partir
do intervalo inicial e final demarcado nos seus referidos picos na curva DTG e o quantitativo
destes mesmos compostos foram estimados por meio da reagéo de desidratacdo (Equacdo 1) e

de descarbonatacdo (Equacéo 2) da CH e CC respectivamente.

Ca(OH), —Ca0O +H,0
100% —> 75,68% + 24,32% 1)

CaCO, — Ca0+CO,
100% —> 56,00% + 44,00% @)
A microscopia eletronica de varredura (MEV) foi efetivada utilizando o detector de
elétrons secundarios no equipamento HITACHI TM3000 Tabletop Microscope e as imagens

puderam confirmar a presencga/auséncia de CH e CSH das pastas hidratadas.

2.7 Densidade de empacotamento e resisténcia & compressao

A densidade de empacotamento é uma caracteristica fisica obtida em mistura seca das
pastas, sendo de suma importancia para a elaboracédo da dosagem cientifica proposta por DE
LARRARD [26], o modelo de empacotamento compressivel (MEC). Este efeito
(empacotamento) depende do tamanho, da morfologia, distribuicdo granulométrica e
porosidade dos grdos, além do protocolo de empacotamento adotado [35]. O MEC permite a
transi¢do de uma compacidade virtual teorica (y) para a compacidade real (o) das misturas,
gue se da com a energia aplicada e o tempo de adensamento das particulas [35]. Para tanto, ha
uma conexdo entre 0 empacotamento virtual e real para uma dada mistura, estabelecida pelo
coeficiente de empacotamento (K), que fisicamente significa a energia de adensamento
(compactacao) das particulas na mistura. DE LARRARD [26] estabeleceu o valor de K = 6,7
para materiais finos, obtido pelo ensaio de empacotamento por demanda de agua. A
formulagdo geral que correlaciona ¢ e y ¢ descrita pela Equagdo 3, sendo n o numero de

classes granulares; yi a fragao volumétrica; i a compacidade virtual da enésima classe; y(i) 0
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empacotamento virtual (i=classe dominante). Quando n=1, é possivel calcular a compacidade

virtual (Bi) para a classe unitaria por meio da Equagao 4.

4 @)

p=ts

(4)

A determinacdo da compacidade experimental (C) dos materiais unitarios (cimento,
MKL e SCCA) bem como das misturas binarias (P40 MKL e P16 SCCA) que é diretamente
influenciada pela dosagem de dispersante, seguiu a metodologia do protocolo demanda de
agua [26] observando a sequéncia: adicdo de 3509 de material seco em misturador planetéario;
incremento de 50% da quantidade de agua prevista para atingir a demanda de agua;
acionamento do misturador em velocidade média e adi¢do de pequena quantidade de d4gua em
intervalos de 1 minuto até a formacéo de aglomerados; mistura em repouso por 30 s, enquanto
retira-se 0 excesso da lateral do recipiente; exposi¢cdo da mistura em velocidade alta por 1
min; conclusdo do ensaio quando da formacao de uma pasta homogénea e adensada; anotacéo
do consumo de &gua. O ensaio teve duracdo aproximada de 12 min e ap6s obtencdo da
umidade correspondente ao estado de demanda de agua, a compacidade da pasta unitaria e das
pastas binarias foi calculada utilizando as Equacbes 5 e 6 respectivamente. Sendo: mel a
massa especifica do material 1 (g/cm3); me2 a massa especifica do material 2 (g/cm3); M1 a
massa do material do material 1 (g); M2 a massa do material do material 2 (g); MH20 a

massa de 4gua ao atingir o ponto de demanda d’agua [34].

1 ()

me,.me,

1+M R —
Hzo(mez.Ml +me.M, ©6)

No que tange a resisténcia a compressao, foi realizada por meio da ruptura de 6 corpos
de prova para cada mistura, com prévio faceamento das bases em torno mecanico, nas idades
de 3, 7 e 28 dias, em equipamento de ensaios mecanicos da EMIC, modelo PC 200. Os
resultados foram tratados estatisticamente pela Analise de Variancia (ANOVA), ao nivel de
probabilidade de 5%, seguido pelo teste de comparagdes multiplas de medias (teste de
Tukey).
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Caracterizagdo dos materiais

A distribuicdo das particulas da MKL e SCCA deve ser similar a do cimento para
garantir o efeito fisico proporcionado pela substituicdo deste pelas pozolanas em matrizes
cimenticias. A Figura 3 apresenta as curvas granulométricas dos trés materiais com graduacao
ndo uniforme, sendo a SCCA o material com granulometria mais fina, porém bem préxima a
do CPI-S, onde a MKL apresentou D50 maior que a silica e o CP (Tabela 2), possivelmente
por ndo contemplar processo de moagem mecanica, como 0s outros materiais. Na Tabela 2
sdo apresentadas as principais caracteristicas fisico-quimicas da argila in natura, MKL, CCA,
SCCA e do CP. A silica (SiO2) e alumina (Al203) sdo os principais compostos da
metacaulinita e de sua matéria-prima. Na argila, a silica e alumina somadas, representam
89,1% da massa da amostra, enquanto na MKL, 89,6%, sendo esta, infimamente maior que a
encontrada para a metacaulinita (81,5%) empregada por LI et al. [8] e os residuos de blocos
ceramicos (RBC = 82%) estudados por ROCHA et al. [35], o que configura a potencialidade
de um material pozolanico, visto 0s compostos citados serem 0s responsaveis pela reatividade
quimica com o hidréxido de calcio (Ca(OH)2) na presenca de dgua, formando compostos que

possuem propriedades cimenticias.
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Figura 3: Distribuic8o granulométrica da MKL, SCCA e cimento.
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Tabela 2: Composicao expressa em o0xidos (% de massa) e propriedades fisicas dos materiais.

COMPOSTO ARGILA MKL CCA SCCA CP
SiO2 41,6 40,8 94,0 96,3 155
Al203 47,5 488 1,7 18 39
FeoO3 6,9 6,6 01 - 40
TiO: 2,4 23 - - 0,3
CaO - - 08 01 70,6
K20 - 01 14 03 0,9
MnO - - 03 - 0,04
SOz 1,2 11 13 15 4,7
ZrO; 0,2 02 - - 0,02
P20Os - - 04 - -
Perda ao fogo (%) 15,36 2,51 4,08 10,56 3,30
Massa espec. (kg/m3) - 2,89 236 240 3,23
Compacidade - 0,39 - 0,36 0,63
Superficie especifica, BET 15752 - 64100 993
(m2/kg) -
Dso* (um) - 256 - 18,1 195

* Tamanho abaixo do qual passa 50% da massa do material

No tocante a CCA e SCCA o principal produto constituinte é a prépria silica (SiO2),
com representacdo de 94% e 96,3% (massa amostral, respectivamente), onde para as cinzas o
valor estd muito proximo daquele encontrado por BUI et al. [41] e por WEI e Meyer [42]
(92% e 94,1%, respectivamente). Para a SCCA extraida por processo hidrotérmico, LIMA et
al. [11] e OKORONKWO et al. [37] obtiveram SiO2 de alta pureza, representando 91,6% e
97,13%, respectivamente da massa da amostra, indicando que o elevado teor de SiO2 na silica
xerogel desta pesquisa, corrobora com a atividade pozolanica [11], sendo os demais
compostos, impurezas presentes, a exemplo, as cinzas que contém o K20 e P205
provenientes de fertilizantes usados na plantacdo de arroz [15, 38]. Com relacdo as
caracteristicas fisicas, destaca-se a compacidade, a qual realizou-se 0 ensaio para 0 cimento
sem e com dispersante, onde se constatou que a densidade de empacotamento aumenta em
misturas dispersas (de 0,54 para 0,63). Os valores de compacidade contidas na Tabela 2 foram
obtidas com dispersante, na proporcao da dosagem de saturacdo de cada material. Observa-se
que o CP foi o que indicou maior densidade de empacotamento (0,63), seguido pela
metacaulinita (0,39) e pela silica (0,36). Confrontando com a literatura, o CPI-S apresentou
resultado igual ao obtido por Marchetti, Rahhal e Irassar para o cimento ASTM tipo | (0,63)
[16]. Em relagdo a MKL, também contemplou compacidade semelhante & metacaulinita
proveniente de blocos ceramicos moidos (0,42) [35] e para a SCCA, a comparagdo foi

realizada com a silica ativa (0,43) [40] que possui caracteristicas fisico-quimicas analogas a
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silica xerogel desta pesquisa, devido ndo se verificar na literatura estudos de empacotamento
para este material. A discrepancia entre as densidades de empacotamento dos materiais
alternativos em relacdo ao cimento pode estar relacionada com a superficie especifica destes,
evidenciado pela demanda de &gua, que € inversamente proporcional a compacidade
(Equacdes 5 e 6), cujo material que apresentou menor valor é justamente a SCCA (0,36) que
possui maior area superficial (64100 m#/kg), seguida pela MKL (15752 m2/kg).

A Figura 4 mostra o padrdo de difracdo de raios X da argila, MKL, CCA e SCCA. As
fases cristalinas identificadas na argila in natura séo tipicas de um solo pertencente ao grupo
dos argilominerais caulinitas, cujas fases sdo predominantes, evidenciando também, discretos
teores de quartzo, anatasio e rutilo (Figura 4 (a)). Apds a calcinacdo (700°C por 2h)
observaram-se picos de pequena intensidade de anatasio e quartzo, que sdo residuos na
amostra. A estrutura cristalina da caulinita foi rompida e transformada em amorfa (Figura 4
(@), tornando a argila quimicamente reativa, corroborando com os resultados da curva
termogravimétrica derivada (DTG) (Figura 5 (a)), onde se observa que a amostra calcinada
(MKL) néo apresenta o pico da caulinita (em torno de 482°C), comprovando a desidroxilacéo
completa do argilomineral e a eficiéncia das condi¢des de queima adotadas para producédo de
amostra com acentuada atividade pozolanica [21]. A Figura 4 (b) apresenta o difratograma de
raios X das cinzas residuais da casca do arroz, onde ocorre silica cristalina sob a forma de
cristobalita (SiO2), seguindo o padrdo difratométrico relatado na literatura [39, 43]. A
presenca da cristobalita sugere que a temperatura de queima das cinzas foi superior a 800°C,
visto que tratamentos acima desta temperatura possibilita a recristalizacdo da silica contida

nas CCA [43], transformando a SiO2 amorfa no mineral cristobalita.
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Figura 4: Difratogramas de raios X: a) da argila in natura e da metacaulinita (MKL); b) das cinzas da casca de
arroz (CCA) e da silica das cinzas (SCCA). Identificacdo dos minerais: (C) Caulinita (1-0527); (Q) Quartzo (46-
1045); (A) Anatésio (21-1272); (R) Rutilo (21-1276) e (Cr) Cristobalita (1-071-0785).
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No que tange a SCCA (Figura 4 (b)), apresentou carater amorfo, formando halo entre
os angulos de 20° e 30° (20) e completamente livre de NaCl, comprovando a eficiéncia do
processo de extracdo [11, 23, 24, 25, 29, 30, 31].

A partir das anéalises termogravimétrica (TG) e derivada (DTG) das cinzas e silica
(Figura 5 (b)), constatou-se que entre 50°C e 200°C houve uma leve perda de massa
decorrente da eliminacdo da agua adsorvida sobre as particulas de CCA e SCCA, confirmada
pela discreta deflexdo na curva de DTG das cinzas por volta de 50°C e pelo pico na DTG da
silica aos 100 °C. A maior perda de massa para as CCA ocorreu entre 550°C e 850°C,
enquanto para a SCCA a perda mais acentuada ocorreu até 200 °C, temperatura por volta da
qual se completa a etapa da perda de agua adsorvida do material. As amostras de CCA e
SCCA apresentaram perda de massa total de 4,22% e 10,72% respectivamente, e a perda ao
fogo de ambas, bem como da argila e MKL, foi obtida por meio da curva de TG a 950°C e

encontra-se na Tabela 2.

0.20 11.00 0.25
48223 °C ... gqlo argiloso
Metacaulinita
0.154
~~
Q
N
é 0.104
O
F
A 0.05-
886.57 °C
———— M
0.00 — 7 10.00 . . . .
0 200 400 600 800 1000 1200 0 200 400 600 800 1000
Temperatura (°C) Temperatura (°C)
(@) (b)

Figura 5: Analise térmica dos materiais: a) solo argiloso e MKL (DTG); b) cinzas e silica xerogel (TG e DTG).

3.2 Compatibilidade (CPI1-S/Dispersantes) e dosagem de saturagao

A selecdo do tipo de dispersante é fundamental, pois, além de promover a eficiéncia na
dispersdo das particulas de cimento, reduzindo a quantidade de agua da mistura e o controle
da reologia de uma dosagem com relacdo agua/aglomerante muito baixa, influencia
significativamente no processo de hidratagcdo e na microestrutura da pasta hidratada [34]. Com
isso os critérios de escolha foram norteados pelos resultados gerados neste estudo. A Figura 6
mostra 0 comportamento reologico dos dispersantes do tipo superplastificante analisados pelo
método do funil de Marsh [32], o dispersante é considerado compativel com o tipo de cimento
utilizado quando os tempos de escoamento aos 5, 30 e 60 minutos, apresentam-se proximos

[40] como € o caso dos aditivos especificados na Figura 6 (b) e (c). Em contrapartida, se o
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tempo de escoamento do fluido entre a primeira e a Ultima leitura for significativamente
distinto, o dispersante usado é pouco eficiente no processo de dispersdo das particulas de
cimento [40] (Figura 6 (a)). Dessa forma, verifica-se que o dispersante Muraplast ndo foi
compativel com o cimento CPI-S por apresentar disparidade de tempo na curva de 60 min
para 0s primeiros teores estudados (1,8% e 1,9%). J& os superplastificantes Tec Flow e
Glenium 51 mostram-se compativeis e com dosagem de saturacdo de 0,8% e 0,6%,

respectivamente, conforme destacado na Figura 6 (b) e (c).
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Figura 6: Dosagem de saturacdo de diferentes tipos de dispersantes para o cimento CPI-S pelo método de Marsh:
a) Muraplast; b) Tec Flow; ¢) Glenium 51; d) Glenium 51 pelo miniabatimento de Kantro.

O ponto de saturacdo do dispersante em relacdo ao CP ocorre quando a superficie dos
gréos de cimento ndo absorve mais as moléculas do aditivo que se encontram livres. Deste
ponto em diante qualquer aumento na quantidade deste fluido influenciara infimamente a
dispersédo das particulas de cimento, 0 que torna o ponto de saturagdo como a melhor relagcdo

custo/beneficio do consumo de dispersante [40]. A partir disto, a opcdo adotada nesta
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pesquisa foi pelo aditivo Glenium 51® que apesar de apresentar a mesma constituicdo do
superplastificante da Figura 6 (b) (polimeros policarboxilicos), constituiu menor dosagem de
dispersdo das particulas (0,6%). Verificou-se na literatura, dosagem do dispersante adotado
similar ao encontrado neste trabalho (0,54%) para 0 mesmo tipo de cimento [39].

O prosseguimento do estudo para obtencdo da dosagem de saturacédo (DS) do
dispersante escolhido com os outros materiais foi realizado por meio do ensaio do
miniabatimento de Kantro, por consumir menos material que o método anterior, sendo que
este procedimento classifica a DS como o ponto na curva a partir do qual o didmetro médio de
espalhamento ndo sofre mais alteracdes significativas, sendo observado como o ponto
referente a 0,6% de dispersante, como indicado na Figura 6 (d). Apds a constatacdo da
eficiéncia desta metodologia, que conferiu a mesma saturacdo que o método de Marsh,
executou-se este ensaio para a metacaulinita e para a silica xerogel, cujas dosagens de
saturacdo encontradas foram 4% e 6% respectivamente, sendo o alto consumo destes
materiais, explicado por sua elevada superficie especifica (Tabela 2). Estes resultados séo
similares aos observados por FORMAGINI [40] para a silica ativa (DS = 4%), cujas
caracteristicas fisicas sdo semelhantes as estudadas neste artigo. As dosagens de dispersante
das referidas pozolanas foram essenciais para a obtencdo da densidade de empacotamento
destas, bem como para a produgéo das pastas analisadas no presente artigo, cujas proporc¢oes

dos materiais constituintes encontram-se na Tabela 1.

3.3 Andlise Térmica e MEV das Pastas

Os resultados de TG/DTG das pastas de referéncia (P0), com substituicdo parcial por
metacaulinita (P MKL) de 20% a 50% e com substituicdo parcial por silica (P SCCA) de
10%, 13% e 16%, na idade de 28 dias sdo mostrados na Figura 7. Para todas as pastas da
Figura 7 (a) observaram-se cinco transi¢cbes de perda de massa na curva TG. A primeira
ocorreu entre 35 e 400 °C, a segunda entre 400 e 450 °C, a terceira entre 450 e 650 °C, a
quarta entre 650 e 700 °C e a quinta entre 700 e 1000 °C. No entanto, para as pastas
constantes na Figura 7 (b), as Unicas que seguiram este padrdo foram a PO e P20 MKL (pasta
de referéncia e com 20% de substituicdo por metacaulinita), as outras ndo apresentaram
transicédo significativa de perda de massa. As curvas DTG foram utilizadas para identificar as
fases presentes em cada pasta, como por exemplo, os picos referentes ao C-S-H, identificados
em todas as pastas na primeira transicdo. Da mesma forma todas as pastas, com excecdo das
P40 MKL e P50 MKL, apresentaram picos referentes a CH na segunda transicédo, destacando-

se o fato que as pastas modificadas por silica ou por metacaulinita apresentaram sempre picos
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menores em relacdo a pasta de referéncia (P0O) indicando reatividade pozolénica, suscitado
pela progressdo do consumo do hidroxido de célcio (redugéo dos picos) conforme aumento do
teor de substituicdo. Ainda na primeira transicdo, também foi identificado para todas as pastas
com MKL (Figura 7 (b)), pico provavelmente referente ao CASH em decorréncia da presenca
expressiva de Al203 na composicdo quimica da metacaulinita (Tabela 1). Na terceira
transicdo observou-se a presenca de carbonato de célcio (CC) na PO, em todas as pastas com
SCCA (Figura 7 (a)) e com MKL (Figuras 7 (b)).
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Figura 7: Curvas TG/DTG das pastas: a) PO e P SCCA (10%, 13%, 16%); b) PO e P MKL (20%, 30%, 40%,
50%) aos 28 dias de idade.

Os valores (% em massa) de dgua quimicamente combinada com etringita (fase AFT),
C-S-H e CASH e CAH e os teores de CH e de CC, encontram-se na Tabela 3. A pasta de
referéncia (PO) apresentou, como esperado, maior teor de CH que as pastas modificadas, todas
com 28 dias de cura. Observa-se que para as pastas de MKL e silica com menores teores de
substituicdo adotados (20% e 10%), j& se evidencia atividade pozolanica, visto que
apresentam cerca de 80% e 24% respectivamente, de reducdo no teor de CH em relacdo a
matriz de referéncia, significando que este consumo é 75% e 58% maior que o nivel de
substituicdo, respectivamente para a MKL e SCCA. Para as substitui¢cbes de 30%, 40% e 50%
de metacaulinita por cimento, obtiveram-se reducdes de 90%, 100% e 100% no teor de CH
em relacdo a pasta pura (P0O), respectivamente. Para as pastas modificadas por silica, ndo se
atingiu o consumo de 100% da portlandita, observado nos menores niveis de substituicdo
escolhidos em relagdo a MKL, todavia sugere o consumo total aos 28 dias de idade se testado
teor discretamente maior desta pozolana, que pela substituicdo de 13% e 16% em massa de
CP, apresentou consumo de 70% e 77% de CH em comparacdo com a PO. Ressalta-se que a
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quantidade de hidréxido de célcio consumida na Ultima pasta citada (P16 SCCA) é somente
3% menor que a consumida na P20 MKL, com isso, é possivel inferir que a silica xerogel
pode ser mais reativa que a MKL, para tanto, precisa-se que ambas sejam estudadas em iguais
niveis de substituicdo e tenham a mesma granulometria, visto que a SCCA apresentada possui
uma quantidade maior de particulas finas (Figura 3). A influéncia do tamanho dos gréos nas
reacOes pozolanicas pode ser exemplificada pela pesquisa de LIMA et al. [11] que utilizando
silica gel, onde as particulas sdo significativamente menores que a silica xerogel, obteve pasta
com maior desidroxilacdo de CH, se comparado a pasta P10 SCCA desta pesquisa, utilizando
menor teor de substituicdo (5%) de silica, onde aos 28 dias relatou um valor de 6,79% de CH
contra 8,48% descrito neste artigo (Tabela 3). No que se refere as pastas com metacaulinita,
apresentaram resultados bastante satisfatorios para os niveis de substituicdo estudados,
destacando o fato de que a pasta com 30% (P30 MKL) pode apresentar consumo total ou
maior de portlandita, se analisado em idades superiores de cura, conforme sugerido por
MELO FILHO, SILVA e TOLEDO FILHO [44] que substituindo parcialmente 50% por
MKL em matriz cimenticia, obteve um consumo de 96% de CH relativo a matriz de
referéncia aos 28 dias de cura, no entanto, ao analisar a mesma pasta na idade de 180 dias,

obteve consumo total (100%) do mesmo composto.

Tabela 3: Teores de 4gua quimicamente combinada com os compostos de hidratacdo; CH e
CC (% em massa).

PROPORCAO EM MASSA (%) AGUA
QUIMICAMENTE .. ¢
PASTAS COMBINADACOM o\ o
CIMENTO POZOLANA  AFT,C-S-H,CASH, (7o) (%)

CAH (%)
PO 100 - 28,80 11,10 3,59
80 20 36,09 2,18 1,08
P MKL 70 30 36,41 1,13 0,39
60 40 48,90 0 O
50 50 61,09 0 0
90 10 32,74 8,48 1,90
P SCCA 87 13 35,36 3,31 5,28
84 16 39,10 2,51 1,42

No caso da agua quimicamente combinada com etringita, C-S-H, CASH e CAH, é
importante ressaltar que picos referentes a Aft ndo foram evidenciados na Figura 7 pois este
composto apresenta-se em processo bastante pronunciado de hidratagdo nas primeiras 24h de

cura [34], idade na qual é certamente indicada sua identificacdo. Aos 28 dias da andlise, as



65

pastas P MKL em seus respectivos niveis de substituicdo, apresentaram teores de &gua
quimicamente combinada de 20%, 21%, 41% e 53% maior que a pasta de referéncia, sendo o
primeiro correspondente exatamente ao nivel de substituicdo de cimento nesta pasta (P20
MKL) e o ultimo aproximadamente ao nivel de substituicdo (P50 MKL). Para todas as pastas
pode-se dizer que parte da CH produzida reagiu com a MKL e &4gua formando C-S-H, CASH
e CAH [20]. A despeito das misturas com SCCA também pode-se inferir o0 mesmo, uma vez
que para a mesma idade de ensaio, as pastas P SCCA (10%, 13% e 16%) despontaram teores
de agua quimicamente combinada superiores a PO (12%, 19% e 26% respectivamente).
Quanto a calcita, verificou-se uma reducdo da quantidade para todas as pastas modificadas
por pozolanas em relagdo & referéncia em decorréncia da descarbonatacdo da CC ocorrida
durante o aguecimento das amostras.

A analise dos produtos de hidratacdo também foi realizada por microscopia eletrénica
de varredura (MEV) aos 28 dias de cura (Figura 8) onde se pdde visualizar os principais
compostos identificados na termoandlise. Observam-se cristais de portlandita (CH) na forma
de placas hexagonais e o conteudo sem forma geometrica definida incorre na presenca de C-
S-H. A micrografia de ambas pastas mostradas relata a presenca mais evidente de CH na pasta

de referéncia (Figura 8 (a)) do que na pasta com adicéao de silica xerogel (Figura 8 (b)).

Figura 8: Microscopia eletrénica de varredura das pastas de: a) referéncia e b) da P16 SCCA. (Aumento de 1000
vezes).

3.4 Resisténcia a compressao e densidade de empacotamento das pastas

As curvas de resisténcia a compressdo média versus idade de cura das pastas estudadas
para 3, 7 e 28 dias sdo apresentadas na Figura 9. A substituicdo de 16% de CP por SCCA
(P16-SCCA) ndo influenciou significativamente na resisténcia a compressao em relacdo a
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pasta de referéncia aos 3 dias de cura, ao nivel de 5% de probabilidade, enquanto a pasta com
40% de substituicdo parcial de CP por MKL (P40-MKL) apresentou reducdo significativa
(16% em relacdo a P-REF). Este fendmeno pode ser atribuido a maior capacidade da SCCA
em relacdo a MKL, na acdo conjunta de reacGes pozolanicas, efeito filer e aceleracdo das
reacOes de hidratagdo do cimento Portland nas primeiras idades. Resultados similares foram
observados por ROCHA et al. [35] que estudaram a substituicdo do CP por 20% de residuos
de blocos ceramicos (RBC) em pastas cimenticias e obtiveram resisténcias inferiores a
mistura de referéncia para todas as idades analisadas. TIRONI et al. [22] ao substituir diversos
teores de CP por metacaulinita observaram a manutencdo da resisténcia mecéanica aos 28 dias
de idade e até mesmo um incremento desta para substituicdo de 30%, ao ser comparada com

aquela do concreto de referéncia.
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Figura 9: Resisténcia a compressao versus idade de cura das Pastas PO (P-REF)), P16 SCCA e P40 MKL.

Apbs 7 dias de cura ndo ha diferenca significativa entre a pasta P-REF e as demais
(P16-SCCA e P40-MKL), de acordo com a andlise de variancia (p < 0,05). Na idade de 28
dias, as pastas P40-MKL e P-REF se mantiveram iguais estatisticamente, contudo, na P16-
SCCA foi verificado um aumento de 17% em relacdo as demais pastas. No que tange a acdo
pozolanica, os resultados (Tabela 3) sugerem maior resisténcia mecanica para a pasta P40-
MKL, devido apresentar maior reatividade que a P16-SCCA, (0% e 2,51% de CH,
respectivamente). Em contrapartida, este comportamento pode estar associado a acdo conjunta
da atividade pozolénica e do efeito filer, desencadeados pela SCCA no arranjo cimenticio,
uma vez que esta apresentou distribuicdo granulométrica mais fina que a metacalinita. Um
incremento na resisténcia também foi verificado por LIMA et al. [11] quando utilizaram
baixos teores de silica gel (das cinzas da casca do arroz) em pastas cimenticias aos 28 dias de
cura (66 MPa). Nessa idade, CORDEIRO et al. [39] produziram concretos (convencional e de

alta resisténcia) com 20% de cinzas ultrafinas da casca do arroz, onde a mistura de alta
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resisténcia atingiu aproximadamente 76 MPa, valor analogo a pasta P16-SCCA desenvolvida
nesta pesquisa. Os resultados obtidos para a resisténcia & compressdo estdo em consonancia
com os encontrados na literatura [11, 39].

No que se refere a compacidade das misturas, a P-REF apresentou densidade de
empacotamento igual a 0,63, enquanto as pastas binarias P16-SCCA e P40-MKL, 0,59 e 0,51,
respectivamente. A partir destes resultados, pode-se afirmar que a adi¢do de 16% de SCCA
(pasta P16-SCCA) reduziu a densidade de empacotamento desta pasta em relacdo a de
referéncia. A silica e o cimento possuem curvas granulométricas proximas, (Figura 3), no
entanto, aquela possui area superficial maior e compacidade menor que este, 0 que acarretou
redugcdo no empacotamento da mistura seca. Este comportamento isolado, certamente
contribuiria para a reducdo da resisténcia a compressdo da pasta P16-SCCA em comparagéo
com a referéncia, contudo, a elevada reatividade pozolanica da silica, compensou este efeito
negativo e aumentou a resisténcia mecanica desta mistura, visto que foi verificado o consumo
de 77% de CH pela P16-SCCA.

A substituicao parcial de CP por MKL (pasta P40-MKL) também promoveu reducéo
na densidade de empacotamento desta pasta em relacéo a referéncia. E importante ressaltar
que embora a SCCA tenha a massa especifica e a densidade de empacotamento menor que a
MKL, para os niveis de substituicdo em massa observados, a compacidade da mistura seca é
maior para a silica que para a metacaulinita. Neste caso, a granulometria mais grossa da MKL
pode ter influenciado negativamente no empacotamento da mistura binaria, uma vez
observada a menor compacidade da MKL em relacdo ao CP e o alto teor de substituicdo. Este
fato seguramente reduziria a resisténcia a compressao da mistura binaria em relacdo a P-REF,
no entanto, esta reducdo foi compensada pela acentuada atividade pozolanica da MKL, que
manteve a propriedade mecénica da P40-MKL em relacdo a pasta de referéncia. Resultados
similares foram encontrados por ROCHA et al. [35] que estudaram a adi¢cdo de materiais

pozolanicos em matriz cimenticia.

4. CONCLUSOES

Mediante aos resultados apresentados foi possivel concluir que:

A menor densidade de empacotamento da MKL e SCCA em relagdo ao cimento é
justificada pela alta superficie especifica destes materiais, ocasionando grande absor¢édo de
agua pelas particulas, no ensaio de demanda de agua, e elevado consumo de dispersante por

estas pozolanas.
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Nas pastas com MKL foram observadas reducdes significativas na quantidade de CH
ja nos primeiros niveis de substituicdo de cimento, com destaque para o teor de 40% de
substituicdo, onde a pozolana mostrou-se completamente eficaz, contemplando 100% do
consumo de portlandita. Para todas as P MKL identificou-se a formacdo de nova fase
hidratada aos 28 dias de cura (CASH), o que ndo foi observado para a pasta de referéncia e
para as pastas com adicdo de silica xerogel. A quantidade de &gua combinada com AFt, C-S-
H, CASH e CAH foi aumentada em maior teor que o de substitui¢do de cimento por SCCA. A
reducdo na quantidade de CH e o aumento na quantidade de 4gua combinada indicaram alta
atividade pozolénica tanto da MKL como da SCCA.

Aos 28 dias de idade, a resisténcia a compressdo da pasta com MKL ¢é estatisticamente
igual a P-REF, enquanto a pasta P16-SCCA ¢é 17% superior. Mesmo a primeira sendo
pozolanicamente mais reativa que a segunda, ndo foi suficiente para mitigar o efeito negativo
causado pela redugcdo da compacidade da mistura ao substituir um teor acentuado de um
material menos compacto que o cimento (40% de metacaulinita). Contudo, é possivel que a
reatividade tenha compensado este efeito, visto que houve a manutencdo da resisténcia em
relacdo a pasta de referéncia. O aumento da propriedade mecéanica da pasta P16-SCCA pode
ser atribuido ao baixo teor de substituicdo de CP por silica que ndo influenciou
significativamente na compacidade da mistura, e caso tenha influenciado negativamente, essa
influéncia foi superada pela atividade pozoléanica da silica, que em contato com o cimento e

agua, gerou produtos que conferiram maior resisténcia a mistura cimenticia.
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Resumo

O presente artigo avaliou o efeito do tratamento do tecido de juta e malva pelo processo de
hornificacdo, a fim de melhorar sua estabilidade volumétrica e durabilidade, para uso como
reforco em matrizes cimenticias. A pesquisa indicou que o tratamento reduziu apenas 9% a
capacidade da retencdo de &gua do tecido e modificou seu comportamento térmico
principalmente no que se refere & molécula de celulose (curvas TG/DTG). Para a analise do
comportamento do tecido como reforco em materiais compdsitos, foram produzidas placas
cimenticias sem refor¢co, com o tecido hornificado e nédo tratado (natural) e matriz modificada
por 40% de metacaulinita. O compdsito foi submetido ao envelhecimento acelerado para o
estudo de sua durabilidade, sendo analisado quanto ao comportamento fisico e mecéanico. A
utilizacdo do reforco hornificado ndo promoveu ganho significativo no médulo de ruptura
(resisténcia a tracdo na flexdo), porém agregou maior energia especifica aos compositos. Para
a condicdo experimental do reforco tratado combinado a matriz modificada, ndo houve perda
de resisténcia (MOR) apo6s 50 ciclos de envelhecimento acelerado. As micrografias (MEV)
dos compositos para a matriz com metacaulinita reforcada com tecido hornificado néo
apresentou indicio de variacdo volumétrica das fibras, por outro lado houve descolamento que
pode esta associado a baixa adesdo fibra-matriz.

Palavras-chave: Tecido de juta e malva; matriz cimenticia modificada; durabilidade;
hornificacao; reforco.
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1. INTRODUCAO

No cenario mundial, a construgdo civil est4 entre as industrias que mais consomem
recursos naturais para a producdo de diversos materiais, ou para a fabricacdo de matérias-
prima dos materiais de construcdo. Como exemplo, tem-se 0 cimento, cujos principais
recursos primarios para sua producdo € o calcario e a argila, e esta entre os materiais mais
consumidos no mundo. A industria do cimento produz alta emissdo de CO2 para a atmosfera
e utiliza grande quantidade de energia em seu processo [1-3]. Unido a isto, a inddstria da
construcdo também € responsavel por expressiva geracdo de residuos e pela demanda de
materiais que durante a sua fabricacdo necessitam expressiva quantidade de energia e recursos
naturais, dentre eles, pode-se destacar as fibras sintéticas, que sdo comumente aplicadas como
reforco de materiais cimenticios (Ex.: Polipropileno-PP e Polivinil-alcool-PVA), em
substituicdo, para muitas situacdes, as fibras de amianto, desde a sua proibicdo de uso em
muitos paises [4-6]. Somado a isto, tem-se o0 alto custo na producdo destas fibras,
principalmente pelo consumo de energia, produtos quimicos e matérias-primas petroquimicas,
onde, este contexto vem estimulando a comunidade cientifica na busca por novas alternativas,
visto que os produtos a base de cimento apresentam baixa resisténcia a tracdo e rigidez [4-7].
As fibras naturais de origem vegetal vém sendo consideradas opc¢des potenciais como
elementos de reforgo, pois sdo provenientes de fontes renovaveis, possuem baixo custo e
métodos simplificados de producdo se comparadas as sintéticas. Além disso, possuem alta
disponibilidade, baixa densidade e reducdo de lixo sélido (produtos petroquimicos utilizados
na producdo de fibras sintéticas) [5-9].

O emprego de fibras lignocelulésicas curtas e longas tem sido comum em compasitos
cimentitios produzidos por pesquisadores [10-12]. A primeira, vem mostrando custos mais
acessiveis, por permitir maior concentracdo de fibras por volume de composito, além, de
favorecer a dispersdo e distribuicdo na matriz, promovendo melhor desempenho sobretudo no
estagio pds-fissuracdo. As fibras longas oferecem as vantagens de um maior comprimento de
anconragem e paredes celulares mais espessas, que geralmente propiciam aos compdsitos
melhor desempenho em relagdo as fibras curtas [10-12]. Tais compositos podem ser
desenvolvidos com reforgo bidirecional, para tanto, podem ser empregadas as telas e tecidos
produzidos com fibras. Este ultimo, tem seus fios combinados de diversas formas e se
distinguem basicamente por trés caracteristicas: geometria, distribuicdo das fibras e
combinacgOes de varias espécies de fibra no mesmo tecido [13]. Na teoria, apenas os fios na

direcdo do carregamento respondem aos esforgos solicitantes, enquanto os fios transversais a
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este, sdo considerados sem funcdo estrutural, tendo o papel somente de manter os fios
longitudinais posicionados ao longo da moldagem dos compdsitos, sendo uma vantagem
sobre a utilizacdo de fibras longas. No entanto, algumas linhas de pesquisa afirmam que os
mecanismos de interacdo entre os fios do tecido e a matriz cimenticia sdo muito complexos,
podendo este conceito ndo ser aplicado em compdsitos cimenticios [13,14]. Em tese, 0 uso de
tecidos como reforgo de materiais cimenticios, em condicGes especiais, apresenta um alto
potencial para o desenvolvimento, por exemplo, de elementos de paredes finas para a
industria da construcgéo [15].

O objetivo de reforcar matrizes cimenticias que servem de base para 0os materiais de
construcdo (concreto, argamassa, pasta de cimento), estéa relacionado principalmente a baixa
resisténcia a tracdo destas matrizes e seu comportamento fragil, ou seja, o material rompe
abruptamente sem se deformar, o que ndo é indicado para muitas aplicacdes praticas no
campo da engenharia. Nos compdsitos reforcados, além da transferéncia de tensdes da matriz
para as fibras, que permitem ganho de resisténcia as cargas de tracdo, o material compdsito
ganha um comportamento ductil, desde que tenha aderéncia adequada entre o reforco e a
matriz [12,15,16]. Isto implica que o material reforcado deve apresentar caracteristicas
mecanicas superiores se comparadas ao convencional, como maior resisténcia a tracdo na
flexdo e maior capacidade de absorver energia antes de romper. Desta forma, é possivel o uso
do material em condi¢des pés-fissurado, 0 que sugere 0 emprego mais intenso destes
compositos na construcéo civil [12,16].

Em face disso, um esforco consideravel vem sendo dedicado a utilizacdo de diversas
fibras naturais como reforco de matrizes para materiais de construcdo, a custo mais acessivel
[5,6]. No entanto, existe uma questdo central a ser resolvida antes da aplicacdo destes
materiais no mercado, a sua durabilidade reduzida destes compositos, consequéncia de duas
principais limitacdes: a) a degradacdo dos componentes das fibras (lignina, hemiceluloses e
parte da cellulose) no ambiente cimenticio alcalino e b) a aderéncia fibra-matriz prejudicada
pela variagdo dimensional das fibras, decorrente de sua higroscopicidade. Estes fatores,
reduzem a capacidade de refor¢co nos compositos e foram melhor detalhados por estudos
anteriores, que investigaram as fibras apds envelhecimento acelerado e natural dos
compositos (exposicao as interperies naturais) [5,17-20].

Gram [17] e Toledo Filho et al. [18] relataram que em compdsitos cimenticios, houve
a dissolucdo dos polimeros amorfos das fibras, lignina e hemiceluloses, assim como, a

hidrélise alcalina da cellulose, ou seja, a degradacdo das moléculas de celulose por meio dos
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ions hidréxidos (OH-), principalmente o hidroxido de célcio (Ca(OH)2). A consequéncia
disto é a reducdo do grau de polimerizacdo da celulose que incorre na perda de resisténcia a
tracdo das fibras. Também ocorre a cristalizacdo da cal no limen e na lamela média destas
fibras, que afetam suas propriedades de resisténcia e flexibilidade [18,19]. Melo Filho et al.
[20] defenderam dois principais mecanismos de degradacao das fibras em matriz de cimento:
a mineralizacdo e degradagdo da lignina, hemiceluloses e celulose. O primeiro, € resultado da
migracdo dos produtos de hidratacdo (sobretudo o (Ca(OH)2) para a superficie da fibra. O
segundo, ocorre pela adsorcdo de fons de calcio e hidroxila. E observado nesta ultima
pesquisa, que ndo houve degradagdo da celulose das fibras que reforgaram matrizes com
substituicdo do cimento Portland por 50 % de metacaulinita, ao contrério dos compdsitos
convencionais, cujo reforco também sofreu degradacdo das moléculas de celulose. Por fim,
Wei e Meyer [5] apresentaram dois novos conceitos dentro do contexto dos mecanismos de
degradacdo das fibras vegetais, a mineralizacdo do hidréxido de calcio (CH) e a
automineralizagdo. Com a degradacdo da lignina, e depois, da hemiceluloses, decresce a
integridade e estabilidade das paredes celulares, que facilmente tem as ligacbes entre as
moléculas celulésicas rompidas e ocorre a degradacdo completa das microfibrilas de celulose.
Com essa degradacdo, os produtos de hidratacdo se infiltram na parede celular e levam-na a
mineralizacdo, ou seja, 0 CH é o produto que danifica a ligagdo entre os componentes das
fibras até deteriorar as microfibrilas celulésicas. Por isso, foi denominado mineralizacdo do
CH (causada por este). Em contrapartida, a automineralizacdo indica o papel de protecédo
desempenhado pela lignina e celulose, que previne as paredes celulares do contado com o0s
minerais (principalmente a portlandita).

Diante da contextualizacdo abordada, existem algumas alternativas que visam
aumentar a vida 0til das fibras lignocelulésicas no ambiente cimenticio. A modificacdo da
matriz cimenticia € uma opcao bastante promissora, no que tange a eliminacdo do ataque
alcalino, que pode ser realizada pela substitui¢do parcial do cimento por alguma pozolana, que
reage quimicamente com o hidréxido de célcio, eliminando-o e produzindo novos minerais de
hidratacdo que conferem maior resisténcia mecanica a matriz [20-24]. Esta medida deve ser
conjunta ao tratamento das fibras, visto sua alta capacidade de absor¢éo de 4gua, que promove
variacdes em seu volume e implica na perda de contato fisico com a matriz, prejudicando a
aderéncia [25-28]. Visando solucionar ou pelo menos reduzir este problema, diversos
trabalnos vém mostrando a eficiéncia de alguns tratamentos, por exemplo, a

impermeabilizacdo das fibras com polimero [15,22], o tratamento em solucdo de hidréxido de
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Sédio (NaOH) [25] ou simplesmente a aplicacdo de ciclos de molhagem e secagem, processo
denominado hornificagdo [5,6,12,25-31]. Este procedimento é comumente utilizado na
industria de papel e celulose e provoca o enrijecimento da estrutura polimérica das
fibrocélulas, acarretando perda da capacidade de retencdo de agua, e por consequencia,
melhor estabilidade dimensional da fibra [26,27,32]].

Deste modo, este artigo apresenta um estudo da durabilidade de compdsitos
cimenticios reforcados com duas camadas de tecido de juta e malva, produzido no estado do
Amazonas, Brasil, e hornificado por dez ciclos de molhagem e secagem. Foi desenvolvida
uma matriz livre de hidroxido de calcio, com substituicdo parcial de cimento por
metacaulinita (40%). O comportamento fisico e mecénico (flexdo) dos compdsitos foi

avaliado apo6s 50 ciclos de envelhecimento acelerado.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

Como refor¢o para os compositos cimenticios produzidos, foi utilizado o tecido de juta
(Corchorus capsularis) e malva (Ureta Lobata Lin), ambas fibras no mesmo tecido, fabricado
e comercializado em Manaus, Amazonas, Brasil, fornecido pela empresa Brasjuta da
Amazonia S/A. O tecido escolhido para a aplicacdo nos compositos € de abertura média das
tramas igual a 5 mm, o mais apropriado para a penetracdo da matriz cimenticia entre as
camadas de refor¢co, em decorréncia do método de moldagem executado. Foram produzidos
dois tipos de matriz com a seguinte composicdo: (1) MO: Cimento Portlad Comum (CPI-S),
similar ao tipo | da ASTM-C-150 [33], areia de rio, grdos < 0.6 mm (30 mesh), agua e aditivo
superplastificante a base de éter policarboxilico (Glenium® 51); e (2) M40-MKL: matriz com
0s mesmos materiais da MO, porém, modificada pela substituicdo parcial do CPI-S por 40 %
(em massa) de metacaulinita (MKL) produzida a partir de solo argiloso caulinitico. A
composicdo expressa em Oxidos dos componentes finos das misturas mencionadas e a
caracterizacdo granulométrica dos materiais, sdo apresentadas na Tabela 1 e Figura 1,
respectivamente. E importante destacar que a curva cinza da Fig. 1 representa a granulometria
da areia de rio comercializada na regido, poréem, a utilizada nesta pesquisa foi a areia cujos

gréos passaram na peneira 0.6 mm, ilustrada pela curva preta.
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Tabela 1. Composi¢do expressa em Oxidos dos materiais finos.

- L Cimento
Composicdo em oxidos Portland MKL
SiO; 15,5 40,8
Al203 3,9 48,8
Fe203 4,0 6,6
TiO2 0,3 2,3
CaOo 70,6 -
K20 0,9 0,1
MnO 0,04 -
SO3 47 11
ZrO; 0,02 0,2
P20s - -
Perda ao fogo (%) 3,30 2,51
D50* (um) 19,5 25,6
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Figura 1: Curvas granulométricas do material cimentante e da areia.

2.2 Tratamento do tecido

O processo de hornificacdo no tecido de juta e malva seguiu as metodologias de
Claramunt et al. [26] e Ferreira et al. [30] com adaptagfes. O procedimento consistiu em dez
ciclos de molhagem e secagem conforme os seguintes passos: (1) pré-tratamento realizado por
meio de lavagem do tecido em &gua corrente em condicOes de temperatura ambiente, seguido
por secagem em estufa a 60 °C por 24 h, de acordo com Ref [25]. (2) imerséo do tecido em
agua, em temperatura ambiente por 3 horas (tempo de sauragdo do tecido); (3) secagem do
tecido em estufa com circulacdo de ar a temperatura de 80 °C; a estufa foi previamente
programada a atingir 80 °C, a uma taxa de aquecimento de 2 °C/min, mantendo esta

temperatura por 16 h. Apds o tempo de secagem, a estufa foi resfriada até a temperatura de 25
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°C, a fim de evitar um possivel choque térmico nas fibras [28]. Este procedimento (2 ao 3) foi
realizado por 10 vezes (10 ciclos) e na sequencia os tecidos de juta e malva foram

acondicionados em sacos plasticos selados até sua posterior utilizagéo.

2.3 Caracterizacao do tecido

2.3.1 Capacidade de absorcéo de 4gua

Os valores de absorcdo de agua foram determinados para o tecido natural e
hornificado, seguindo o preconizado pela Standard Tappi UM 256 [34] e as adaptacOes
realizadas por Fidelis et al. [15] e Ferreira et al [30]. As amostras de 10 x 10 cm foram secas
em estufa (40 °C) até atingir constancia de massa, e, na sequéncia, imersas em agua destilada
até sua maxima capacidade de absorcdo. Leituras de massa eram realizadas nos tempos de
imerséo de 10, 30, 60, 120, 180, 240, 300, 360, 420, 480 e 1440 min, onde as amostras de
tecido eram removidas, retirado o excesso de agua da superficie com um papel absorvente e
pesadas. O processo de secagem foi realizado em estufa a 80 °C por 12 h, apos este periodo a
estufa foi resfriada até a temperatura de 25 °C e repetia-se 0 procedimento para todos 0s

tempos de leitura até 24 h.

2.3.2 Massa especifica

Foram retiradas amostras do tecido na forma de corddo de aproximadamente 2 mm,
secas em estufa e posteriormente colocadas no porta amostra de um picndmetro ao gas hélio
(modelo MVP — 6DC da Quantachrome Instruments) em quantidade acima de uma grama. O

volume da massa especifica real das amostras é quantificado por meio do gas no equipamento.

2.3.3 Analise termogravimétrica (TGA)

O ensaio foi desenvolvido em um equipamento SDT Q600, simultaneamente
TGA/DTA/DSC, da TA Instruments. Utilizando um cadinho de alumina com capacidade de
90 microlitros, foram pesadas amostras (tamanho médio < 1mm) de aproximadamente 10 mg
e submetidas a uma taxa de aquecimento de 10 °C/min até atingir 750 °C com fluxo de gas

nitrogénio de 30 ml/min.

2.4 Producéo dos compdsitos
A producgdo das misturas contemplou o seguinte procedimento: os materiais solidos
foram homogeneizados manualmente, dentro de sacos plasticos, por meio de agitacdo

vigorosa durante 1 min e introduzidos no recipiente de um misturador planetario. Em seguida,
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o material seco foi umedecido, adicionando-se compassadamente 50 % da agua calculada para
a mistura, de modo que esta ficasse visualmente Umida e o tempo de mistura ndo ultrapassasse
5 min. Apos isto, a medida que a mistura umedecida era homogeneizada durante 5 min, a
uma velocidade de 115 rpm, foi adicionada uma solucdo de 50% da &gua restante e
superplastificante, previamente homogeneizados por 30 s. Neste passo, 0 misturador era
desligados em tempos intercalados de 1 min para a retirada da argamassa contida na lateral do
recipiente do misturador. Logo apds, a homogeneizacao da mistura foi realizada por mais 8
min a velocidade de 237 rpm.

Os compositos foram moldados por meio de um sistema pneumatico que injetou a
argamassa com consisténcia adequada (espalhamento de Kantro [37]: matriz ref = 133, 60
mm; matriz modif = 154.78 mm) em forma acrilica de dimensdes 350 x 350 mm disposta na
vertical. A fim de garantir a espessura do compésito, foi projetado um sistema de vedacédo
lateral nas formas acrilicas com lencol de borrachas (Imm e 2mm de espessura) e conjunto de
parafusos, onde os tecidos de reforco foram afixados. A espessura das placas moldadas foi de
10 mm e a desmoldagem realizada 24 horas apds a moldagem. As placas compositas foram
mantidas em cura humida até a idade de 28 dias e foram submetidas aos ensaios fisico-
mecanicos na condicao saturada (imersas em agua 24 h antes dos ensaios).

Foram produzidas tanto placas com refor¢co de duas camadas de tecido de juta e malva
qguanto placas sem reforco para efeito de comparacdo com as reforgadas (Placa REF). As
placas foram divididas em dois grandes grupos: (1) placas ndo envelhecidas e (2) placas
submetidas ao envelhecimento acelerado. Para o primeiro grupo, foram produzidas placas na
seguinte configuracdo: MREF (placa de referéncia, moldada com a matriz de referéncia e sem
reforco), TN_MREF (placa reforcada com tecido natural e com matriz de referéncia),
TN_MMKL (placa reforcada com tecido natural e com matriz modificada por MKL) e
TH_MMKUL (placa reforcada com tecido hornificado e com matriz modificada por MKL). As
placas do segundo grupo apresentavam a seguinte composi¢do: TN_MREF (placa reforcada
com tecido natural e com a matriz ref), TN_MMKL (placa refor¢cada com tecido natural e
com a matriz modificada por MKL) e TH_MMKL (placa reforcada com tecido hornificado e

com matriz modificada por MKL).

2.5 Caracterizacao fisica e mecanica dos compositos

Foram extraidos dezesseis corpos de prova de 160 x 40 x 10 mm (comprimento X
largura x espessura) das placas laminadas produzidas, onde seis dos quais foram submetidos

aos ensaios fisicos, aos 28 dias de idade, para a determinacdo da absorgdo de agua (WA),
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densidade aparente (BD) e porosidade aparente (AVV) em concordancia com o estabelecido
na ASTM C-948-81 Standard [38].

As propriedades mecanicas foram obtidas por meio do ensaio de flexdo em quatro
pontos realizado em uma maquina de testes universais (modelo EMIC DL-30000 N),
equipada com uma célula de carga de 1 kN, operando a uma velocidade de deflexdo de 1.5
mm/min. Foram ensaiados quinze corpos de prova para cada subgrupo (MREF a TH_MMKL)
e determinado os valores do médulo de ruptura (MOR), limite de proporcionalidade (LOP),
modulo de elasticidade (MOE) e energia especifica (SE). Estes parametros foram calculados
de acordo com o procedimento orientado pelo comité RILEM 49 TFR [39] e adaptado por
Savastano et al. [40] para a determinacdo da energia especifica. As informagdes do calculo
detalhado para obtencdo das propriedades mecanicas podem ser vistas na Ref. [11] e [41]. A
deflexdo especifica foi determinada por meio da divisdo entre o valor da deflexdo e a distancia
entre os apoios (135 mm). O tratamento dos resultados foi avaliado estatisticamente pela
Anédlise de Variancia (ANOVA) seguido pelo teste de Tukey ao nivel de significancia de 0.05,

utilizando o programa Minitab versédo 17.

2.6 Envelhecimento acelerado dos compdsitos

Cada subgrupo de placas compositas enquadradas no grupo (2) foi submetido ao
envelhecimento acelerado por meio de ciclos de imersdo e secagem, a fim de investigar a
eficiéncia ou ndo do tratamento do tecido (hornificacdo) e da matriz (modificada por 40 % de
MKL) ap6s o envelhecimento. Este procedimento foi executado com adaptagdes da norma EN
494 Standard [42] em uma estufa climatica modelo MA 035 da Marconi. Os ciclos de imersao
(corpos de prova submersos em agua) tiveram duracdo de 170 min, seguido pela etapa de
secagem, onde as amostras foram submetidas ao aquecimento a 60 °C (com ventilacdo) em
igual periodo de tempo. Um ciclo é representado por um periodo completo de imersao e
secagem com um intervado de tempo entre ciclos de 10 min. Os corpos de prova formam

envelhecidos com 50 ciclos.

2.7 Caracterizacdo microestrutural dos compositos reforcados

As amostras foram extraidas da regido fraturada dos compdsitos apds cura Umida aos
28 dias, envelhecimento acelerado e ensaio de flexdo, preparadas de modo a possibilitar a
visualizag&o da porosidade da matriz e da interface fibra-matriz. Com relagéo aos produtos de
hidratacio do cimento, estes foram estudados no artigo 1, por meio da analise

termogravimétrica e microscopia (MEV), onde os resultados indicaram que a matriz com 40%
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de substituicdo de metacaulinita por cimento se configurou tecnicamente adequada a esta
aplicacdo, por se tratar de matriz livre de hidréxido de célcio.

Foram escolhidas amostras para cada tipo de compdsito produzido, com tecido nédo
tratado e hornificado, submetidos ou ndo ao envelhecimento acelerado. A analise
microestrutural foi realizada em um microscopio eletrénico de varredura de baixo vacuo
(MEV), modelo TM-3000 da Hitachi, operando a uma tensdo de aceleragdo de 15 kV,
acoplado com o sistema de espectroscopia por energia dispersiva (EDS). A aquisicdo das
imagens foi obtida por elétrons retrodispersos em diferentes ampliagdes. A preparacdo das
amostras consistiu em quatro etapas: (1) extragdo da amostra com auxilio de uma politriz, em
dimensGes de 10 x 10 mm; (2) embutimento com resina e cura por 24 h; (3) lixamento da
resina utilizando lixas com gramaturas de 320, 400 e 600, respectivamente e (4) polimento
das amostras empregando suspensdo de diamante e trés espessuras de polaina (pano de

polimento), 6 mm, 3 mm e 1 mm, respectivamente.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Caracterizacao fisico-quimica do tecido natural e hornificado

Os resultados da caracterizacdo fisico-quimica do tecido de juta e malva sdo mostrados
na Tabela 2 e Figura 2.

Da Tabela 2 oberva-se que ap6s os 10 ciclos de molhagem e secagem no tecido de juta
e malva houve uma reducdo de 9 % na retencdo de agua pelas fibras. A hornificacdo promove
um colapso na estrutura da fibra, resultando na redugdo do diametro dos lumens, na
delaminicdo entre as fibrocélulas e a lamela média e reducdo da area de secdo transversal,
conforme foi identificado por Ferreira et al. [30] apds 5 e 10 ciclos de molhagem e secagem
nas fibras de juta e curaud. Estas modificacdes induzem as fibras a reterem menor quantidade
de &gua sem prejudicar sua resisténcia a tracdo, visto que a estrutura mais afetada pela
hornificacdo na fibra é a do componente hemicelulose, principal responsavel pela absor¢édo de
agua na fibra [12,30,46]. O tecido hornificado nesta pesquisa apresentou uma alteracao
discreta no pico de hemicellulose (250 a 300°C), verificado pela anélise termogravimétrica
(TG/DTG) na Figura 2. Isto pode estar relacionado com a quantidade de ciclos de molhagem
e secagem, que propiciou uma reducdo de apenas 9 % na absorcdo do tecido. Ferreia et al.
[30] observaram reduces na fibra de juta de aproximadamente 14% ap0s 5 ciclos e 30% apds

10 ciclos.
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Comparando os resultados da Ref [30] aos obtidos nesta pesquisa, as fibras do tecido
ndo conseguiram reduzir com eficiéncia a capacidade da absor¢cdo de agua. Isto pode ser
explicadado pelos seguintes motivos: (1) a metodologia adotada no ensaio foi adaptada da Ref
[30]; (2) o tecido ndo é composto somente por fibras de juta, e sim por juta e malva, onde nédo
é conhecido as proporcdes de cada fibra; e (3) o tratamento ao qual a industria submete as
fibras antes de produzir o tecido, pode desencadear previamente algum efeito de retencédo de
agua nestas fibras, onde o tratamento por hornificacdo pode ndo ser o mais adequado. Fidelis
et al. [15] obtiveram reducdo maior que 100% da absorcdo de agua quando submeteram o
tecido de juta ao tratamento por impregnacéo do polimero SBR (estireno butadieno).

A massa especifica do tecido ndo foi alterada ap6s o tratamento por hornificacdo e esta
em consonancia com os valores de fibras vegetais encontrados na literatura [16], conforme

apresentado na Tabela 2.

Tabela 2. Propriedades fisico-quimicas do tecido de juta e malva.
Tratamento por Absorcdo de  Massa especifica

hornificacdo agua (%) (g/cmd)
O ciclos - TN 549.80 1.2+0.5
10 ciclos - TH 505.40 1.3+£0.5

Na Figura 2 é apresenta a analise termogravimétria (TGA) realizada no tecido de juta e
malva. E possivel observar trés intervalos de decomposicdo para as fibras naturais e
hornificadas, onde o primeiro estd relacionado com a perda de agua (cerca de 100 °C). O
segundo estagio que ocorre no intervalo de temperature de 250 a 350 °C, onde ha a perda
simultanea de celulose, hemiceluloses, lignina e pectina [47].

O segundo pico é observado entre 300 e 400 °C e esta associado a degradacdo da
celulose e o terceiro a decomposicdo lenta da lignina, que pode ocorrer entre 250 a 600 °C
[47]. Cada macromolécula apresenta uma resisténcia a temperatura distinta, a celulose por
exemplo, possui alta resisténcia térmica (300 a 400 °C) e de acordo com Ref. [30] o relato do
pequeno pico entre 250 a 300 °C é devido a decomposicdo da hemicellulose. O
comportamento ilustrado na Figura 2 € semelhante ao da fibra de juta estudado por Ferreira et
al. [30].

E possivel observar também na a influéncia do tratamento na decomposicéo das fibras
do tecido. A curva DTG da fibra hornificada apresenta um pico maior de celulose que o da
fibra ndo tratada. Isso decorre da necessidade de uma energia mais alta para a

despolimerizagdo das moléculas de celulose, que pode esta relacionada com um maior nimero
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de ligacbes de hidrogénio, o que significa uma macromolécula mais cristalina [30]. No
intervalo referente & decomposicdo da hemiceluloses (250 a 300 °C) é percebida uma discreta
alteracdo na curva de DTG, que pode estar relacionada com uma infima destruicdo da
estrutura desta molécula apos os ciclos de hornificagdo. Em tese, isto significa que a molécula
com a funcdo de maior absorcdo de agua pelas fibras [12] ndo foi modificada, o que é
confirmado pelo pico referente a perda de agua (0 a 100 °C), que consumiu a mesma energia
para evapora-la (curva TG e DTG), fato que possivelmente explica a baixa reducdo na

retencdo de dgua (9%) pelas fibras apos os 10 ciclos de molhagem e secagem.
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Figura 2: Analise térmica (TG/DTG) do tecido de juta e malva antes e ap6s os ciclos de hornificacéo.

3.2 Comportamento fisico e mecanico dos compdsitos

Na Figura 3 sdo observadas as curvas de tensdo x deflexdo especifica dos materiais
compositos reforcados com tecido de juta e malva com e sem tratamento e matriz cimenticia
convencional e modificada. Esses graficos foram obtidos do ensaio de flexdo em quatro
pontos apGs cura Umida aos 28 dias e ap6s 50 ciclos de envelhecimento acelerado. E evidente
a contribuicdo da matriz cimenticia na regido elastica até a ocorréncia da primeira fissura,
apos isto, inicia o importante papel do reforco. Isto decorre da transferéncia de tensdes da
matriz para as fibras, gerando ao compdsito a capacidade de suportar cargas e ndo romper
(comportamento ductil) sem antes apresentar expressivas deformacgdes. A matriz
convencional (sem reforgo) e caracterizada por ruptura abrupta (comportamento fragil), como
pode ser vizualizado na Fig 3a, indenficada por matriz de referéncia (MREF).

Os compositos com tecido natural (sem tratamento) tem o mesmo comportamento dos

compositos com tecido tratado, quando reforga a mesma matriz. Isto € observado na Figura 3b
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onde se tem a matriz modificada por metacaulinita sendo reforgcada pelo tecido natural e
hornificado (TN-MKL e TH-MKL respectivamente). Outra semelhanca consiste em valores
estatisticamente iguais da maxima tensdo destes compdsitos, evidenciando que o tratamento
por hornificacdo nédo interfere na propriedade de resisténcia na flexdo [12]. Contudo, ocorreu
melhoria significativa na energia especifica (Tabela 3), ou seja, necessitou de uma energia
36% maior para romper a matriz TH-MMKL (2.19 kj/m?2) em relacdo a matriz TN-MKL (1.61
kj/m2). Atinente ao tratamento da matriz (substituicdo de 40% de cimento por metacaulinita
TN-MKL) e com reforco do tecido ndo tratado, em comparacdo a mistura de referéncia
reforcada (TN-MREF), houve manutencdo da resisténcia (MOR) segundo a analise de
variancia (ANOVA) e teste de Tukey ao nivel de 5% de probabilidade. Resultado semelhante
também ocorreu para o ensaio de resisténcia a compressao das pastas de referéncia e
modificada por MKL (40%) aos 28 dias de cura Umida, descrito no Capitulo 2 deste trabalho.
Relativo a energia especifica destes mesmos compositos, houve expressiva diferenca nos
valores, enquanto a TN-MKL absorveu 1.61 kj/m?, a TN-MREF absorveu apenas 0.76 kj/m?,

diferenca acima de 100 %.
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Figura 3: Curvas tensdo x deflexdo de compositos: (a) sem refor¢co (MREF), com tecido de juta e malva natural e
matriz de referéncia apds cura de 28 dias (TN-MREF) e ap6s 50 ciclos de envelhecimento (TN-MREF-ENV);
(b) com tecido natural e matriz modificada por MKL apds cura de 28 dias (TN-MMKL) e apds 50 ciclos de
envelhecimento (TN-MMKL-ENV).

Para todos os compositos cuja matriz foi modificada por metacaulinita, mesmo apos o
envelhecimento acelerado (50 ciclos), o tecido de fibras ndo perdeu completamente sua
capacidade de reforco, isto é observado por meio do comportamento das curvas tensao X
deflexdo (Figura 3b). A citada matriz com reforco do tecido natural ndo teve perda

significativa do MOR, porém a capacidade de se deformar antes de romper foi prejudicada,
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representado pela curva TN-MKL-ENV (Figura 3b) e constatado pela reducgéo da capacidade
de absorcdo de energia, que foi 73% menor que a matriz ndo envelhecida (TN-MKL),
verificado pela energia especifica de ambos compésitos (de 1.61 kj/m2 a 0.93 kj/m?) na Tabela
3.

O melhor comportamento ocorreu na matriz com tecido hornificado (TH-MMKL), que
além de ndo ter alteracdo significativa em sua capacidade resistente (MOR), houve uma
menor perda da energia especifica ap6s o envelhecimento (40%), ou seja, o compdsito TH-
MMKL-ENV conseguiu ainda recuperar significativamente a energia necessaria para
continuar se deformando antes da ruptura final, ainda apresentando comportamento ductil. A
pouca variacdo do MOR para compositos reforcados envelhecidos pode esta associado a uma
menor variacao volumeétrica das fibras e consequente melhor adesao fibra-matriz [41].

Como o MOR se manteve para os compositos reforcados envelhecidos pode significar
uma menor variagdo volumétrica das fibras e consequentemente uma melhor adesdo fibra-
matriz [41].

A Tabela 3 apresenta a media dos valores das propriedades fisicas de absorcao de agua
(WA), densidade aparente (BD) e porosidade aparente (AVV), assim como das propriedades
mecanicas do mddulo de ruptura (MOR), limite de proporcionalidade (LOP), a relacdo
MOR/LOP, modulo de elasticidade (MOE) e energia especifica (SE), para todos o0s
compdsitos estudados e submetidos a cura Umida de 28 dias e envelhecimento acelerado (50

ciclos).

Tabela 3. Propriedade fisicas e mecanicas dos compositos ndo envelhecidos e envelhecidos.

Gruo Subgrupo WA AVV BD MOR LOP MOE SE MOR/LOP
P (%) (%) (%) (MPa) (MPa) (GPa) (kj/m?)
. MREF 1463 2753 188 875 875 1631 026 1.00
Compositos TN_MREF  14.89 2803 188 645 645 1369 0.76 1.00

nao
envelhecidos TN_MMKL 17.07 3045 178 6.58 6.58 15.88 1.61 1.00

TH_MMKL 1725 30.75 1.78 6.57 6.57 1477 2.19 1.00

TN_MREF- 1356 2559 189 515 5.15 8.09 0.37 1.00

Comp6sitos ENV
_ TN_MMKL- 1642 2930 179 6.13 6.13 1351 0.93 1.48
envelhecimento ENV

acelerado TH_MMKL- 1624 2933 181 637 637 1492 156  1.00
ENV

Para os tecidos natural e hornificado como reforco da mesma matriz (TN_MMKL e
TH_MMKL) néo houve diferenca significativa entre as médias correspondentes (p > 0.05),
guando aplicado o teste de Tukey com o nivel de significancia igual a 5% para as

propriedades de absorcédo, densidade e porosidade aparentes, indicando que o tratamento do
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tecido ndo influenciou nestas propriedades. Isto também é verificado nos picos da DTG
referente a hemiceluloses (250° a 300°) dos dois tecidos (Figura 2) que apresentou alteracdo
infima, onde este componente € o principal responsavel pela absor¢do de umidade na fibra
[12].

Entre as matrizes modificadas (TN_MMKL) e de referéncia (TN_MREF) reforgadas
com tecido, houve variacdo significativa (p < 0.05), explicado pela caracteristica fisica
distinta de cada material cimentante (cimento e metacaulinita) que possuem area superficial
(993 m#kg e para o CP e 15752 m?/kg para a MKL) e textura dos graos (Fig. 1) diferentes, o
que propicia a matriz capacidade de absorcéo e indice de vazios desiguais, respectivamente.

Apos o processo de envelhecimento acelerado, para todos os compdsitos a densidade
(BD) e a absorcdo foram estatisticamente mantidas. No que diz respeito a porosidade, houve
uma tendéncia a reducdo dos valores (AVV) apés o envelhecimento das matrizes com tecido
ndo tratado e hornificado. Todavia a Unica reducgdo significativa (p < 0.05) ocorreu para o
compdsito com tecido natural e matriz REF apds o envelhecimento. Isto pode ser explicado
pelo preenchimento dos espagos vazios da matriz com produtos de hidratacdo do cimento, o
que pode ocasionar a modificacdo da interface fibra-matriz [43].

Estudos prévios realizados por Ballesteros et al. [12] utilizando compdsitos reforcados
com fibras longas de pinho branqueado néo tratado e tratado por hornificacdo e submetidos a
cura térmica e ao envelhecimento acelerado (200 ciclos), obtiveram valores similares ao desta
pesquisa para as propriedades fisicas. Resultados semelhantes para as mesmas propriedades
foram encontrados por Marques [25], que utilizou tratamento por hornificacdo em telas de
fibras de aruma e comparou os compdsitos reforcados ndo envelhecidos e envelhecidos com
50 ciclos de imersdo e secagem. Os resultados fisicos encontrados por Marques [25] diferiu
dos obtidos nesta pesquisa somente na porosidade, um valor de AVV 17 % maior que desta
pesquisa foi observado para os compositos com fibras hornificadas e ndo envelhecidos, assim
como 22% a mais para 0os compositos envelhecidos. Mesmo com esta diferenca, os resultados
encontrados na literatura s@o avaliados como similares aos desta pesquisa, visto que a NBR
5640 [44] estabelece um limite maximo de 37% para divergéncia entre as propriedades fisicas
das diferentes condic¢des experimentais.

Para as propriedades mecéanicas mostradas na Tabela 3 e Figura 3, como anteriormente
comentado, a analise estatistica apontou diferenca significativa (p < 0.05) entre a resisténcia
(MOR) da matriz de referéncia e as demais matrizes reforcadas. Mesmo o MREF sendo

significativamente maior que 0s compositos reforcados, ndo € vantajosa sua aplicacdo como
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material de construcdo, pois consiste em material fragil (ruptura abrupta), observado pela
curva na Fig. 1a e sua energia especifica significativamente menor em relacdo aos demais
compositos (Tabela 3).

O LOP geralmente ¢ menor que 0 MOR em matrizes reforcadas com fibras vegetais.
Esta propriedade indica a tensdo maxima atingida antes do material sair do regime eldstico,
quando submetido a um carregamento continuo. No caso dos compdsitos produzidos neste
estudo, todos tiveram um comportamento similar, o LOP coincidiu com o0 MOR, inicialmente
apresentando a caracteristica de um material fragil. O que distinguiu as matrizes reforcadas da
convencional, foi a capacidade de recuperar energia ap6s a primeira fissura, ou seja, apos o
limite méximo da regido elastica (LOP) que foi igual a tensdo de ruptura (MOR). Em
decorréncia disso, a relacio MOR/LOP ndo foi alterada para nenhuma das condicGes
experimentais. Comportamento semelhante foi observado na literatura em composito
reforcado com fibras de sisal apds 50 ciclos de imersdo e secagem [11] e apds 200 ciclos de
envelhecimento em composito com fibras de pinho hornificada [12].

Desta forma, antes da primeira fissura da matriz, a analise do LOP segue 0 mesmo
principio de analise do MOR, no que tange ao efeito do tratamento do tecido e da matriz, onde
se destaca que ndo houve perda significativa nos valores de LOP para a matriz modificada
com MKL e com o refor¢o tratado e ndo tratado ap6s os 50 ciclos de envelhecimento
acelerado. Com isso, é notada a alta capacidade de deformacdo elastica desses materiais
compositos, além da capacidade de deformc¢do plastica, evidenciada por seus valores de
energia especifica notadamente maiores que para 0 MREF.

Dos valores apresentados para 0 MOE na Tabela 3, pode-se inferir que o tecido
reduziu a rigidez das matrizes cimenticias significativamente (p < 0.05), possibilitando um
comportamento ductil para a maioria destes compdsitos. O MOE do TN_MMKL néo
apresentou reducéo na rigidez em relacdo ao material fragil (p > 0.05), porém sua ductilidade
foi observada pela alta energia especifica ao comparado com o MREF. Apds o
envelhecimento acelerado, apenas o compdsito TH_MMKL-ENV ndo teve sua rigidez
alterada.

A relacdo MOR/LOP ndo € alterada significativamente para nenhuma formulacéo,
indicando a integridade da capacidade de reforco [11-12].

A reducdo significativa (p < 0.05) da SE em todos os compositos envelhecidos pode

esta relacionada com a dissolucéo e precipitacdo dos produtos de hidratacdo do cimento que
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podem propiciar uma melhor adesdo fibra-matriz e provocar a ruptura da fibra ao invés do
descolamento por falta de aderéncia [11]. A maior queda observada ocorreu na matriz REF.

Estudo desenvolvido por Claramunt et al. [27] observou uma perda de MOR (23%) e
SE (71%) para matrizes refor¢adas com fibras celulésicas nao tratadas apos envelhecimento,
assim como MOR (20%) e SE (40%) para as fibras tratadas por 4 ciclos de hornificagéo.
Esses resultados indicam adequado desempenho dos compdsitos produzidos com fibras
tratadas e matriz modificada pela presente pesquisa.

De acordo com os requisitos de resisténcia na flexao estabelecidos pela NBR 15498,
para placas planas de fibrocimento sem amianto testadas em estado saturado, 0s compdsitos
produzidos e submetidos a 50 ciclos de envelhecimento acelerado foram enquadrados na
categoria 2 (MOR min = 4 MPa).

3.3 Caracterizagao microestrutural dos compasitos reforcado

As micrografias (MEV) das superficies fraturadas dos compdsitos cimenticios
reforcados com tecido de juta e malva ndo envelhecidos, sdo mostrados na Figura 4. A
primeira observacdo realizada foi a penetracdo da matriz (ref. e modif. por metacaulinita)
entre os corddes (fios) e por volta das fibras, indicando sua reologia adequada para estes
compositos.

Na Figura 4 verifica-se descolamento entre as duas fases (fibra-matriz) de todos os
compositos indicando baixa adesdo na interface fibra-matriz. No caso especifico da Figura 4a
e b sdo evidenciados espagos vazios, onde possivelmente eram preenchidos por fibras, que
pode ter ocorrido pelo desprendimento de algumas fibras da matriz [12], onde também é
observado a degradacdo superficial das fibras (Figura 4b), provalmente pelo ataque dos
cristais de Portlandita, visto que se trata da matriz de referéncia.

As trincas e folgas apontadas pelas setas, das Figura 4c a f, seguem a direcdo da
interface fibra-matriz, possivelmente pela falta de aderéncia entre os dois materiais. As
Figuras 4e e f mostram essa percep¢do com mais nitidez e trata-se do composito com tecido
hornificado e matriz modificada, onde se percebe que até os 28 dias de idade, ndo houve
ocorréncia de instabilidade volumétrica e degradacéo das fibras, apenas a falta de adeséo entre
algumas fibras e a matriz. Estas imagens (4e e f) representam a pior situacdo dos compdsitos
TH_MMKL, onde em outras micrografias ndo foi evidenciado expressivo nimero de fissuras.
Isto é confirmado pelo desempenho mecanico do compdsito (Tabela 3), onde seu médulo de
ruptura foi estatisticamente igual ao composito com tecido natural e matriz modif.
(TN_MMKUL) apresentando maior ductilidade.
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Figura 4: Micrografias da superficie fraturada de compositos ndo envelhecidos e reforgados com tecido de juta e
malva natural e hornificado com matriz ref e modificada: (a) e (b) Corddo do TN_MREF; (c) e (d) Cord&o do
TN_MMKL,; (e) e (f) Corddo do TH_MMKL.

A Figura 5 apresenta a superficie fraturada dos compdsitos cimenticios reforcados
com o tecido e submetidos ao envelhecimento acelerado. Da mesma forma que nos
compositos ndo envelhecidos, para as amostras envelhecidas, constatou-se a eficiéncia
reoldgica das matrizes de referéncia e modificada, visualizado pela matriz presente entre 0s
corddes (Figura 5c e d) e envolto das fibras (Figura 5a).
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Figura 5: Micrografias da superficie fraturada de compositos envelhecidos e reforgados com tecido de juta e
malva natural e hornificado com matriz ref e modificada: (a) e (b) Corddes do TN_MREF-ENV; (c) e (d)
Corddes do TN_MMKL-ENV; (e) e (f) Corddo do TH_MMKL-ENV.

Nas imagens dos compdsitos TN_MREF-ENV (Figura 5a e b) e TN. MMKL-ENV
(Figura 5¢ e d), sdo notados os desprendimentos das fibras, identificado por circulos,
sobretudo na interface fibra-matriz, no caso do TN_MREF-ENV (Figura 5b). Ha registros de
espacgos vazios nas interfaces fibra-matriz dos tecidos nédo tratados, possivelmente deixados
pela expansdo volumétrica das fibras (Figura 5a e b). Na Figura 5¢ e d ndo ha indicio da
variacdo dimensional, a evidéncia mais expressiva para 0 TN_MMKL-ENV ¢ o descolamento

(sem arrancamento) entre algumas fibras superficiais do cordao e a matriz, possivelmente pela
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falta de aderéncia entre os dois materiais. A principal diferenca observada entre as placas
compdsitas TN_MREF e TN_MMKUL envelhecidas, esta na unido entre os corddes. Enquanto
os fios transversais com os longitudinais da TN_MMKL-ENV estdo ligados pela matriz
(modificada por 40% de MKL), os corddes da TN _MREF-ENV ndo estdo, observando
presenca de vazios neste encontro (dos fios transversais e longitudinais).

Com relagdo aos compositos envelhecidos reforcados com tecido hornificado (Figura
5e e f), a menor perda de adesdo é verificada quando comparada as fibras ndo tratadas. Em
visdo geral, isso € verificado pela auséncia de vazios no contato corddo-matriz, identificando
apenas fissuracdo nesta interface e menor incidéncia de aberturas entre as fibras do cordao.

Confrontando as interpretages das micrografias com os resultados do ensaio de flexao
em quatro pontos, onde a resisténcia na flexdo (MOR) para os compdsitos TN_MMKL e
TH_MMKL foram estatisticamente iguais antes e apds os 50 ciclos de envelhecimento,
verifica-se que ambos 0s compoésitos apresentaram a mesma adesdo fibras-matriz,
identificando-se maior aderéncia entre o reforco hornificado e a matriz (Figura 5e e f), o que
pode ter sido um caso isolado. No ensaio de absorcao verificou-se que o reforco tratado com
10 ciclos de hornificacdo teve uma capacidade de absorver apenas 9 % a menos que o tecido
natural.

A reducdo da porosidade (AVV) ap6s o envelhecimento (Tabela 3) do compdsito
TN_MMKUL ¢ atribuida ao depdsito de materiais nos espacos vazios da matriz e na mudanca
de configuracdo da interface fibra-matriz. Desta forma, uma matriz mais porosa pode facilitar
o desprendimento das fibras, em contrapartida, a matriz com menor indice de vazios, pode
induzir a ruptura da fibra [12, 13]. Isso pode explicar 0 motivo da manutenco da resisténcia
(MOR) do TN_MMKL.ENV. O composito com fibras hornificadas apresentou valores de
WA e AVV estatisticamente iguais ao compdsito TN_MMKL e maior que o0 composito com
matriz de referéncia.

A adesdo fibra-matriz pode ter sido igual entre os compédsitos TN _MMKL e
TH_MMKL, porém, maior que o compdsito TN_MREF verificado pelos resultados de MOR
que foram iguais para aqueles e superior em relacdo a este.

A tendéncia de aumentar a SE nos compdsitos reforcados com tecido hornificado em
relagdo aos compositos com tecido natural, para as condi¢des envelhecidas e néo
envelhecidas, juntamente com a manutengdo do MOR para para estes mesmos compositos,

corrobora com a hipétese de aumento na aderéncia entre os dois materiais, também observado
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pelo ndo desprendimento das fibras, apenas fissuras e trincas na interface fibras-matriz (perda

de adesd@o) em algumas fibras do cordao do tecido.

4 CONCLUSOES

A caracterizagdo fisica, mecanica e morfologica dos compdsitos estudados na presente
pesquisa, revelaram que ndo houve diferenca significativa entre as fibras tratadas por 10
ciclos de hornificacdo e as fibras naturais. A quantidade de ciclos possibilitou apenas reducao
de 9% na absorcao do tecido de juta e malva, e isto ndo influenciou na absorcao e porosidade
dos compositos com tecido natural e hornificado, envelhecidos e ndo envelhecidos. Isto
também foi confirmado pela anélise termogravimétria dos tecidos natural e hornificado, que
apresentou discreta alteracdo nos picos da DTG referente a hemicellulose (250° a 300°),
principal responsavel pela absorcao de umidade na fibra.

Em relacdo as propriedades mecénicas, 0 maior ganho observado entre 0os compositos
com reforco natural e hornificado (TN_MMKL e TH_MMKL) foi a capacidade de absorver
energia antes de romper, evidenciado pela energia especifica (SE) que foi maior para o
TH_MMKL que para o0 TN_MMKL, tanto na condicdo nao envelhecida como envelhecida
por 50 ciclos de imersdo e secagem. Ainda neste contexto, 0 TH_MMKL teve uma perda de
40% da SE apds o envelhecimento acelerado, enquanto o TN_MMKL teve uma perda de 73%
ao ser envelhecido. Indicando a eficiéncia de um tecido em relagdo ao outro no que tange a
capacidade de suportar maiores deformacdes antes de romper.

Em termos de resisténcia na flexdo (MOR), o tecido hornificado néo influenciou nesta
propriedade. Neste quesito, a matriz modificada por metacaulinita foi a responsavel por gerar
os melhores compositos, promovendo melhorias significativas nas propriedade de MOR e SE.
Este resultado pode ser atribuido ao fato desta matriz ser livre do hidréxido de célcio, ndo
ocasionando a degradacao das fibras ap6s 50 ciclos de envelhecimento acelerado. No que se
refere a adesdo fibra matriz, é necessario estudar uma quantidade de ciclos de hornificacdo
que possibilite ao tecido absorver significativamnete menos agua, ou utilizar outro tratamento
para melhorar esta caracteristica, e desta forma, poder enquadrar estes comp6sitos em uma
categoria de MOR mais elevada, segundo critério de classificacdo de placas planas

cimenticias sem amianto da NBR 15498.
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4 RESULTADOS COMPLEMENTARES

4.1 Morfologia e tracéo direta do tecido de juta e malva

As micrografias mostradas na Figura 16 foram realizadas na superficie longitudinal
das fibras e do corddo do tecido natural e hornificado. Conforme é observado, a fibra da
Figura 16 (b) possui a superficie alterada em relacdo a Figura 16 (a), provavelmente
ocasionado pelo tratamento por hornificacdo, onde se confirma o que diz a literatura, que a
hornificagdo promove um colapso na estrutura da fibra sem prejudicar sua resisténcia,
induzindo as fibras a reterem menor quantidade de agua (BALESTEROS et al., 2015;
FERREIRA et al., 2017). Essa percepc¢do seria melhor observada com uma visualizacdo da
secdo transversal da fibra, onde se notaria a reducdo da area de secdo transversal por meio da
diminuicdo dos lumens e da espessura das paredes, conforme relatado por Ferreira et al.
(2012, 2017) e Fidelis et al. (2013).

F A4 -4773 HL D5.1 x1.5k 50 um

F A4 -4771 2017/08/30 HL D5.1 x100 1mm

F A3 -4767 2017/08/30 HL D5.2 x100 1mm

Figura 16: Micrografias do tecido natural e hornificado de juta e malva (a) vista de uma fibra do tecido natural
em secc¢do longitudinal; (b) vista de uma fibra do tecido hornificado em seccéo longitudinal; (c) corddo do tecido
natural; (d) corddo do tecido hornificado.
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Os pontos brilhosos visualizados nas imagens de (a) a (d) da Figura 16, podem estar
associados aos polissacarideos normalmente depositados na parede celular das fibras (trata-se
de uma camada protetora natural das fibras vegetais) (MARQUES, 2015). Também podem
estar relacionados ao uso da oleina de palma, aplicada as fibras (pela inddstria) antes de
iniciar o processo de fabricacdo do tecido de juta e malva. Sendo um ou outro dos elementos
citados, o fato é que por serem materiais oleosos podem prejudicar na aderéncia entre as
fibras e a matriz cimenticia, quando aplicado em materiais compdsitos.

No que se refere a caracterizacdo mecanica do tecido mencionado a Figura 17
apresenta as curvas forca x deformacéo especifica do tecido de juta e malva obtida por meio

do ensaio de tracéo direta.

250
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Figura 17: Micrografias do tecido natural e hornificado de juta e malva.

As curvas forga x deformacéo para o tecido de juta e malva natural (TN) e hornificado
(TH) apresentam comportamentos similares até alcancarem a forca maxima. Primeiro a curva
cresce até um determinado valor de forca onde permanence constante ao longo de uma
discreta variacdo de deformacdo, em seguida continua ascendendo até o momento da ruptura,
onde a forga descresce rapidamente e em seguida ocorre uma recuperacdo da capacidade de
suporte de carga. Os intervalos de recuperacdo e descréscimo na forga ocorrem com maior
frequéncia e sdo mais perceptiveis no grafico para o tecido natural. Para o tecido tratado,
verifica-se uma descendéncia brusca da curva com uma ligeira recuperagdo em um baixo
valor de forca, caracterizando o ganho de rigidez apds o processo de hornificacdo
(FERREIRA et al., 2017). Comportamento semelhante foi encontrado por Fidelis et al. (2013)

para o tecido de juta sem tratamento e por Ferreira et al. (2017) para fibra de juta ndo tratada e
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tratada por hornificacdo. No entanto, nesta Ultima pesquisa, a fibra de juta apds 5 e 10 ciclos
de hornificagdo, suportou maiores cargas que a fibra natural, o que ndo foi observado no
presente trabalho, onde o tecido hornificado por 10 ciclos suportou carga 24% a menos que 0

tecido natural.
4.2 Andlise estatistica

4.2.1 Pastas cimenticias

As Tabelas 4 a 6 apresentam os resultados estatisticos referentes as resisténcias a
compresséo das pastas fabricadas (P-REF, P16-SCCA e P-MKL) para 3, 7 e 28 dias de cura.
Os testes de validacdo da ANOVA e sua aplicacdo propriamente dita foram realizados
separadamente, primeiro para o conjunto de resultados das resisténcias aos 3 dias, depois para

o0 de 7 dias e por ultimo de 28 dias.

Tabela 4: Resisténcia a compressdo das pastas REF para os tempos de cura estudados.
Propriedades 3 DIAS (MPa) 7 DIAS (MPa) 28 DIAS (MPa)

X 49,74 67,30 61,12
DP (%) 4,75% 3,37% 4,02%
Min. 46,30 63,10 53,10
Max. 59,10 73,00 63,60

Tabela 5: Resisténcia a compressao das pastas com 16% de substituicdo de CP por SCCA
para 0s tempos de cura estudados.
Propriedades 3 DIAS (MPa) 7 DIAS (MPa) 28 DIAS (MPa)

X 56,84 69,84 73,38
DP (%) 6,51% 4,51% 2,33%
Min. 49,10 63,60 71,00
MAax. 67,10 76,30 77,20

Tabela 6: Resisténcia a compressdo das pastas com 40% de substituicdo de CP por MKL para
0s tempos de cura estudados.
Propriedades 3 DIAS (MPa) 7 DIAS (MPa) 28 DIAS (MPa)

X 41,98 62,08 61,18
DP (%) 2,91% 3,92% 4,02%
Min. 38,50 58,40 54,40
Max. 46,70 69,70 66,70

A Tabela 7 apresenta os resultados da validagdo da ANOVA, os quais sdo comparados
com aqueles da propriedade mecénica das pastas PO, PSCCA e PMKL. Os P-valores
superiores a 5% encontrados a partir dos testes de Anderson-Darling (AD) e de Bartlett (BT)

para a resisténcia a compressao (Tabela 7) validam o modelo de ANOVA. Isto infere que 0s
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valores de resisténcia seguem o padrdo de uma distribuicdo normal e que as variancias entre
os tratamentos (P-REF, P16-SCCA e P40-MKL) s&o iguais para os trés tempos de cura. Esta
mesma interpretacdo pode ser inferida dos graficos de normalidade e homogeneidade (Figura

18) para a propriedade mecanica de todos os tratamentos aos 28 dias de cura.

Tabela 7: Resultados da validagdo e da ANOVA para as pastas PO, PSCCA e PMKL.
Validacdo ANOVA ANOVA

Propriedade Tempo cura

AD BT
3 dias 0,290 0,256 0,000
RC 7 dias 0,697 0,826 0,012
28 dias 0,129 0,458 0,000
RC (MPa)

Meédia 65.23
DesvPad 6.807
N 18
AD 0.556
ValorP 0129

Teste de Bartlett
Valorp 0458

Ref_28dias } . |

SCCA_28dlas |~

Percentual
B gauna e 25

w B

MKL_28dias | |

RC (MP3) 0 2 4 6 8 10 12 u
(a) (b)

Figura 18: Resultados do teste de normalidade (a) e de homogeneidade de variancias (b) para a resisténcia a
compressdo das pastas cimenticias aos 28 dias de cura.

A andlise de variancia apresentada na Tabela 7 (P-valor < 0,05) evidenciou que as
substituicdes parciais do cimento pelas pozolanas testadas, influenciaram de forma
significativa nos valores de resisténcia a compressdo para os trés tempos de cura estudados.

Visto que houve significancia entre as médias dos tratamentos, aplicou-se o teste de Tukey,

onde os agrupamentos (Ag) juntamente com as médias (7) dos tratamentos sdo apresentados
na Tabela 8.
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Tabela 8: Resultados do teste de Tukey para avaliacdo do efeito de substituicdo parcial do
cimento por pozolanas na propriedade de resisténcia a compressao.

Propriedade Tempo cura Estatistica Pastas cimenticias
P-REF P16-SCCA P40-MKL

. Ag A A B
3dis ¥ (MPa) 4974 5684 4198

RC . Ag AB A B

7 dias e

(MPa) 67,30 69,84 62,08

. Ag B A B
28dias  x \pa) 6L12 7338 6L18

Da Tabela 8, observou-se que aos 3 dias de cura, as resisténcias medias das pastas P-
REF e P16-SCCA apresentaram resultados estatisticamente equivalentes, enquanto da P40-
MKL foi inferior as pastas mencionadas. Na idade de sete dias, houve manutencdo nas
resisténcias das pastas com MKL e com SCCA em relacdo a pasta de referéncia. Aos 28 dias
de idade, as pastas P40-MKL e P-REF se mantiveram iguais estatisticamente, porém, a pasta
com silica apresentou-se superior 17% em relacdo as demais pastas. Estes resultados estdo

discutidos e representados graficamente na subsecéo 3.4 do Capitulo 2.

4.2.2 Compositos cimenticios

As Tabela 9 e 10 apresentam os valores estatisticos dos modulos de resisténcia
(ruptura) de tracdo na flexdo estatica (MOR) dos compositos ensaiados: (1) apds cura Umida
aos 28 dias, segundo os tratamentos TO (MREF), T1 (TN_MREF), T2 (TN_MMKL) e T3
(TH_MMKL); e (2) apbés envelhecimento acelerado, para o0s tratamentos T4
(TN_MREF.ENV), T5 (TN_MMKL.ENV) e T6 (TH_MMKL.ENV). Ver Tabela 3, item 1.5
do Capitulo 1, referente a identificacdo das placas compositas de referéncia, reforcada com
tecido de juta e malva natural na matriz de referéncia, reforcada com tecido de juta e malva
natural na matriz modificada por 40% de metacaulinita e a refor¢cada com tecido de juta e
malva hornificado na matriz modificada por 40% de metacaulinita, respectivamente, para as

condicdes nao envelhecidas e envelhecidas.
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Tabela 9: Modulo de resisténcia na flexao estatica dos compaositos com fibras naturais e
tratadas por hornificacdo, envelhecidos e ndo envelhecidos.

TO T1 T2 T3 T4 T5 T6
Tratamentos MOR MOR MOR MOR MOR MOR MOR
(MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (MPa)

X 8,75 6,45 6,58 6,57 6,04 5,99 6,37
DP (%) 002% 0,12% 0,24% 0,22% 1,22% 04/% 0,32%
Min. 8,73 6,31 6,30 6,40 5,22 5,66 6,10
Max. 8,76 6,55 6,72 6,83 7,44 6,33 6,72

No que se refere a andlise de variancia (ANOVA), as condigdes experimentais

delineadas influenciaram de forma significativa nos valores do modulo de ruptura na flexdo

(P-valor < 0,05). Os agrupamentos (Ag) e as médias (X) do teste de Tukey de um fator

(condicéo experimental) sdo apresentados na Tabela 10.

Tabela 10: Resultados do teste de Tukey para avaliagdo do efeito do tratamento do tecido, da
matriz e do envelhecimento acelerado nas propriedades mecanicas dos compositos.
Condicg0es experimentais
Propriedades Estatistica TO T1 T2 T3 T4 T5 T6
Ag A B B B C B B
MOR ¥ MPa) 875 645 658 657 515 613 637

A Tabela 10 apresenta os resultados do MOR dos compositos convencional (REF) e
reforcados com tecido tratado (hornificacdo) e ndo tratadas (T3 e T6) e com tratamento da
matriz por metacaulinita para efeito de comparagdo com a matriz de referéncia.

Em termos desta resisténcia mecanica, os tratamentos T1 ao T6 apresentaram
resultados significativamente menores em relacdo ao TO (matriz de referéncia), podendo ser
explicado pela inadequada aderéncia entre os dois materiais (fibra-matriz cimenticia). Os
ganhos das matrizes reforcadas estdo ligados com a capacidade de deformacéo e surporte de
altas cargas ap0s sua primeira fissura (ver resultados do mddulo de elasticidade no capitulo 3),
enguanto a matriz sem reforgo rompe logo apos sua capacidade resistente de carga.

No que tange aos compasitos reforcados sem envelhecimento, ensaiados aos 28 dias
de cura, observou-se que tanto a modificacdo da matriz por metacaulinita (T2) quanto o
tratamento da matriz e do tecido simultaneamente (T3), tiveram resisténcias estatisticamente
equivalentes.

Ao submeter estes compositos a 50 ciclos de envelhecimento acelerado, houve

reducdo significativa no valor do médulo de resisténcia para o composito reforcado com
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tecido natural (sem tratamento) e com matriz de referéncia (T4), como era esperado, por
motivo de degradacdo e instabilidade dimensional das fibras (reducdo de 20%).
Estatisticamente, ndo houve diferenca significativa na resisténcia (MOR) dos materiais ndo
envelhecidos para os envelhecidos com a seguinte configuracdo: compdsitos com tecido nédo
tratado e matriz modificada (T5) e com tecido e matriz tratados (T6).

Comparando-se apenas 0s compositos envelhecidos, também foi verificado uma
reducdo estatisticamente significativa entre 0 mddulo de ruptura do tratamento T4 e o0s
tratamentos T5 e T6, respectivamente, compreendendo-se que houve eficiéncia dos
tratamentos (matriz e tecido). Estes resultados estdo explicados, discutidos e representados

graficamente na subsecdo 3.2 do Capitulo 3.
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CONCLUSOES E SUGESTOES

Das andlises realizadas a partir dos resultados obtidos nos ensaios descritos na

presente pesquisa, algumas conclusdes podem ser formuladas, dentre elas, destacam-se

aquelas fundamentais:

Com relacdo a selecéo e caracterizacdo das matérias-primas dos compositos:

a)

b)

d)

a argila caulinitica estudada confirmou o potencial para fabricacdo da
metacaulinita (MKL), evidenciado pela difragdo de raios X (DRX) e pela anélise
termogravimétrica. A primeira técnica apontou expressiva parte da estrutura do
material como amorfa, ndo mais sendo idenficada a estrutura cristalina da caulinita
observada no solo. A termoandlise ndo indicou para a argila calcinada o pico
endotérmico verificado para a argila in natura, confirmando a transformacéo dos
minerais;

do processo de extracdo da silica das cinzas da casca do arroz (SCCA) foi
constatado sua amorficidade pelo DRX que apresentou formacao halo em torno do
angulo de 22° de Bragg, ambas pozolanas apresentaram silica e alumina amorfas;
no tocante a caracterizagdo fisica dos materiais cimenticios, a silica apresentou
distribuicdo granulométrica mais aproximada ao cimento que a metacaulinita, no
entanto, a compacidade da MKL foi mais eficiente que a da SCCA, em relacdo a
compacidade determinada para o cimento.

o0 tecido de juta e malva ap6s o tratamento por 10 ciclos de hornificacdo ndo
apresentou mudanca significativa na retencdo de agua, porém mostrou reducéo de
24 % da resisténcia a tracdo em relacdo ao tecido natural. Este fato pode esta
associado ao novo arranjo estrutural das cadeias de celulose apds a ciclagem,
evidenciado pela maior perda de massa para o tecido tratado, observado pelos
picos das curvas TG/DTG referentes a celulose.

A definicdo da matriz empregada nos compositos cimenticios reforgados com tecido

de juta e malva foi pautada nos resultados da analise termogravimétrica:

a)

a metacaulinita teve melhor performance ao nivel de 40% de substituicdo parcial
do cimento, visto que ndo apresentou hidroxido de calcio aos 28 dias de idade.
Uma matriz com menor consumo de cimento € favoravel ndo apenas as fibras

orgénicas naturais, que sofrem degradacdo em meio alcalino, mas também ao
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desenvolvimento limpo, uma vez que a producdo de cimento emite expressiva
quantidade de CO; para a atmosfera. Além disso, a matriz apresentou
comportamento reoldgico adequado ao preenchimento dos espacos vazios
deixados na matriz pelo tecido.

para a silica xerogel (SCCA) é sugerida uma investigacdo com teores maiores de
substituicdo aos estudados neste trabalho, visto que foi pequeno o percentual (em
massa) de CH apresentado aos 28 dias de idade (2,51%), para a substituicdo de
16% deste material em relacdo a massa do cimento. Este resultado suscita a
possibilidade de que um percentual de substituicdo maior que o mencionado e
menor que o observado para a MKL (40%), seria necessario para produzir uma
matriz 100% livre de hidréxido de célcio utilizando esta pozolana.

outra sugestdo incide em aplicar a silica com baixos niveis a outras finalidades,
visto que pelas anélises térmicas realizadas, apresenta alto valor de &gua
quimicamente combinada com compostos quimicos resistentes a compressdo (RC),
produzidos na hidratacdo do cimento (CSH, CASH e CAH). Conclusdo constatada
pelos resultados de resisténcia a compressao das matrizes cimenticias, onde a pasta
com 16% de substituicdo parcial pelo cimento atingiu RC 17% maior que as pastas
de referéncia e modificada por 40% de MKL.

A respeito do desenvolvimento, caracterizacdo e durabilidade dos compésitos seguem

as principais consideracgdes:

a)

b)

as placas compositas foram moldadas por um sistema de ar comprimido, que
somado a adequada reologia da matriz cimenticia foi possivel preencher os
espacos vazios deixados na matriz pelo tecido de juta e malva, sendo um método
eficiente para a produgdo de compdsitos cimenticios téxteis.

Com relacdo a caracterizacdo mecanica de tracdo na flexdo dos compositos
reforcados com duas camadas de tecido sem tratamento e tratado por hornificacao
foi observado que somente para 0 compdsito com tecido hornificado houve
formacéo de multiplas fissuras no terco médio. As demais condi¢fes experimentais
(placas reforgcadas com tecido ndo tratado e com matriz de referéncia e modificada
por 40% de metacaulinita) tiverem comportamento padrédo de dupla fissuragdo. O
tratamento do tecido foi benéfico no tocante a tenacidade, observado pelo aumento

de 36% da energia especifica deste composito em relagdo ao reforgado com tecido
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natural. Nao foi verificado aumento significativo na tensdo ultima, avaliado ao
nivel de 5% de probabilidade pela analise de variancia.

c) a reducdo da resisténcia a tracdo do tecido apos hornificado ndo influenciou na
resisténcia a tracdo na flexdo dos compdsitos com tecido tratado, se comparado ao
compésito reforgado com tecido natural e a mesma matriz (40% de MKL). Isto foi
analisado estatisticamente corforme descrito no item anterior.

d) adurabilidade dos compdsitos estudados foi avaliada por meio do envelhecimento
acelerado, aplicando 50 ciclos de molhagem e secagem. As consequéncias
negativas do processo de envelhecimento foram mais agravantes no compésito de
referéncia, onde a matriz era 100% alcalina. Na maioria destes, ocorreu ruptura
fragil, com infima recuperacdo de energia e reducdo maior que 25% da resisténcia.
Em contrapartida, na maioria dos compositos parcialmente modificados pela
metacaulinita, houve bom desempenho mecéanico, representado pela recuperagao
de 27 % e 60% da energia especifica dos compdsitos com tecido natural e
hornificado, respectivamente. Houve também manutencdo de seus mddulos de
ruptura (MOR).

e) Na andlise microestrutural dos compdsitos modificados ap6s os ciclos de
envelhecimento, néo foi verificado degradagéo das fibras, contudo foi observado
desprendimento em algumas fibras da matriz, indicio de baixa aderéncia fibra-
matriz. Isto pode explicar o fato de ndo haver diferenca significativa entre as
resisténcias da matriz com MKL reforcada com tecido natural da matriz com
tecido hornificado. Mesmo assim, os melhores resultados da durabilidade foram
para este Ultimo compésito (modificado por MKL e reforcados com TH), devido
principalmente a energia especifica e formacdo de multipla fissuracdo apds o

ensaio mecanico.

Apesar dos resultados encontrados, mais estudos devem ser realizados para melhor
explicar o que ocorre na interface fibra hornificada — matriz. Para que este material seja viavel
tecnicamente, € necessario estudos mais aprofundados utilizando técnicas como o ensaio de
arrancamento, melhoramentos e/ou adapta¢des na técnica de moldagem, estudos de diferentes
ciclos de hornificagdo para o tecido destas fibras ou outro tratamento no reforgo que propenda
obter maior ades&o entre 0s dois materiais.

No entanto, é sugerido para projetos futuros, a continua¢do do estudo de durabilidade

quimica, empregando maior nimero de ciclos de imensé&o e secagem, bem como exposi¢ao ao
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envelhecimento natural para a matriz com substituicdo do cimento por metacaulinita. A
utilizacdo de outras técnicas de caracterizacdo da matriz como a porosimetria por intrusdo de
mercurio, visando analisar a estrutura dos poros das placas compositas submetidas ao
envelhecimento acelerado e natural.

O aperfeicoamento da técnica de moldagem aplicada neste trabalho compreende outra
sugestdo, pois contribuird para adi¢do de mais camadas do tecido de juta e malva, inclusive do
tecido com trama mais fechada (1 mm de espassamento entre tramas) comercializado na
regido. Isto contribuira para o aumento da resisténcia e ductilidade dos compdsitos com
matriz tratada por metacaulinita, visto que havera um maior percentual de fibras como reforgo
da matriz. Outra opgdo que pode ser viavel no procedimento de moldagem é a substituicdo da

areia pelo p6 de calcario como agregado inerte na mistura cimenticia.
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APENDICE A - RELATORIO DE VISITA TECNICA

DAIANA GOES CAVALCANTE

RELATORIO 1 - VISITA TECNICA AS COMUNIDADES RURAIS DO
MUNICIPIO DE COARI-AM

Coari, 24 de setembro de 2014
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1 INTRODUCAO

O presente relatério tem como objetivo registrar a coleta de informacdes obtida na
primeira visita técnica desta pesquisa, realizada as comunidades rurais do municipio de Coari,
Amazonas, Brasil, com auxilio do Instituto de Desenvolvimento Agropecuario, Florestal e
Sustentdvel do Amazonas (IDAM) a fim de conhecer o processo de plantio, colheita e
beneficiamento primario das fibras de juta e malva produzidas pelas comunidades ribeirinhas
do estado do Amazonas.

Na visita ao IDAM, localizado no referido municipio, obteve-se a informacéo de que
até o presente momento, as comunidades estavam produzindo somente a fibra de malva e que
a producdo das fibras de juta havia reduzido substancialmente no municipio e em todo o
estado. Ao realizar a visita em quatro comunidades do municipio de Coari e entrevistar 0s
agricultores ribeirinhos, encontrou-se plantacdo de fibras em somente uma comunidade, a
Vila de Trocaris, e particularmente a fibra de malva. Ndo houveram registros de plantacdes da
fibra de juta, onde segundo os entrevistados, ndo optam por trabalhar com esta fibra, devido
ao processo de colheita e beneficiamento primario levar mais tempo e ser mais traballhoso

comparado a fibra de malva.

2 VILA DO TROCARIS

A comunidade Vila do Trocaris, localizada a margem esquerda do rio Solimdes
(Figura 1), cerca de 40 minutos de lancha & zona urbana do municipio de Coari-Am, possui
402 habitantes, os quais segundo o Plano Diretor Participativo do Municipio de Coari (2007)
sobrevivem principalmente por meio da pesca e cultivo de fibras de malva, grdos (milho),
extrativismo (cacau) e hotalicas.

A entrevista aos ribeirinhos teve como objetivo conhecer o procedimento desde a
plantacdo até o beneficiamento das fibras de juta e malva, que foram objetos da pesquisa
proposta a dissertacdo de mestrado do Programa de P6s Graduacdo em Engenharia Civil pela
Universidade Federal do Amazonas (PPGEC/UFAM), visando aplicacdo como reforgo em
material cimenticio para a construgao civil.

Segundo relatos da visita técnica, verificou-se que o plantio das espécies de juta
(Corchorus capsularis) e malva (Ureta Lobata Lin) € iniciado com a vazante do rio, em terras
supersaturadas, destacando-se o fato de que a comunidade cultiva somente as fibras de malva,

devido o0 procedimento de obtencdo das fibras de juta ser mais demorado.
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Figura 1: Localizacdo da Vila do Trocaris em Coari-Am.
Fonte: Adaptado de IDAM (2005) e Plano diretor do municipio de Coari (2007).
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O processo de plantacdo é realizado com as seguintes atividades:

a) Limpeza das sementes e tratamento com agua quente;

b) Coloca-se as sementes previamente tratadas em sacas e posteriormente em cuias
(recipiente natural obtido de uma arvore especifica);

c) Joga-se as sementes de malva nas terras de varzea de forma alinhada.

A experiéncia dos ribeirinhos revelam que o plantio dessas espécies inicia-se na
vazante do rio que ocorre nos meses de agosto (segunda quinzena do més) a outubro (até dia
15 aproximadamente), porém isso ndo é regra, ha uma variacdo constante da natureza em
relacdo a estas datas. Neste ano, no dia da visita técnica (24 de setembro de 2014) a plantacdo

de malva estava completa (Figura 2) decorrente da vazante ter iniciado mais cedo.

Figura 2: Plantacdo de malva na Vila do Trocariz, em Coari, Amazonas.

A despeito da colheita das citadas fibras, é efetuada de acordo com a época em que 0
rio inicia a cheia, o que normalmente ocorre nos meses de janeiro a abril. Segundo o
agricultor entrevistado, quanto mais tempo decorrer entre a vazante e a cheia do rio, maior
sera o valor de fibras produzidas (em peso), devido as plantas destas espécies (juta e malva)
atingirem um maior crescimento, podendo alcancar até trés metros de altura quando o periodo
de colheita ocorre, ap0s seis meses da época de plantagdo (Figura 3).
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Figura 3: Planta de malva seca (esqueleto), aproximadamente 3 m de altura.

O procedimento da colheita e beneficiamento primario por parte das comunidades

ribeirinhas esta sumarizado abaixo:

a)

b)

c)

d)

Realiza-se o corte da planta de malva, extraindo-se os galhos e folhas que séo
posteriormente aproveitados como adubos para nova plantagdo. Dessa forma, é
separado somente o “caule” da planta, o qual os ribeirinhos denominam “vara”.
Organizam-se as varas formando-se feixes, que por sua vez sdo compostos por dez
a trinta varas, dependendo do didmetro destas, de forma que cada feixe produz em
torno de 1,0 kg de fibra. Os produtores denominam este procedimento como
“alerar as varas de malva”.

A préxima atividade é a submercdo dos feixes em é&gua (rio), por
aproximadamente oito dias, periodo no qual as fibras de malva tornam-se
maleaveis, possibilitando a extracdo manual destas.

As fibras de malva sdo retiradas dos feixes e dispostas em forma de carretel,
posteriormente sdo extendidas em um varal previamente confeccionado para este
destino, visando a secagem natural com o auxilio do sol. Ressalta-se que
dependendo das condi¢des climéticas de cada dia, o processo de secagem pode

ocorrer ao longo de trés dias ou mais.
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e) ApOs secagem natural, os carreteis de fibras sdo retiradas do varal e armazenadas
em um local denominado paiol, onde, na seguéncia, sdo confeccionados os fardos

manualmente prensados que pesam entre 80 a 100 kg (Figura 4).

Figura 4: Beneficiamento primario das fibras de juta e malva.

Apb6s o procedimento apresentado, as fibras de juta e malva, beneficiadas
primariamente pela comunidade ribeirinha, é comercializada no municipio de Coari-Am, onde
a principal industria local € uma filial da Empresa industrial de juta S/A, localizada no mesmo
municipio. L& as fibras sdo dispostas em fardos (Figura 5 a)) com o auxilio de uma méaquina
de prensagem (Figura 5 b)) visando posterior transporte para a industria matriz na capital

amazonense.

Figura 5: a) disposig¢do das fibras de juta e malva em fardos; b) maquina de prensagem para sucessivo
armazenamento em fardos.

3 INFORMACOES COMPLEMENTARES

e Foram entrevistados o Sr. Daniel da comunidade Sao Lazaro de Sacai e o Sr. Luis da
comunidade da Vila do Trocaris; ambos proprietarios de terrenos com cultivo de

malva.
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e As fibras de juta sO possibilitam extracdo manual a partir de 18 dias submersas em
agua, motivo pelo qual os ribeirinhos ndo optam por cultiva-las.
e Com 50 kg de semente produz-se aproximadamente 5 t de fibras de malva.

e A comunidade ribeirinha denomina “repiquete” o periodo em que se inicia a vazante ¢

a cheia do rio.
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APENDICE B - PROCESSO DE FABRICACAO DOS TECIDOS DE
JUTA E MALVA

As etapas do processo interno de beneficiamento das fibras de juta e malva da primeira
indUstria escolhida para a visita técnica, consiste no descrito na Figura A, onde segundo a
direcdo da empresa, os produtos finais (tecidos ou telas) até entdo, eram constituidos com
maiores proporcoes de fibras de malva que de juta.
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Figura A — Processo industrial de Beneficiamento das fibras de juta e malva: (a) fardo das fibras
provenientes da produgdo na zonal rural amazonense; (b) codicionamento das fibras para desfiamento; (c) e (d)
limpeza das fibras e inicio do processo de desfiamento; (e) finalizacdo do processo de desfiamento e
acondicionamento em bobinas; (f) producéo dos corddes; (g) condicionamento dos corddes em carreteis
menores; (h) transferéncia dos cordfes dos carreteis menores para maiores; (i) fios engomados nos teares e
preparacdo para a fabricacéo do tecido; (j) costura da trama (cordas horizontais) e fabricacao do tecido.



