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RESUMO

ESTUDO DA MICROESTRUTURA E CARACTERIZACAO DE PASTAS
CIMENTICIAS COM ADI(;AO DE FIBRAS DE CELULOSE ORIUNDAS DE
PAPEL KRAFT

Autora: Lilian de Sousa Alves

Orientador: Claudio Henrique de Almeida Feitosa Pereira

Programa de Pds-graduacdo em Estruturas e Construcéo Civil

Brasilia, maio de 2023

A construcdo civil consiste em uma consumidora de recursos naturais, mas também é uma
geradora de residuos, onde destaca-se as embalagens de cimento, as quais podem ser
recicladas para utilizacdo das suas fibras em matrizes cimenticias. Existem diversos
estudos de compositos com utilizacdo de fibras vegetais, porém os estudos referentes a
utilizacdo de fibras kraft em matriz de cimento Portland s&o recentes e ndo abordam o seu
comportamento no ambiente alcalino da matriz cimenticia. O trabalho tem como objetivo a
caracterizacdo quimica e microestrutural dos compositos, visando compreender a
durabilidade, ocorréncia de mineralizacdo das fibras e o indice de inibicdo das fibras kraft
quando inseridas no ambiente alcalino propiciado pelo cimento Portland. Desta forma, o
programa experimental foi dividido em quatro etapas, sendo estas: materiais constituintes;
producdo dos compositos; avaliacdo das fibras em diferentes meios alcalinos e
caracterizacdo dos compositos. Para a producdo dos compositos foram utilizados os
insumos, cimento Portland, fibras kraft e 4gua, onde foram produzidas pastas cimenticias
para a realizacdo das andlises, sendo estas com diferentes teores de adi¢do de fibras kraft
(referéncia, 0,5%, 1,0% e 3,0%) e relacGes agua/cimento (0,40; 0,45 e 0,50). Os resultados
obtidos, mostraram que as fibras kraft apresentaram um baixo indice de inibicdo com a
matriz cimenticia; ndo houve retardo na hidratacdo do cimento Portland devido aos
componentes inibitérios presentes na fibra kraft; ocorreu uma reducdo do teor de CH
(hidroxido de célcio) nas pastas o que é benéfico, pois este é responsavel pela
mineralizacdo das fibras kraft, fenémeno esse observado na fibra imersa em solugédo de
hidroxido de célcio, devido ao elevado pH da solugdo e migracdo de produtos para a
estrutura da fibra. Sendo assim, conclui-se que para as analises realizadas, as fibras kraft
podem ser utilizadas em matrizes cimenticias sem que haja interferéncia nas suas

propriedades.

Palavras-chave: Fibra kraft; Matriz cimenticia; Compdsito; Microestrutura.



ABSTRACT

MICROSTRUCTURE STUDY AND CHARACTERIZATION OF CEMENT PASTE
WITH ADDITION OF CELLULOSE FIBERS FROM KRAFT PAPER

Autor: Lilian de Sousa Alves

Advisor: Claudio Henrique de Almeida Feitosa Pereira

Postgraduate Program in Structural Engineering and Construction

Brasilia, May 2023

Civil construction is a consumer of natural resources, but it is also a waste generator,
where cement packaging stands out, which can be recycled and reused as a fiber in cement
matrices. There are several studies of composites using vegetable fibers, but studies
regarding the use of kraft fibers in Portland cement matrix are recent and do not address its
behavior in the alkaline environment. This work aims to study the chemical and
microstructural characteristics of a composite, in order to comprehend the durability,
occurrence of fiber mineralization and the inhibition index of kraft fibers when inserted in
alkaline environments, such as Portland cement. Therefore, experimental tests were
performed and divided into four stages: material composition; composite production;
evaluation of fibers in different alkaline media and composite characterization. To produce
the composites, Portland cement, kraft fibers and water were used. Analyses were
performed with different kraft fibers addition ratios (reference, 0.5%, 1.0% and 3.0%) and
water/cement ratios (0.40, 0.45 and 0.50). The obtained results showed that the kraft fibers
presented a low index of inhibition with the cementitious matrix; there was no delay in the
hydration of Portland cement due to the inhibitory components present in the kraft fiber.
Moreover, there was a reduction in the content of CH (calcium hydroxide) in the cement
pastes, which is beneficial, because this is responsible for the mineralization of the kraft
fibers. The mineralization is a phenomenon observed in the fiber immersed in calcium
hydroxide solution, due to the high pH of the solution and migration of products to the
fiber structure. Therefore, it is concluded that for the analyzes carried out, kraft fibers can

be used in cementitious matrices without interfering in their properties.

Keywords: Kraft fiber; Cement matrix; Composite; Microstructure.
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1 INTRODUCAO

Neste capitulo serdo apresentadas as consideracgGes iniciais sobre o tema abordado neste

trabalho, a motivagéo para a realizagéo da pesquisa e os objetivos.
1.1 IMPORTANCIA DA PESQUISA

A industria da construcdo civil consiste em um importante setor para o desenvolvimento do
Brasil e para o fortalecimento da sua economia (THIVES, GHISI E THIVES JUNIOR,
2022), onde a taxa de crescimento acumulada do Produto Interno Bruto (PIB) Nacional em
2021 foi de 3,9%, enquanto o setor da construcdo civil foi de 5,6%, 0 que ressalta a

importancia desse setor no pais (IBGE, 2021).

Embora a construcdo civil apresente importancia para o desenvolvimento econdémico e
social do pais, este setor também é responsavel por gerar grande quantidade de residuos
que causam um impacto significativo no meio ambiente e na sociedade quando descartados
de forma inadequada (CONCEICAO et al., 2021). A construgéo civil consome grandes
quantidades de recursos naturais, sendo estes em torno de 50%, entre recursos naturais
renovaveis e ndo renovaveis. Além de gerar um volume elevado de residuos, onde cerca de
40% a 60% dos residuos sélidos urbanos (RSU) produzidos diariamente nas cidades tém
origem no setor da construgdo civil (SILVA e FERNANDES, 2012).

Os residuos de construcdo civil (RCC) geram impactos desde o consumo dos recursos
naturais e modificacdo da paisagem, até a geracdo de residuos, onde estes comprometem
ndo s6 o meio ambiente, mas também os principios sanitarios das cidades (VGR, 2022).
Quando ndo possuem destinacdo correta, o0s residuos de construgdo e demoli¢do podem ser
despejados em encostas, terrenos baldios, ruas, margens de rios e até mesmo em locais
irregulares, que muitas vezes se transformam em enormes lixdes e podem servir de abrigo
para roedores, insetos e vetores patogénicos (THIVES,GHISI e THIVES JUNIOR, 2022),
assim como 0s prejuizos para a sociedade, referente a contaminagddo e o custo para
limpeza. Além desses aspectos, a deposicdo irregular desses residuos causa a depreciacéo

imobilidria das areas em que estes foram lancados, obstrucdo a sistemas de drenagem
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urbana, deslizamento de encostas, polui¢do de cursos d’agua e do lengol freatico

(PASCHOALIN, 2017).

De acordo com o exposto, 0 CONAMA n° 307 estabelece que os RCC ndo podem ser
dispostos em aterros de residuos domiciliares, em areas de “bota fora”, encostas, corpos
d’agua, lotes vagos e em dareas protegidas por lei, sendo o gerador responsavel pela

destinacao do residuo (PASCHOALIN, 2017).

Dentro desse contexto de residuos da construcdo civil, estdo inseridas as embalagens de
cimento, cal e argamassa fabricadas com papel kraft multifoliado. Essas embalagens
consistem em um residuo sélido da construcdo civil e possuem uma baixa taxa de
recuperacdo devido ao produto ensacado. Com o objetivo de utilizacdo do residuo referente
as embalagens dentro do préprio ciclo da construgdo civil estas podem ser aproveitadas em

um coprocessamento com a incineracdo das embalagens em fornos de cimento.

Tendo em vista que o papel kraft possui boas propriedades fisicas e mecanicas, e visando
uma destinacdo adequada para esse residuo, pode-se realizar um processo de reciclagem
das embalagens de papel kraft com a obtencdo de fibras dispersas para emprego em

matrizes cimenticias.

No ano de 2019 a produgédo nacional de cimento alcangou 50,7 milhdes de toneladas
(SNIC, 2019a), em 2021 foram aproximadamente 64,9 milhdes de toneladas de cimento
(SNIC, 2021). Considerando que o consumo de cimento ensacado é maior que o de
cimento a granel, no ano de 2021 cerca de 66% do produto foi comercializado na forma
ensacada, o que equivale em média a 43 milhdes de toneladas. Nesse contexto, e
considerando as embalagem de cimento de 50 Kg, no Brasil, apenas no ano de 2021 foram
utilizadas aproximadamente 860 milhdes de embalagens, gerando assim, um grande
volume desse residuo (SNIC, 2021).

Ressalta-se que a industria do cimento atualmente conta com embalagens de 50 kg, 40 kg e
25 kg, sendo a mais usual a de 50 kg, porem o Ministério Publico do Trabalho estabeleceu
que a industria do cimento tem até dezembro de 2028 para se adequar e utilizar apenas as

embalagens de 25 kg, visando a salude do trabalhador (ABCP, 2022). Desta forma, atenta-



se para uma maior geracdo de residuos com a utilizacdo de embalagens de 25 kg, onde o
volume de residuo seré duplicado.

De acordo com o cendrio exposto da geracdo de residuos referente as embalagens de papel
kraft utilizadas para embalar o cimento Portland e considerando que apds sua utilizacdo em
obras estas sdo descartadas de maneira inadequada, ressalta-se que as embalagens possuem
potencial para serem recicladas, uma vez que a sua fibra possui excelentes propriedades
fisicas e mecanicas. As embalagens podem passar por um processo simples de reciclagem
para a obtencdo de fibras kraft dispersas, as quais podem ser utilizadas em compositos de

matriz cimenticia.

A preocupacdo com a sustentabilidade na construcdo civil, assim como a utilizacdo de
materiais ecologicamente corretos incentivaram pesquisas sobre a utilizacdo de fibras
obtidas a partir de fontes vegetais renovaveis em materiais compositos de matriz cimenticia
como, por exemplo, os trabalhos de: SAVASTANO; WARDEN; COUTTS, 2000;
TOLEDO FILHO et al., 2000; SAVASTANO JUNIOR; WARDEN; COUTTS, 2001;
TONOLI et al., 2010; BENTCHIKOU et al., 2012; ARDANUY et al., 2011; ALMEIDA et
al., 2013. Uma combinacdo de propriedades mecénicas e fisicas interessantes e seus
beneficios ambientais tem sido o principal fator para seu uso como alternativas para
reforcos convencionais (ARDANUY; CLARAMUNT; TOLEDO FILHO, 2015).

As fibras vegetais, como reforco de matrizes frageis a base de materiais cimenticios, tém
despertado interesse nos paises em desenvolvimento devido as suas vantagens, como
ampla disponibilidade (material renovavel) a um custo relativamente baixo se comparadas
as fibras sintéticas; possuem baixa densidade e alta ductilidade quando comparadas com
materiais similares nesse campo de aplicacdo; e também no que se refere as questdes
ambientais (SAVASTANO JUNIOR, 2000; MARINELLI et al., 2008; FARUK et al.,
2012; ARDANUY et al., 2015; MARMOL et al., 2016; FIORE et al., 2016). No entanto, a
durabilidade das fibras vegetais como reforco de matrizes cimenticias é uma das

deficiéncias mais importantes.

A durabilidade das fibras vegetais em matrizes cimenticias esta relacionada ao processo de
envelhecimento devido a alta alcalinidade da matriz cimenticia, induzindo a mineralizacdo

das fibras, onde os produtos de hidratacdo do cimento (principalmente o hidroxido de
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calcio) migram para a estrutura da fibra, e com a consequente diminuicao da tenacidade do
compdsito a longo prazo. Além disso, em condicGes severas de intemperismo, 0 composito
absorve agua, 0 que resulta em mudancas de volume da matriz de cimento e das fibras
(FERREIRA et al., 2012; MARMOL et al., 2016).

O setor da construcdo civil apresenta como desvantagem a produc¢éo de residuos em quase
todos 0s seus processos, mas por outro lado esta possui como vantagem a capacidade de
absorver quase que totalmente os residuos que produz (VGR, 2022). Sendo assim, 0
presente trabalho pretende deixar contribuicbes nesta linha de pesquisa, visando a
sustentabilidade na construgdo civil, a partir da reciclagem de embalagens de cimento
Portland p6s consumo para utilizacdo das fibras em matrizes cimenticias. Desta forma séo
realizados ensaios de caracterizacdo quimica e microestrutural de pastas cimenticias
reforcadas com fibras kraft, para uma compreensdo do comportamento das fibras quando

inseridas em matrizes cimenticias.

No contexto do Programa de Pds-Graduacdo em Estruturas e Construcdo Civil da
Universidade de Brasilia, o presente trabalho se encontra inserido na linha de pesquisa de
Tecnologia, Processos, Componentes e Materiais de Construcdo. Nesta linha, foi
desenvolvido até 0 momento um trabalho referente ao estudo da adicao de fibras kraft em
matrizes cimenticias, com o objetivo de avaliar o teor de adicdo de fibras e as propriedades

fisicas e mecénicas do composito produzido (ALVES, 2016).

1.2 MOTIVACAO

Como relevancia da pesquisa destacam-se 0s aspectos de sustentabilidade, onde a
reciclagem das embalagens de cimento e utilizacdo das fibras kraft em matrizes cimenticias
consiste em uma alternativa viavel para a destinacdo adequada do residuo proveniente das
embalagens de cimento Portland, contribuindo para a retirada desse residuo do meio
ambiente e reduzindo o uso do solo para aterros sanitarios. De acordo com Karade (2010) e
Teraube (2020), o papel kraft possui boas propriedades fisicas e mecéanicas, ampla

disponibilidade, baixo custo e baixa densidade, tornando viavel a sua utilizag&o.

Nos ultimos anos foram realizados alguns estudos em ambito nacional referente a adigdo

de fibras kraft em matrizes cimenticia, sendo estes motivados pela maior consciéncia



ambiental devido aos problemas de destinagéo e eliminacdo do residuo e o esgotamento de
recursos naturais. Os estudos tiveram como principal objetivo o entendimento das
propriedades fisicas e mecanicas do composito; 0 processo de obtencdo das fibras, a partir
da reciclagem das embalagens de cimento; e a influéncia da adicdo dessas fibras em
matrizes cimenticias. A utilizacdo de fibras vegetais em matrizes cimenticias pode reduzir
os residuos de construgdo, aumentar a eficiéncia e a0 mesmo tempo promover o conceito

de sustentabilidade. Desta forma, alguns trabalhos séo citados:

o Desenvolvimento e analise preliminar do desempenho técnico de componentes de
terra com a incorporacao de fibras de papel Kraft provenientes da reciclagem de sacos de
cimento para vedacao vertical (BUSON, 2009);

o Avaliacdo de argamassas com fibras de papel kraft provenientes de embalagens de
cimento (SANTOS e CARVALHO, 2011);

o Residuos da construcdo civil: reaproveitamento do kraft e utilizacdo do marketing
verde (SOUZA et al., 2012);

o Caracterizacdo do papel kraft de embalagens visando o emprego como fibras em
compdsitos cimenticios (CARVALHO et al., 2014);

o Durabilidade de argamassas com residuos de papel kraft da construcdo civil
(VIEIRA, 2014);

o Avaliacdo da aderéncia, bloco de concreto / argamassa com fibras kraft, de juntas
de assentamento de alvenaria estrutural (MIRANDA e SILVA, 2014);

o Avaliacdo da adicdo de fibras de papel kraft, oriundas do saco de cimento, ao
concreto utilizado na producéo de blocos sem funcéo estrutural (SANTANA, 2015);

o Avaliacdo do desempenho de revestimentos de argamassa com fibras de papelkraft
provenientes de embalagens de cal (MARTINS e SOARES, 2016);

o Influéncia da adicdo de fibras de celulose (papel kraft) nas caracteristicas dos
blocos de concreto néo estrutural (ALVES, 2016);

o Avaliagdo da interferéncia da adicdo de fibras de papel kraft em argamassas
(DIAS, 2017);
o Aproveitamento de residuos de papel kraft e gesso na producdo de argamassas

(DUTRA, KOCHEM e POSSAN, 2017);
o Adicdo de papel kraft no concreto: estudo das propriedades mecéanicas
(RIBEIRO, 2017);



o Avaliacdo da influéncia da adicéo de fibras kraft em argamassas (PEREIRA, 2018);
o Adicéo de fibras de celulose (papel kraft) no concreto — verificagdo da absorcao por
capilaridade (SOUZA e ANUNCIACAO JUNIOR, 2019).

De acordo com a busca por pesquisas realizadas com a utilizagdo de fibras kraft advindas
de embalagens de cimento, cal e argamassa pds consumo, nota-se que foram realizados
estudos sobre a utilizacdo dessas fibras em matrizes cimenticias, avaliando em sua maioria
propriedades fisicas e mecénicas, ndo sendo encontradas informagcbes sobre o
comportamento quimico e microestrutural da fibra com a matriz cimenticia, onde esta pode
acarretar em processos quimicos de degradacéo da fibra vegetal devido o ambiente alcalino

da matriz cimenticia.

Diante do exposto, ressalta-se a grande relevancia da pesquisa, pois esta pretende
caracterizar quimica e microestruturalmente pastas cimenticias com adi¢do de fibras kraft,
com foco no entendimento do comportamento das fibras kraft inseridas no ambiente
alcalino da matriz de cimento Portland. O entendimento do comportamento microestrutural
do composito é de suma importancia, pois este afeta as propriedades fisicas, mecanicas e
de durabilidade do material e consequentemente sua aplicabilidade.

1.3 OBJETIVOS

O presente trabalho possui como objetivo geral a caracterizacdo e avaliacdo
microestrutural de matriz cimenticias com adicdo de fibras kraft, visando compreender a
durabilidade das fibras kraft quando inseridas no ambiente alcalino propiciado pelo

cimento Portland.

o Investigar a durabilidade e as possiveis modificacfes na estrutura das fibras kraft
inseridas em solucdes alcalinas;

o Avaliar a cinética de hidratacdo de pastas cimenticias de referéncia e com diferentes
teores de adicdo de fibras kraft durante o processo de hidratagdo em um sistema semi-
adiabatico com diferentes relacdes a/c para verificar a solubilizacdo de componentes das
fibras e inibic&o/retardo da reacédo de hidratacdo do cimento Portland;e

o Analisar a durabilidade e os aspectos microestruturais das fibras kraft e da matriz
cimenticia.



1.4 ESTRUTURA DO TRABALHO

A apresentacdo deste trabalho esta dividida em cinco capitulos. Neste Primeiro Capitulo
tem-se a introducdo com a importancia do tema, motivacao da pesquisa, 0s objetivos e a

estrutura do trabalho.

O Segundo Capitulo apresenta uma revisao bibliografica da literatura, ressaltando aspectos
importantes sobre a classificacdo e propriedades do papel kraft, bem como das embalagens
de papel kraft; aborda sobre o processo de polpagdo kraft, a composicdo das fibras
vegetais; e trata sobre materiais cimenticios reforcados com fibras e tratamentos para

melhorar a durabilidade do compdsito.

No Terceiro Capitulo, é apresentada a parte inicial do trabalho para o entendimento do

comportamento do composito com a adi¢do de fibra kraft e avaliacdo dos teores de fibra.

No Quarto Capitulo, apresenta-se a descri¢cdo do programa experimental a ser realizado e o
planejamento dos ensaios e das amostras. Destaca-se neste capitulo, a caracterizacdo dos
materiais utilizados na pesquisa e 0s ensaios microestruturais que foram realizados para

avaliar o comportamento da fibra kraft na matriz cimenticia.

O Quinto Capitulo traz os resultados e discussdes da pesquisa, obtidos a partir da
realizacdo do programa experimental, e as conclusdes do trabalho, sugestdes para trabalhos

futuros, referéncias utilizadas e o apéndice.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA DA LITERATURA

Neste item apresenta-se uma breve revisdo tedrica, constante de conceitos pertinentes ao
tema. Serdo abordados temas como papel e celulose, fibras vegetais, materiais compositos

microestrutura dos compositos.

2.1 PAPEL E CELULOSE

O papel é produzido a partir da utilizacdo de fibras vegetais individualizadas, as quais
compdem uma folha Umida (pasta), e posteriormente é seca. Essa pasta pode ser
branqueada ou ndo e pode conter outros componentes nao fibrosos especificos para cada
tipo de papel, como por exemplo, agentes de colagem, cargas minerais e corantes
(FOELKEL, 2018).

O processo de producédo da celulose pode ser classificado como mecénico (utilizam apenas
energia mecanica) ou quimico (utilizam agentes quimicos), os quais sdo utilizados para
originar diferentes tipos de papel em termos de rigidez e brancura. Este processo consiste
em extrair da madeira o material fibroso que é chamado de pasta, polpa ou celulose
industrial. Desta forma, a celulose é submetida a um processo mecanico quando se exige
um papel mais rigido, por exemplo, papel de embrulho, papel cartdo e papeldo. Quando se
deseja um excelente papel de apresentacdo para escrever ou imprimir, a celulose é

branqueada por um processo quimico (ARQHY'S, 2018).

De acordo com IBA (2019), a madeira utilizada na fabricacdo de celulose e papel t&m
origem principal em florestas plantadas de eucalipto (fibra curta - 0,5 a 2,0 mm) e pinus
(fibra longa - 2,0 a 5,0 mm), onde a utilizacdo de pinus representa 10% e eucalipto
80%.Estas espécies sdo cultivadas especialmente para este fim, evitando a derrubada de

mata nativa para a fabricacao de papel.

Ressalta-se que a celulose de fibra longa, é originaria de especies coniferas como o pinus
(plantado no Brasil), tem comprimento entre dois e cinco milimetros. As fibras longas sdo
utilizadas na fabricacdo de papéis que demandam uma maior resisténcia, por exemplo, para

embalagens, e nas camadas internas do papel cartdo, além do papel jornal (IBA, 2015b).



No ano de 2022, a produgdo brasileira de papel totalizou 11,04 milhdes de toneladas
(IBA, 2023). Na Figura 1 mostra-se a producio de papel no Brasil no ano de 2013 até
2022.
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Figura 1- Evolucdo da producéo brasileira de papel - 1000 Toneladas (IBA, 2023)

Como pode-se observar, a producdo de papel € crescente com o passar dos anos. Deste
total, destaca-se que nos anos de 2021 e 2022 o papel mais produzido foi o destinado para

embalagens, como pode ser visto na Tabela 1.

Tabela 1 - Resultados do setor da producédo nacional de papel para os anos de 2021 e 2022

(IBA, 2023).

Papel 1.000 toneladas 12-8;"1' 12-8;3' Var.%
Producéo 10.666  11.040 3.5
Embalagem 5.730 6.131 7.0
Imprimir e escrever 2.303 2.223 -3.5
Imprensa 77 95 234
Fins sanitarios 1.321 1.409 6.7
Papel cartdo 784 728 -7.1
Outros 451 454 0.7

Nota-se que nos anos de 2021 e 2022 a producdo de embalagens representa
Respectivamente aproximadamente 55% e 56% do total de papel produzido no pais. No
ano de 2020 a produgdo mundial de papel foi de 518,4 milhGes de toneladas, onde 56%
desse papel sdo destinados a producdo de embalagens (EPE, 2023). Ressalta-se que 0s
papéis para embalagens, para imprimir e escrever no ano de 2021 representaram
aproximadamente 75% do total de papel produzido mundialmente (EPE, 2023).



Em relagéo a produgdo mundial de papel, destacam-se os dez principais produtores, sendo
estes responsaveis pela producgdo de 297,7 milhdes de toneladas, o que equivale a 57% da
producdo mundial no ano de 2020, conforme pode ser visto na Tabela 2 (EPE, 2023).

Tabela 2 — — Ranking dos maiores produtores de papel no mundo em 2020 (EPE, 2023).

Pais Producdo (10°%) % da producéo
China 117.2 29.2%
Estados Unidos 66.2 16.5%
Japéo 22.7 5.7%
Alemanha 21.3 5.3%
India 17.3 4.3%
Coréia do Sul 12.0 3.0%
Indonésia 12.0 3.0%
Brasil 10.2 2.5%
Russia 9.5 2.4%
Suécia 9.3 2.3%

Paises como a China, Estados Unidos, Japao e Alemanha se consolidaram como os quatro

maiores produtores, e estes representam juntos mais de 56% da producdo mundial de

papel.
2.1.1 Papel kraft

Os papéis possuem diversas classificagdes, de acordo com as suas caracteristicas e usos, e
podem ser: para imprimir e escrever, para embalagens, papel cartdo, papéis para fins
sanitarios e papéis especiais (IBA, 2015b). Desta forma, neste item serd abordado com

mais detalhe sobre o papel para embalagens.

Os papéis de embalagens sdo desenvolvidos para proteger e acondicionar um determinado
produto. Estes apresentam uma grande diversidade e podem ser tanto para embalagens
leves, as quais consistem em papéis de baixa gramatura (20 a 120g/m?) ou destinados a
embalagens pesadas cuja principal caracteristica € a resisténcia mecanica. Estas

embalagens pesadas s&o classificadas como krafts (IBA, 2015a).
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Desta forma, o papel kraft pode ser definido como um tipo de papel fabricado a partir de
uma mistura de fibras de celulose curtas e longas, provenientes de polpas de madeiras
macias. De acordo com SBRT (2012) e IBA (2015a), tem-se a seguinte classificacdo do

papel kraft:

o Kraft natural para sacos multifoliados:

Papel fabricado com pasta quimica sulfato ndo branqueada, essencialmente de fibra longa,
com gramatura entre 80 g/m2 e 90 g/m2. Possui boa resisténcia a tracdo e ao estouro, €
altamente resistente ao rasgo. Sao utilizados para a fabricacdo de sacos e embalagens

industriais de grande porte.

o Kraft extensivel:
Produzido com pasta quimica sulfato ou soda, ndo branqueada, essencialmente de celulose
de fibra longa, com gramatura entre 80 g/m2 e 100 g/m2. Altamente resistente ao rasgo € a

energia absorvida na tracdo, é usado para embalagem de sacos de papel.

o Kraft natural ou em cores para outros fins:

Fabricado com pasta quimica sulfato ndo branqueada, essencialmente de fibra longa, com
gramatura entre 30 g/m? a 150g/m2. Estes podem ser monolucidos ou alisados, e possuem
resisténcia mecanica similar ao kraft natural para sacos multifoliados. Utilizados na

fabricacdo de sacos de pequeno porte e embalagens em geral.

o Kraft branco ou em cores:

Fabricado com pasta quimica sulfato branqueada, essencialmente de fibra longa e com
gramatura entre 30 g/m2 e 150g/m2. Podem ser monolucidos ou alisados, e sdo utilizados
na fabricacdo de embalagens de pequeno porte individuais, como folha externa em sacos

multifoliados, sacos de agucar e farinha, sacolas, entre outros.

o Kraft de 12
Semelhante ao kraft natural ou em cores, porém este possui menor resisténcia mecanica.
Fabricado com pelo menos 50% de pasta quimica, geralmente com mais de 40 g/m?, pode

ser monoldcido ou néo.
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o Kraft de 22

Possui caracteristicas semelhante ao kraft de 12, porém sua resisténcia mecanica € inferior.
Possui gramatura superior a 40 g/m2, pode ser monolicido ou ndo. Utilizado para
embrulhos e embalagens em geral.

2.1.2 Embalagens de papel kraft

Dentre os diversos tipos de papel kraft, destaca-se o papel kraft multifoliado utilizado para
produzir embalagens de cimento e argamassa. Estas embalagens permitem o
preenchimento com o material ainda aquecido, e garante a qualidade do produto. Uma boa
embalagem é importante, pois é responsavel pela conservacdo do produto, permite seu
transporte com seguranca, otimiza a estocagem e é uma ferramenta importante de
comunicacdo, pois informa o consumidor, auxiliando-o na utilizacdo do produto
(MARCONDES, 2007).

Considerando que cada embalagem de cimento de 50 Kg tem em média 150g, no Brasil
ensacou-se aproximadamente 860 milhdes dessas embalagens somente no ano de 2021,
resultando assim, em um total de 129.000 toneladas desse residuo proveniente das
embalagens produzidas com papel kraft multifoliado (SNIC, 2021). Desta forma, mostra-se
necessario que haja a reciclagem destas embalagens, uma vez que quase a totalidade destas

sdo descartadas e depositadas na natureza de forma inadequada (bota-fora ou aterros).

Ressalta-se que, o grande volume de embalagens utilizadas para ensacar o cimento
apresenta correlagédo entre a producgéo de cimento ensacado e o consumo das revendedoras,
uma vez que as embalagens de cimento sdo basicamente destinadas as revendedoras para a
venda final (BNDES, 1995). A cadeia de revenda é responsavel pela distribuicdo de 2/3 de
todo o cimento produzido, onde a embalagem mais utilizada é a de 50 Kg, que representa
68% de todo o cimento despachado no pais no ano de 2019 (SNIC, 2019b).

Com o intuito de caracterizar o papel kraft das embalagens visando o emprego das fibras
em compositos cimenticios, Carvalho et al. (2014) desenvolveram um estudo com a
realizacdo de ensaios de caracterizagdo morfologica, caracterizacdo fisica e mecanica. A
partir deste estudo obteve como conclusdo que em relagdo a outros materiais de origem

vegetal e polpas celul6sicas ja estudadas para os mesmos fins, as fibras de papel kraft
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apresentaram caracteristicas favoraveis a utilizagdo em compdsitos cimenticios, uma vez
que apresentaram relacdo de aspecto adequado, menores valores de absor¢do de &gua,
capacidade de alongamento superior a 5% e boa resisténcia as variagdes de umidade e
temperatura (CARVALHO et al., 2014).

No ensaio de microscopia eletronica de varredura (Figura 2), Carvalho et al. (2014)
observaram diferentes regides do papel das embalagens, constatando que as amostras
estavam mais achatadas e com uma maior rugosidade, o que possivelmente foi provocado
pela saida de a4gua do interior da estrutura porosa da fibra, fazendo com que as lamelas se
aproximassem uma da outra. Carvalho et al. (2014) destacaram que esse comportamento é
positivo, pois a variacdo volumétrica da fibra ao longo do tempo no composito pode causar

desagregacdo a matriz, fazendo com que perca sua funcao.

(b) ©

Figura 2 - Imagens obtidas por MEV de diferentes regides do papel. Imagem do papel sem
cola e sem tinta (a); Imagem do papel com cola (b); Imagem do papel com tinta (c)

(CARVALHO et al., 2014)

No estudo desenvolvido por Carvalho et al.(2014), foi possivel obter com o auxilio do
ensaio de microscopia eletrénica de varredura, o0 comprimento médio das fibras, sendo este
de 1,75 mm, didametro médio de 28 um e uma razdo de aspecto, relacdo entre a maior e
menor dimensdo, de 62,5 apresentando-se ideal para permitir uma boa ancoragem e

suportar tensdes sem ruptura.

Quanto a forma das fibras, o comprimento é fator limitador do seu desempenho, pois
necessitam de um comprimento minimo para ter ancoragem a matriz, porém, se muito
longas, absorvem altas tensdes o que pode levar a ruptura (CARVALHO et al., 2014). De
acordo com Savastano (2000), a eficiéncia do compdsito ndo depende de um longo
comprimento de ancoragem, visto em seu estudo que fibras com comprimentos médios

entre 1 e 2 mm obtém melhor desempenho do que as fibras de maiores comprimentos,
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sendo importante nesse caso a relagéo de aspecto bem proporcionada, ou seja, entre 50 e
200.

Em relacdo ao aspecto de durabilidade das fibras, Carvalho et al. (2014) destacam que nao
foram afetados pelas varia¢Oes bruscas de temperatura e umidade, pois o seu alto valor de
grau de polimerizacdo, acima de 850 e o0 baixo teor de lignina, indicam uma resisténcia ao
meio alcalino. Desta forma, Carvalho et al. (2014) concluiram que as fibras das sacarias de
papel kraft sdo um residuo potencial para ser reaproveitado na producdo de compositos

cimenticias para a construc&o civil.

O estudo da adicdo de fibras provenientes de embalagens de cimento como reforco de
matriz cimenticias, € uma proposta para o0 desenvolvimento de novos materiais de
construcdo, e ao mesmo tempo um meio de reduzir a quantidade de residuos gerados por
essa atividade econdmica de grande relevancia no pais (DIAS, 2017). Desta forma,
destacam-se alguns trabalhos encontrados referente a compositos reforcados com fibras
kraft.

Carvalho e Santos (2011) em seu estudo produziram uma argamassa de assentamento com
quatro teores de adicdo de fibras kraft, provenientes de sacos de cimentos e de cal. Para
avaliacdo do composito foram realizados ensaios em laboratério e em canteiro de obras.
No trabalho, Carvalho e Santos (2011) concluiram que a argamassa com 10% de polpa de
embalagens de cimento em substituicdo a areia (em massa), foi apta a ser aplicada em
alvenarias de vedacdo de blocos ceramicos, pois estas apresentaram desempenho superior a
argamassa sem fibra. Em comparacao a argamassa de referéncia, a argamassa com 10% de
fibra apresentou um resultado 17% maior nas propriedades de resisténcia a compressao e
de aderéncia. Essa argamassa, tambem apresentou melhores resultados quanto a retragéo,
apresentando desempenho desejavel para combater o surgimento de fissuras, principal
patologia das alvenarias, aumentando a vida Util das paredes. A pesquisa mostrou ser
viavel no ambito econémico, sendo os custos referentes basicamente a aquisicdo do
equipamento para o processamento dos sacos de cimento, sendo este baixo e inferior aos

gastos para a destinacao e tratamento do residuo.

Silva (2013) realizou estudo em compositos de matriz cimenticia, no qual foram

adicionadas polpas de papel kraft provenientes de embalagens de reensaque e de
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embalagens descartadas, e emulsdo a base de poli acetato de vinila e areia lavada fina.
Tendo como objetivo avaliar as caracteristicas térmicas e mecanicas desse composito,
moldou-se corpos de provas com a argamassa misturada com diferentes tipos de fibras
celulosicas, e com teores de 0%, 4% e 12% de polpa. Os resultados desses ensaios
demonstraram que o0 uso dessas fibras pode melhorar caracteristicas térmicas e mecanicas
de matrizes cimenticias de uso ndo estrutural e os materiais apresentaram modulo de

elasticidade superior a argamassa sem fibras (SILVA, 2013).

Em trabalho realizado por Martins e Soares (2016), foram estudadas argamassas com
fibras provenientes de embalagens de cal. Foram desenvolvidos trés painéis de
revestimento, sendo um de referéncia, um com argamassa e fibras, e outro com fibras e
aditivo incorporador de ar. A quantidade de fibras a ser substituida corresponde a 7% da
massa dos aglomerantes, porém a fibra foi adicionada em substituicdo a areia. Verificou-se
que o uso de aditivo incorporador de ar prejudica algumas das propriedades da argamassa.
Além disso, Martins e Soares (2016) obtiveram resultados contrarios ao do estudo
desenvolvido por Carvalho et al.(2014), uma vez que nos ensaios de resisténcia de
aderéncia a tracdo os valores dos painéis com adicdo de fibra foram inferiores ao de
referéncia. Os resultados foram justificados pela heterogeneidade da mistura, uso da
betoneira, e pelo acréscimo de agua em alguns locais no momento da aplicacdo da

argamassa.

O trabalho desenvolvido por Alves (2016), estuda blocos de concreto com adicao de fibras
kraft, propondo a reutilizacdo de sacos de cimento para a producdo de blocos de Classe C
(vedacdo), sem funcéo estrutural e com dimensdes nominais de 9 cm x 19 cm x 39 cm
(largura, altura e comprimento). Os blocos foram produzidos em dois tragos diferentes, um
com teor de argamassa de 61% e outro com 91%, sendo também adicionando areia mix na
producdo do segundo trago. Os blocos foram moldados com teores de fibra de 1,0% e 0,5%
em massa de material seco de fibras kraft, e tambem foi previsto blocos sem adicdo de
fibras para a realizacdo do estudo comparativo (ALVES, 2016). Dentre os resultados
obtidos, observa-se que ao aumentar o teor da adicdo de fibra, aumenta-se a absorcédo de
agua dos blocos, e reduz a resisténcia a compressdo. Entre os tragos estudados, apenas o
que possui teor de 91% de argamassa e com adi¢édo de 0,5% de fibra kraft se mostrou mais
adequado para a producdo desse composito, ja que apresentou valores acima dos minimos
exigidos pela norma (ALVES, 2016).
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2.1.3 Processo de Polpacédo Kraft

A obtencdo de polpa de madeira antecede a producdo do papel, sendo definido como
polpacdo, que consiste em um processo pelo qual a madeira é reduzida a uma massa
fibrosa. Portanto, a polpac¢éo consiste na separacdo das fibras da madeira através da ruptura
das ligacOes entre as estruturas, com a utilizacdo de energia mecénica, quimica ou a
combinacdo destas (SAMISTRARO e MUNIZ, 2009; NETRAMAI; KIJCHAVENGKUL;
KITTIPINYOVATH, 2016).

O método mecénico para a separacdo das fibras consiste basicamente em triturar a madeira,
separando apenas a hemicelulose, e assim produzir uma polpa de menor qualidade, de
fibras curtas e amareladas, as quais sdo utilizadas para a fabricacdo de papel para jornal,
revistas, embrulhos, entre outros (NAVARRO et al., 2007).

O processo de polpacao quimica utilizado na producéo do papel kraft é conhecido como
kraft ou sulfato (SAVASTANO, 2000 e NETRAMAI; KICHAVENGKUL,;
KITTIPINYOVATH, 2016). Este consiste no cozimento da matéria-prima em solucédo
alcalina, a qual é conhecida como licor branco (sulfeto de sédio e hidréxido de sodio) e
tem como objetivo a dissolucdo da lignina (atua como um cimento, ligando as células entre
si e proporcionando rigidez a madeira) com a utilizacdo destes reagentes quimicos e
temperaturas elevadas, aproximadamente 170°C. Os produtos alcalinos associados a
temperatura tém a funcdo de decompor os componentes ndo-celuldsicos (SAMISTRARO e
MUNIZ, 2009). O processo de decompor a estrutura quimica da lignina e torna-la soltvel é

chamado de deslignificacao.

De acordo com o exposto anteriormente, na Tabela 3 séo apresentados 0s demais processos

de polpagéo quimica existentes.

Tabela 3 - Principais processos para a obtencéo da polpa quimica (Adaptado de SHEREVE
e BRINK, 2008).

FORMULA PROCESSO
QUIMICA NOMENCLATURA QUIMICO
NaOH Hidroxido de Sodio
Kraft ou Sulfato
Na,S Sulfeto de Sddio
NaOH Hidréxido de Sédio Soda
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SO, Dioxido de Enxofre
Mg(OH), Hidrdxido de magnésio
Ca(OH), Hidroxido de célcio
NH,(OH)  Hidréxido de Amédnio

Sulfito e bases

Ressalta-se que 0 método soda é bastante semelhante ao processo sulfato, sendo seus
processos apenas alcalinos, e diferindo-se pelos reagentes utilizados (SHEREVE e BRINK,
2008).

A polpacdo kraft € um dos métodos mais utilizados, cerca de 90% da polpa produzida no
Brasil e no mundo utiliza este método. O processo kraft possui como vantagem a elevada
resisténcia fisico-mecéanica da polpa, ciclos de cozimento mais curtos em relacdo ao
processo soda ou sulfito, permite a utilizacdo de diversos tipos de madeira e possui uma
eficiente recuperacdo de reagentes quimicos e energia. Desta forma, destaca-se o licor
negro, o qual é o principal subproduto do processo kraft e que pode ser reaproveitado,
tornando o processo mais sustentdvel (COSTA, 2000; SMOOK, 2003; KROTSCHECK,
2006; KLOCK et al., 2013).

Na polpacéo kraft, as toras de madeira ao serem recebidas nas fabricas de celulose, s&o
descascadas, lavadas e posteriormente picadas em cavacos (pequenos pedacgos de madeira),
e direcionadas a etapa de formacdo da polpa. De acordo com Piotto (2003), deve-se utilizar
a madeira em forma de cavacos na producdo de celulose via processo quimico, para
facilitar a difusdo dos reagentes quimicos, garantindo um cozimento mais homogéneo e

obtendo assim um melhor rendimento.

Apds estes procedimentos, 0s cavacos sdo entdo transferidos por esteira transportadora aos
digestores, onde passam por um processo de cozimento (periodo de 2 a 4 horas,
dependendo da quantidade de lignina a ser removida), chamado de polpagdo, e sdo
submetidos a reacdo com licor branco a alta presséo e temperatura. Os digestores possuem
altas temperaturas e pressdes, para que dissolvam componentes da madeira que néo

interessam ao produto final, principalmente lignina (SMOOK, 2003).

A polpa ou pasta celulésica apds o processo de polpacdo ainda ndo é adequada para a

producdo de determinados tipos de papel, devido a sua coloracéo escura. Essa coloracéo é
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relativa, principalmente, a pequenas quantidades de lignina que ndo foram removidas das
fibras, lignina residual (COSTA, 2001).

O produto de saida do digestor consiste em uma pasta de celulose impregnada de licor
negro, a qual € enviada para a depuracdo e lavagem para remog¢do de substancias
responsaveis pela coloracdo (COSTA, 2001 e BAJPAI, 2012). A operacdo de lavagem é
fundamental, pois uma lavagem ineficaz deixa na pasta restos de licor negro, gerando
assim um maior consumo de reagentes no estagio posterior do branqueamento. Além disso,
uma boa eficiéncia de lavagem permite recuperar mais reagentes de cozimento, e diminui a
quantidade destes que é necessario introduzir no sistema para manter sua concentragdo

constante ao longo do tempo em cada ciclo de cozimento (TEJEDOR, 2017).

Com o objetivo de obter polpas totalmente brancas, é necessario remover a lignina através
de um processo quimico de branqueamento. Esse procedimento é complexo, uma vez que a
lignina residual se encontra fortemente ligada as fibras (COSTA, 2001 e BAJPAI, 2012).
Desta forma, a pasta celuldsica é entdo submetida ao processo de branqueamento, que
consiste em varios estagios onde sdo utilizados oxigénio, peroxido de hidrogénio e didxido
de cloro, e finalmente passa pela Ultima etapa referente a secagem (POLOWSKI, 2009;
DOE, 2005; SIXTA, 2006). Ressalta-se que o papel kraft utilizado em embalagens de

cimento consiste em polpa quimica ndo branqueada.

O processo de branqueamento também pode ser realizado por um tratamento da pasta com
cloro, seguido por uma extracdo alcalina com soda caustica e posteriormente aplica-se uma
série de combinagdes ou sequéncias em que se alternam o didxido de cloro, o hipoclorito e
a soda caustica. Sendo assim, destaca-se que o0 branqueamento com 0 0Xigénio possui a
vantagem de combater a polui¢do causada pelos produtos derivados do cloro (LEBEIS,
2003).

Quando a polpa celulésica atinge um nivel de brancura adequado, passa-se a etapa de
formacéo da folha, que é o produto final das fabricas de celulose. Este processo é realizado
em uma maquina especial, na qual a polpa € continuamente depositada sobre uma tela,
onde a agua é removida pela parte de baixo da tela, por vacuo, e em seguida a celulose é
seca e enrolada em grandes bobinas (SANTQOS, 2001).
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Na Figura 3, apresenta-se um fluxograma das etapas industriais de fabricagdo do papel pelo

processo kraft e a fase de branqueamento.

Floresta Cozimento Lavagem e
depuraqao

Deslignificacao
com oxigénio

Secagem da polpa

Preparacio e
madeira

Gg)ﬂ ﬂn Planta de oxigénio

Cald. de
recup.

Planta quimica

Geracdo de energia

(tutbinad vapar) Caldeira de fora

Figura 3 - Etapas de fabricacdo do papel pelo processo de polpacdo quimica kraft (campos,
2009).

Durante o processo kraft, hd formacao de compostos volateis de enxofre (mercaptanas) que
liberam mau cheiro. Esses compostos sdo classificados, usualmente, como Gases Nao-
Condensaveis (GNC), que podem ser diluidos ou concentrados. Para reduzir o odor e
também a emissdo de particulas (Sox - 6xido de enxofre, CO - 6xido de carbono e Nox -
Oxido de nitrogénio) para a atmosfera, instalam-se incineradores de gases. Porém, nem
todas as empresas do setor possuem sistema de coleta e queima dos gases diluidos (apenas
dos concentrados). Por isso, em muitas ainda é comum perceber esse cheiro forte em seu
entorno (AMDA, 2017).

Na polpagéo kraft durante o cozimento da madeira, gera-se um efluente conhecido como
“licor negro”, o qual ¢ resultante dos agentes quimicos utilizados, da lignina dissolvida e
dos carboidratos (BAJPAI, 2008 e TRAN, 2007). Este é separado e enviado para
evaporadores para elevar a concentracdo de sélidos e em seguida para uma caldeira de
recuperacdo. Neste equipamento, o licor negro é utilizado como combustivel para a
producdo de vapor e energia elétrica, e assim sdo recuperados cerca de (96 a 97) % dos
reagentes quimicos utilizados na polpacdo. Caso este efluente ndo fosse tratado antes de ser
despejado nos cursos d’agua, poderia causar graves impactos ambientais, pois para ser
processado pela natureza, retira todo o oxigénio da &agua (AMDA, 2017 e
ALVES et al., 2015).

19



A polpagdo quimica para obtencdo de celulose possui um baixo rendimento, o qual se
encontra na faixa de 40% a 60%, porém a celulose produzida é de alta qualidade. Essas
polpas de alta qualidade sdo utilizadas para a producdo de papéis que exigem melhores
propriedades (SMOOK, 2003; KROTSCHECK, 2006; TUTUS et al., 2010).

2.2 FIBRAS VEGETAIS

As fibras naturais podem ser subdivididas em vegetais, animais e minerais. As fibras
minerais sdo formadas por cadeias cristalinas com grande comprimento. As fibras de
origem animal tém cadeias proteicas (GIACOMIN, 2003; ONUAGULUCHI e BANTHIA,
2016), enquanto as fibras vegetais apresentam natureza celul6sica, a qual consiste em um
polimero natural, como o material de reforco principal (SAVASTANO JUNIOR et al.,
1999).

Estas fibras vegetais consistem em estruturas alongadas, de secédo transversal arredondada
(FIBRENAMICS, 2017), as quais sdo agrupadas em diferentes categorias e podem ser
classificadas de acordo com sua origem em: fibras do caule, folha, fruto/semente, talo,
gramineas/cana e da madeira. Desta forma, as propriedades das fibras vegetais variam
consideravelmente, dependendo de onde estas sdo retiradas (RAMESH;
PALANIKUMAR; REDDY, 2017).

As fibras advindas das folhas possuem maior interesse para serem utilizadas como reforgo,
embora fibras do talo, do caule e do fruto também possam ser utilizadas. Destaca-se que as
fibras das folhas sdo mais grossas que as fibras dos talos e sdo chamadas de fibras “duras”,
enquanto as fibras do talo sdo chamadas de fibras “macias” e, portanto, mais proprias para

fins téxteis (RAMESH; PALANIKUMAR; REDDY, 2017).

No Brasil, as duas principais fibras de madeira utilizadas para a producéo de celulose para
a fabricacdo de papel séo as arvores plantadas de pinus (fibras longas, 2,0 mm a 5,0 mm) e
de eucalipto (fibras curtas, 0,5 mm a 2,0 mm), responsaveis por mais de 98% do volume
produzido. A celulose também pode ser obtida de outros tipos de plantas, ndo-madeiras,

como bambu, babagu, sisal e residuos agricolas como o bagaco de cana-de-agucar
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(IBA, 2017). As fibras longas sdo as preferidas para papéis com elevada resisténcia
mecanica, como os destinados a embalagem (OLIVEIRA e CHERUBIN, 2015).

Os componentes lignocelulosicos, celulose, hemicelulose e lignina, sdo os trés principais
componentes das paredes celulares da planta (ZHANG e LYND, 2004), sendo que a
proporcdo de cada componente depende de fatores como o tipo de fibra, condigdo de
crescimento, dimensdo, idade, localizacdo na planta, extracdo e método de processamento
(RAMESH; PALANIKUMAR; REDDY, 2017; PRAMBAUER; PAULIK;
BURGSTALLER, 2015). Pequenas proporcfes de proteinas, lipideos (gorduras, ceras e
6leos) e cinzas normalmente também estdo presentes (ZHANG e LYND, 2004). De acordo
com o0 exposto, pode ser visto na Tabela 4 a composi¢cdo quimica de algumas fibras

vegetais.

Tabela 4 - Composi¢do quimica das fibras vegetais (RAMESH; PALANIKUMAR,;
REDDY, 2017).
Celulose Hemicelulose Lignina Cera

Fibra (%) (%) %) (%)
Bambu 345 205 26 ]
Eucalipto 41,7 32,56 25,4 0,22
Sisal 60 115 8 ]
Algodéo 89 4 0,75 0,6

Juta 67 16 9 05

A celulose (CgH100s), € 0 principal constituinte da fibra natural, a qual proporciona
resisténcia, estabilidade e rigidez as fibras (SOOD e DWIVEDI, 2017). Consiste em um
polimero de cadeia longa composto de um s6 monémero de glicose, classificado como
polissacarideo (similar ao agticar) ou carboidrato, os quais sdo ligados por ligagdes B-1,4 e
a unidade basica de repeticdo é a celobiose (WEI e MEYER, 2015). Na Figura 4, pode-se

observar a estrutura molecular da celulose presente nas fibras.

14-B-D-palyglucose

Figura 4 - Estrutura molecular da celulose presente em fibras naturais (WEI e
MEYER, 2015).
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A celulose é o componente essencial de todas as plantas e o polimero natural existente em
maior abundancia, possui fortes ligacGes de hidrogénio, sendo altamente hidrofilica
(AGARWAL; BROUTMAN; CHANDRASHEKHARA, 2006). Industrialmente a celulose

é processada para a producéo de papéis e fibras.

O termo hemicelulose é utilizado para os polissacarideos que ocorrem normalmente
associados a celulose em paredes celulares. A hemicelulose consiste de varios
monossacarideos polimerizados, incluindo carboidratos de cinco carbonos (como xilose e
arabinose), carboidratos de seis carbonos (como galactose, glucose e manose), &cido 4-O-
metil glucurénico e residuos de acido galactordnico (SILVA et al., 2009).

A hemicelulose difere da celulose em trés importantes aspectos. Em primeiro lugar, ela
contém varias unidades de acuUcares ja a celulose tem apenas as unidades 1,4-pD
glucopiranose. Em segundo, apresenta um consideravel grau de ramificacdo de cadeias
poliméricas, enquanto a celulose é um polimero estritamente linear. Em terceiro, o grau de
polimerizacdo é cerca de um décimo a um centésimo daquele encontrado para a celulose.
Normalmente a hemicelulose atua como um elemento de ligacdo entre a celulose e a
lignina, ndo estando diretamente correlacionada a resisténcia e dureza das fibras. Ao
contrario da celulose, os constituintes da hemicelulose diferem de planta para planta
(AGARWAL; BROUTMAN; CHANDRASHEKHARA, 2006). A hemicelulose ¢é
insollvel em &gua, mas se dissolve em meios alcalinos (PRINSEN, 2010).

Na Figura 5, pode-se observar a estrutura molecular da hemicelulose presente nas fibras.

o] 0 o] 0,
i ik GQOQC’A@G
OH OH OH OH OH 1

Figura 5 - Estrutura molecular da hemicelulose presente em fibras naturais (WEI e
MEYER, 2015).

A lignina, por sua vez, é uma macromolécula sintetizada por via radicalar a partir de trés
alcoois p-hidroxi-cinamilicos precursores: p-cumarilico, coniferilico e sinapilico. Consiste
em um polimero complexo de estrutura amorfa com alta solubilidade em meio alcalino,

com constituintes aromaticos e alifaticos, que une as fibras celulésicas formando a parede
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celular, conforme pode ser visto na Figura 6 (AGARWAL; BROUTMAN;
CHANDRASHEKHARA, 2006).
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OH
HO
HO 0
' HO
T T
OH CHa

o
—cH
* om
o
OH
OH
o
H

Figura 6 - Estrutura molecular da lignina presente em fibras naturais (WEI e
MEYER, 2015).

A lignina fornece resisténcia a compressdo ao tecido celular e as fibras, enrijecendo a
parede celular e protegendo os carboidratos (aglcares) contra danos fisicos e quimicos. Sua
concentracdo nas fibras influéncia a estrutura, as propriedades, a morfologia, a
flexibilidade e a taxa de hidrélise. Fibras com alto teor de lignina sdo de excelente
qualidade e bastante flexiveis (AGARWAL; BROUTMAN; CHANDRASHEKHARA,
2006).

A lignina e a hemicelulose formam uma matriz ao redor das microfibrilas de celulose
(PRINSEN, 2010). Na Figura 7, pode ser observada a organizagdo estrutural da celulose,

lignina e hemicelulose.

Hemicelulose

Lignna
Celulose

R 7_.“'.:,.._’_.—_ iy S

Figura 7 — Organizag&o estrutural dos trés principais componentes da parede celular da
fibra (WEI e MEYER, 2015).

As cadeias de celulose formam microfibrilas, que sdo mantidas unidas por hemicelulose
amorfa e lignina e formam fibrilas. As fibrilas sdo montadas em vérias camadas para
construir a estrutura da fibra. Fibras ou células sdo cimentadas juntas na planta pela
lignina, que pode ser dissolvida pela alcalinidade da matriz cimenticia
(AGOPYAN et al., 2005).
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A microestrutura das fibras vegetais é composta por células individuais conectadas por
uma lamela média. Cada célula de fibra tem paredes envolvendo uma cavidade interna
chamada lumen (Figura 8) (LAVERDE et al., 2022). As paredes sdao compostas
por microfibrilas de cadeias de celulose que reforcam a lignina ea hemicelulose na
matriz. As microfibrilas sdo enroladas helicoidalmente ao longo do eixo da fibra, que é
oco, fornecendo resisténcia, pois € necessaria uma grande quantidade de energia para
desenrolar essas fibrilas orientadas (JOHN e THOMAS, 2008).

A fibra é cercada por uma parede intermediaria altamente lignificada e rigida e paredes
primérias e secundarias. Esta Ultima é dividida em paredes externa (S ), principal (S;) e
interna (S3) (BENIN et al., 2020) (GODARA, 2019).

» Hemicelulose

Celulose

Lignina

Microfibrila

Figura 8 - Esquema da estrutura da firba e da macrofibra de celulose: célula individual
(LAVERDE et al., 2022).

A regido central da fibra apresenta uma cavidade de se¢do eliptica denominada limen e
possui dimensdo de 05 um a 10 um, sendo o grande responsavel pela elevada absorcéo de
agua e baixa massa especifica aparente, caracteristicas comuns as fibras vegetais. Além
disso, substancias agressivas costumam penetrar no Iimen, a exemplo dos compostos
hidratados do cimento, em compositos com matriz cimenticia causando reacOes
degradantes dos componentes da fibra. Esses compostos podem ainda sofrer cristalizagéo
nessa cavidade central e demais vazios das fibras, causando enrijecimento desse reforgo e
sua conseqiente fragilizacdo (SAVASTANO JUNIOR, 2000).

As diversas células que compdem a fibra, encontram-se aglomeradas pela lamela
intercelular, a qual é composta de hemicelulose, pectina e principalmente lignina (70%, em

média). A regido central da fibra também pode apresentar uma cavidade denominada
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lacuna. As lacunas e lumens sdo responsaveis pela grande incidéncia de poros permeaveis
nas fibras, o que acarreta elevada absor¢do de 4gua e massa especifica aparente bastante
inferior a real (SAVASTANO JUNIOR, 2000).

2.3 MATERIAIS CIMENTICIOS REFORCADOS COM FIBRAS VEGETAIS

Os materiais cimenticios reforcados com fibras vegetais sdo denominados de compositos,
os quais, de acordo com Callister (2016), consistem em: “qualquer material multifasico que
exiba uma proporcéo significativa das propriedades de ambas as fases que o constituem, de

tal modo que ¢ obtida uma melhor combinagao de propriedades”.

Desta forma, os compdsitos sdao materiais formados por, no minimo, dois componentes ou
fases: fase matriz, que pode ser polimérica, metélica ou ceramica, onde pode-se destacar a
matriz cimenticia, e fase dispersa, geralmente composta por fibras ou particulas que sao
empregadas para modificar as propriedades mecanicas, fisicas ou quimicas do material
como um todo (PEREIRA, 2002). A interacdo quimica e/ou fisica entre as duas fases €
necessaria para que ocorra a transferéncia de esfor¢cos mecanicos da matriz para os reforcos
fibrosos (BRASKEM, 2002).

A Figura 9 apresenta a classificacdo dos principais tipos de compdésitos com 0s seus

respectivos tipos de matriz e fibras que podem ser incorporadas.

{Poliméricas)

H.ﬂsr‘liﬁciaisj_m
{ Cerdmicas

Naturais Animais
Fibras

Yegetais
Metalicas
Poliméricas
Cerdmicas

Figura 9 - Classificacdo dos compdsitos (PICANCO, 2005).

Os compositos possuem como finalidade, prover caracteristicas especificas para o material

resultante, de acordo com a aplicacdo desejada. A maioria dos compdsitos séo criados para
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melhorar as combinagdes de caracteristicas mecanicas como, por exemplo, rigidez, dureza
e resisténcia a altas temperaturas (CALLISTER e RETHWISCH, 2007).

O uso de fibras vegetais para reforcar matrizes frageis como argamassa ou concreto
constitui uma possibilidade interessante que oferece muitas vantagens em relagdo a
utilizacdo de outras fibras ou reforcos. As fibras vegetais possuem um bom desempenho
mecanico, apresentam disponibilidade, consistem em uma fonte renovavel e sao
biodegradaveis e, portanto, “ecologicamente corretas” (CLARAMUNT et al., 2011;
MARMOL et al., 2016). Estas requerem apenas um baixo grau de industrializagio para o
seu processamento, sendo que a energia necessaria para a sua producdo € pequena, logo os
seus custos também sdo baixos comparado a outras fibras comercialmente disponiveis
(MOHR; NANKO; KURTIS, 2005; SILVA et al., 2010).

O principal objetivo da utilizagdo de reforco de fibras vegetais em compdsitos cimenticios
¢ melhorar sua tenacidade (energia total absorvida) e desempenho pos-fissuracéo,
transformando assim um material fragil em um pseudo-ductil (TOLEDO FILHO, 2000;
JARABO et al., 2013). Estes compdsitos apresentam um comportamento de suavizacdo de
tensbes com baixa resisténcia final a tracdo, resultando em produtos que sdo mais

adequados para aplicacdes ndo estruturais (SILVA et al., 2010).

As fibras vegetais em compdsitos cimenticios podem contribuir para reduzir a propagacéo
de fissuras, condutividade térmicae melhorar o desempenho aclstico aumentando a
absorcdo sonora (NEITHALATH; WEISS; OLEK, 2004; TOLEDO FILHO et al., 2005;
BENTCHIKOU, 2012; JARABO et al., 2013). Além disso estes compdsitos exibem maior
tenacidade, ductilidade, capacidade de flexdo e as fibras possuem natureza hidrofilica,
sendo candidatas ideais para matrizes hidraulicas (CLARAMUNT et al., 2011;
ARDANUY; CLARAMUNT; TOLEDO FILHO, 2015).

As fibras de carbono e vidro sdo utilizadas extensivamente como reforco, ao contrario das
fibras vegetais, sdo de producdo cara, de dificil reciclagem e ndo sdo biodegradaveis
(SAHEB, 1999; SPOLJARIC, 2009). Os beneficios de utilizagdo em larga escala de fibras
naturais como matérias-primas para compasitos a base de cimento sdo imensos em termos
de conservacdo ambiental, energética e de recursos (ONUAGULUCHI e BANTHIA,
2016).
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Apesar das vantagens citadas anteriormente, a principal preocupagdo dos compositos
cimenticios reforcados com fibras vegetais é referente a durabilidade a longo prazo das
fibras no ambiente alcalino do cimento (TOLEDO FILHO et al., 2000; TOLEDO FILHO
et al., 2003; MOHR; NANKO; KURTIS, 2005; ARDANUY; CLARAMUNT; TOLEDO
FILHO, 2015).

De acordo com Juérez et al. (2007), a durabilidade esta relacionada a capacidade concreta
de resistir a danos causados por fatores externos como: variagdes de umidade e
temperatura do ambiente, ataque de sulfato ou cloreto, entre outros; e por fatores internos
como: pelas reagdes quimicas entre a fibra e a matriz, alta relagdo &gua/cimento e

mudancas volumeétricas devido a hidratacédo da pasta.

As fibras vegetais passam por um processo de degradacdo alcalina devido a alta
alcalinidade da matriz cimenticia, e esse processo pode ser visto na Figura 10, onde esse

processo foi dividido em quatro etapas.
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Figura 10 — Representacdo do processo de degradacdo alcalina das fibras naturais (WEI e
MEYER, 2015).

A lignina e a hemicelulose sdo amorfas e sensiveis ao ambiente alcalino da matriz
cimenticia, podendo assim, sofrer hidrélise alcalina. Desta forma, primeiramente ocorre a
degradacdo da lignina e parte da hemicelulose, deixando exposta a holocelulose.
Posteriormente, ocorre a degradacdo da hemicelulose, prejudicando a integridade e
estabilidade da parede celular da fibra natural. Apos a degradagéo da lignina, hemicelulose
e pontes de hidrogénio intramoleculares, as microfibrilas de celulose perdem a ligagéo,
resultando na disperséo das fibras de celulose na matriz cimenticia e acelerando a

degradacédo da celulose. Por altimo, ocorre a falha das microfibrilas de celulose, causada
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pela hidrolise alcalina de regides amorfas e causando a degradacdo completa da fibra (WEI
e MEYER, 2015). A medida que a degradacio avanca os produtos de hidratacio do
cimento, como o C-S-H e a portlandita migram gradualmente para a parede celular,
gerando o processo de mineralizacdo e fragilizacdo da fibra natural (WEI e
MEYER, 2015).

O problema da durabilidade dos compositos reforcados com fibras vegetais esta associado
a um aumento na fratura da fibra e uma reducdo da forca de arrancamento (pull-out) das
fibras devido a uma combinacdo do enfraquecimento das fibras por ataque alcalino,
mineralizacdo das fibras devido a migracdo dos produtos de hidratacdo para os limens e
variacdo do volume devido a sua alta absorcdo de agua. A extensdo do ataque depende do
tipo de fibra, composicdo da matriz de cimento, porosidade da matriz e ambiente de
envelhecimento (TOLEDO FILHO et al., 2000; MOHR; NANKO; KURTIS, 2005;
MOHR; BIERNACKI; KURTIS, 2006; ARDANUY et al., 2011). A ruptura da fibra faz
com que o material tenha uma reducdo na resisténcia e tenacidade pds-fissura
(ARDANUY; CLARAMUNT; TOLEDO FILHO, 2015).

As principais razOes para ocorrer essa rapida degradacdo dos materiais cimenticios
reforcados com fibras é a elevada alcalinidade da agua presente nos poros da matriz de
cimento Portland, com pH proximo de 13, o que leva a mineralizacéo das fibras (TONOLLI,
2009). O processo de mineralizagdo é resultante da migracdo de produtos de hidratacdo do
cimento, principalmente hidroxido de calcio (Ca(OH),), para a cavidade central, paredes e
vazios da fibra, onde cristalizam, podendo provocar a ruptura sem o alongamento
adequado contribuindo para a perda das propriedades do compoésito cimenticio (MELO
FILHO; SILVA; TOLEDO FILHO, 2013; SILVA et al., 2010).

A zona de transicao, regido da matriz em torno da fibra, é caracterizada pela porosidade
elevada, permitindo assim o acimulo de dgua e uma maior concentra¢do de hidroxido de
calcio (Ca(OH),) . Ressalta-se que a elevacdo da temperatura ambiente provoca uma
sensivel aceleracdo na velocidade de degradagdo (SAVASTANO JUNIOR, 2000;
LAVERDE et al., 2022).
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Segundo Savastano Junior (2000), o ataque bioldgico as fibras vegetais através de fungos
xil6fagos, ndo representa grandes preocupacdes, pois as matrizes cimenticias possuem pH

alcalino, sendo este capaz de inibir a acdo dos fungos.

2.3.1 Técnicas para melhoria do desempenho e da durabilidade de compdsitos

cimenticios reforcados com fibras vegetais

Uma das propriedades fundamentais dos compositos reforcados com fibras é a interacao
fibra-matriz, pois afeta consideravelmente o desempenho da mistura quando submetida a
esforcos mecanicos. O estudo e a compreensdo desta interacdo sdo de suma importancia
para prever o comportamento dos compositos (MACHADO, 2014; MARMOL et al.,
2016).

O uso de fibras vegetais para reforcar uma matriz a base de cimento tem seu ponto mais
fraco em termos de durabilidade. A alcalinidade da matriz e a instabilidade volumétrica das
fibras sdo as principais causas da perda de resisténcia dos compoésitos cimenticios
reforcados com fibras vegetais. Esta instabilidade volumétrica resulta em uma perda
parcial do contato fisico da matriz com as fibras, danificando a zona de transi¢cdo da
interface (CLARAMUNT, 2011; FERREIRA, 2017).

Devido as deficiéncias ja citadas, é importante reduzir a alcalinidade da matriz cimenticia
ou realizar um tratamento superficial das fibras vegetais, aplicando tratamentos quimicos
ou fisicos capazes de aumentar a capacidade de interacdo fibra-matriz, mitigando a alta
absorcéo de agua das fibras vegetais e provocando uma melhor distribuicdo de tensdes para
o reforco, proporcionando, assim um melhor comportamento mecénico do composito
(MATOSKI, 2005; MACHADO, 2014; FERREIRA et al., 2017).

As fibras vegetais em solugbes alcalinas apresentam possiveis causas para a sua
deterioracéo e estas estdo associadas a dois mecanismos diferentes. O primeiro mecanismo
consiste na decomposi¢do quimica da lignina e hemicelulose na lamela média que quebra a
ligacdo entre as fibras individuais e 0 segundo consiste na mineralizacdo da fibra pela

deposicao do hidroxido de calcio nas suas paredes celulares (SANTOS, 2016).
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O tratamento das fibras vegetais gera uma espécie de limpeza da superficie das fibras,
modifica sua quimica, diminui a absor¢cdo de umidade e aumenta a rugosidade da
superficie (TON-THAT e DENAULT, 2007). Tendo em vista que as fibras possuem
grupos hidroxila da celulose e da lignina, estas estdo sujeitas a modificacdes quimicas. As
modifica¢bes quimicas podem ativar esses grupos e podem introduzir novas porgdes que
podem efetivamente levar a um intertravamento quimico com a matriz (LOPES et al.,
2010; KUNDU et al., 2012).

No trabalho realizado por Santos (2016), este ressalta que alguns autores observaram que
modificagOes nas matrizes de cimento Portland, como substitui¢do parcial do cimento por
material pozolanico (material silicioso ou silico-aluminoso, natural ou artificial, que
contétm um elevado teor de silica em forma reativa (SiO2), capaz de reagir com 0
hidréxido de célcio (Ca(OH),), na presenca de agua, dando origem a silicatos de calcio
hidratados (C-S-H), responsaveis pela resisténcia mecanica do cimento, tém sido realizadas

com objetivo de se obter uma matriz livre de hidroxido de calcio.

Na Figura 11, apresenta-se uma analise termogravimétrica de uma matriz cimenticia de

referéncia e outra amostra com adi¢do pozolanica nessa matriz.
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Figura 11 - Andlise termogravimétrica de uma matriz sem material pozolanico (a) e uma
matriz com material pozolanico (b)(SANTOS, 2016).

Temperature {"C} Unfeeesal Wt 3ATA st

Na Figura 11(a), a qual representa uma matriz sem pozolanas, nota-se na faixa de
temperatura de 400° C a 600° C um pico referente ao hidroxido de calcio presente na
matriz. Ja para a Figura 11 (b), nessa mesma faixa de temperatura 0 pico ndo existe mais,
sendo este devido a adicdo de material pozoléanico na matriz cimenticia (GRAM,
1983; TOLEDO FILHO et al., 2003; LIMA, 2004; AGOPYAN et al., 2005;
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SAVASTANO et al., 2009; SILVA et al., 2010; CLARAMUNT et al., 2011; FIDELIS,
2014).

Em trabalho realizado por RODRIGUES et al. (2010), foram investigadas a durabilidade de
compdsitos reforgados com fibras de bambu, em forma de polpa, através de ensaios de flexao.
Com o intuito de reduzir o teor de hidroxido de célcio na matriz, os autores realizaram
substituicdo parcial do cimento por cinza da casca do arroz, foram utilizados dois tipos de
cinza, uma com alto teor de carbono e outra com baixo teor que é obtido por diferentes
processos de queima. Foram obtidos melhores resultados para os compositos com cinza com
baixo teor de carbono. Foi possivel observar que um teor 30% de substituicdo ndo prejudicou a
resisténcia a flexdo e a rigidez dos compdsitos e melhorou a adesdo interfacial. Além da
reducdo da alcalinidade da matriz, devido a reacdo pozolanica, as particulas ndo reagidas de
cinza, bem como os produtos de hidratagdo, preencheram os poros da matriz e interface,
causando reducéo na porosidade total do composito, levando a melhoria da resisténcia e menor
susceptibilidade a deterioragdo das fibras (OLIVEIRA, 2017).

Oliveira (2017) realizou um trabalho tendo como objetivo a substituicdo parcial do cimento
por residuo de tijolo moido, visando a reducdo do hidréxido de célcio (CaOH,) que é
gerado durante o processo de hidratacdo do cimento. Para avaliacdo da reducdo do
hidréxido de calcio na matriz foi realizado o ensaio de termogravimetria derivada (DTG).
O estudo obteve como resultado que a substituicdo parcial do cimento por 50% de
metacaulinita, produzida do residuo de tijolo moido, proporcionou maior consumo do
hidroxido de calcio aos 28 dias, contribuindo no aumento da aderéncia, resisténcia e
durabilidade das telhas os quais apresentaram bom comportamento nos ensaios de
permeabilidade, flexdo e resisténcia ao impacto. Uma matriz com menor consumo de
cimento é favoravel ndo so as fibras vegetais, as quais sofrem degradacdo em ambiente
alcalino, mas também ao meio ambiente, pois a producdo de cimento é responsavel pela

alta emissdo de CO.,.

A partir do ensaio de termogravimetria realizado por Oliveira (2017), na Figura 12 pode-se
observar as curvas de DTG. O pico entre 50° e 200°C corresponde a decomposicao da
etringita e do silicato de célcio hidratado (C-S-H). Entre 400° e 500°C ocorre a
desidroxilacdo (desidratacdo) do hidréxido de calcio e entre 600° e 700°C ocorre a
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carbonatacdo do carbonato de célcio (DWECK et al., 2009; NEVES JUNIOR et al., 2012;
ROCHA et al., 2013; MELO FILHO et al., 2013; FIDELIS, 2014).
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Figura 12 — Curvas de TG e DTG para o composito de referéncia e com substitui¢do de
50% do cimento por metacaulinita (OLIVEIRA, 2017).

A quantidade de hidrdxido de célcio esta relacionada as rea¢des de hidratagdo do cimento.
Conforme pode ser observado, houve consumo do teor de hidroxido de célcio (CH) na
matriz com 50% de substituicdo do cimento. Esse comportamento evidencia o potencial
pozolanico do residuo ceramico, o que proporcionard uma maior durabilidade e resisténcia
ao composito. Caso ndo houvesse uma redugdo do CH, ocasionaria uma acelerada
degradacéo das fibras de juta e malva, diminuindo a resisténcia mecanica dos compositos
(OLIVEIRA, 2017).

O estudo desenvolvido por Silva et al. (2015), teve como objetivo simular de forma
acelerada a degradacdo de fibras de coco imersas em solucBes alcalinas (Tabela 5) de

cimento e hidroxido de sodio em diferentes concentracdes.

Tabela 5 - Composicdo das solucbes para imersdo das fibras de coco (SILVA et al., 2015).
Amostra Cimento (g) Hidroxido de sodio (g) Agua (g)

Agua 60 - - 60
Cimento 15 15 - 45
NaOH 01 - 1 59
NaOH 10 - 10 50
NaOH 20 - 20 40

O autor obteve como concluséo desse estudo que as amostras de fibras de coco que foram

avaliadas pela técnica de gravimetria demonstraram que, ao final do ensaio, ocorreu perda
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de massa das amostras para todas as solugdes avaliadas, porém as fibras colocadas em agua
pura obtiveram a menor variagdo de massa, sendo essa de 6,98% (SILVA et al., 2015).

Para as fibras colocadas no meio com cimento, houve um aumento de massa em relacéo a
massa inicial, com 21 dias do experimento chegou-se a 85,7% (SILVA et al., 2015).
Savastano Junior e Agopyan (1999) explicam esse aumento de massa, onde este pode ser
atribuido aos cristais de hidroxido de calcio formados no processo de hidratacdo do
cimento, os quais ficam aderidos nas paredes das fibras e mesmo apds procedimentos de

lavagem e secagem, eles permaneceram aderidos a fibra de coco (Figura 13).

Cristal de
hidroxido
de calcio

Figura 13 - Microscopia 6ptica da fibra de coco ap6s 36 dias em solugdo com cimento e
detalhe do cristal de hidroxido de célcio aderido na superficie da fibra (SILVA et al.,
2015).

Na pesquisa de Silva et al. (2015), foram obtidas imagens das fibras por microscopia
eletronica de varredura aos 81 dias, ap0s o término do ensaio de gravimetria. Na Figura 14
sdo vistas micrografias da fibra de coco natural, notando-se pequenas irregularidades na
superficie da fibra cujas camadas de cuticulas revestem a fibra e as particulas globulares se

apresentam como saliéncias fixadas em cavidades especificas da propria fibra.

I Particulas globulares |

Cuticula

Escala 500 pm Escala 100 um Escala 40 pm

Figura 14 - Imagens de microscopia eletrénica de varredura em diferentes resolucées da
fibra de coco natural, sem tratamento (SILVA et al., 2015).
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Para a fibra que esteve apenas em contato com a agua (Figura 15), pode-se perceber que o
contato com a agua promoveu a retirada de parte da camada de cuticula da fibra de coco,
formando uma morfologia mais lisa e regular na sua superficie, porém as particulas
globulares permaneceram fixadas as suas respectivas cavidades demonstrando que a acao

da agua ndo foi suficiente para a remogao dessas irregularidades (SILVA et al, 2015).

Escala 500 um Escala 100 um Escala 40 um

Figura 15 - Imagens de microscopia eletrdnica de varredura em diferentes resolugdes da
fibra de coco imersa em agua por 81 dias (SILVA et al., 2015).

Para as fibras imersas em solugdo com cimento (Figura 16), Silva et al. (2015), relata que
foi possivel observar que grande parte das cavidades superficiais da fibra de coco néo
contém mais as particulas globulares, pois a presenca do cimento na solu¢do promoveu o
aumento do pH da solugéo para aproximadamente 13 em virtude da formacdo e reagéo dos
produtos de hidratacdo do cimento como, por exemplo, o hidréxido de célcio. Esta
alteracdo das condi¢bes quimicas da solucdo associada a presenca de agua, além de
promover a retirada da camada de cuticula também contribuiu para a eliminacdo das
particulas globulares deixando em evidéncia as cavidades (SILVA et al., 2015). Toledo
Filho et al. (2000) avaliaram a durabilidade de fibras de coco expostas a solu¢des alcalinas
de hidroxido de céalcio pH 12 e constataram que as fibras perderam completamente sua
resisténcia depois de 300 dias, podendo essa fragilizagdo ser associada a mineralizacdo da
fibra.
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Escala 500 pum Escala 100 pm Escala 40 pm

Figura 16 - Imagens de microscopia eletronica de varredura em diferentes resolugdes da
fibra de coco imersa por 81 dias na solugdo com cimento (SILVA et al., 2015).

Silva et al. (2015), ao observar as amostras de fibras de coco colocadas em solucdo de
hidroxido de sodio e agua (NaOH-20) nota que nesta condicdo a fibra de coco estd em
processo de desfibrilacdo e ruptura da microfibra, onde os vazios deixados pela lignina sdo

tdo pronunciados que as microfibras comecam a se separar individualmente (Figura 17).

Escala 500 pm Escala 100 pm Escala 40 pm

Figura 17 — Micrografias de microscopia eletronica de varredura em diferentes resolucoes
da fibra de coco imersa por 81 dias na solugdo NaOH-20 (SILVA et al., 2015).

Ao final dos ensaios ressalta-se que com o aumento da concentragédo das solucdes alcalinas
e do tempo de contato com as fibras de coco, verifica-se uma modificacdo maior da
superficie da fibra através da retirada dos constituintes superficiais, como cuticulas,
particulas globulares, cavidades e também lignina. Desta forma, tem-se que a fibra de coco
imersa na solu¢cdo NaOH-01, por 81 dias nas condicGes testadas, poderia simular o
processo de degradacdo que se desenvolve em compositos cimenticios a longo prazo
(SILVA et al., 2015).
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Existem diversos materiais com atividade pozolanica, os quais podem ser utilizados para a
producdo de matrizes cimenticias com reducdo da alcalinidade. Desta forma, a ABNT
NBR 12653:2015 define os materiais pozolanicos como: ‘’materiais silicosos ou silico
aluminosos que, por si s6, possuem pouca ou nenhuma atividade aglomerante, mas que
quando finamente divididos e na presenca de agua reagem com o hidroxido de célcio a
temperatura ambiente para formar compostos com propriedades aglomerantes.”” Sendo

estes materiais divididos em:

o Pozolanas naturais — Materiais de origem vulcanica, geralmente de carater
petrografico acido (mais que 65% de SiOy ou de origem sedimentar com atividade
pozolanica.

o Pozolanas artificiais — Materiais provenientes de tratamento térmico ou subprodutos
industriais com atividade pozolanica.

o Argilas calcinadas — Materiais provenientes de calcinacdo de certar argilas
submetidas a temperaturas, em geral, entre 500°C e 900°C, de modo a garantir a sua
reatividade com o hidroxido de calcio.

o Cinzas volantes — Residuos finamente divididos que resultam da combustdo de
carvao mineral pulverizado ou granulado com atividade pozolanica.

o Outros materiais - Materiais ndo-tradicionais, tais como: escorias siderdrgicas

acidas, cinzas de residuos vegetais, rejeito de carvao mineral.

As fibras vegetais apresentam baixa durabilidade no ambiente alcalinoda matriz
cimenticia (TIAN EL AT., 2016 E P1ZZOL, 2014), uma vez que as particulas de cimento
Portland se dissolvem na agua liberando Aalcalis, principalmente portlandita, que
posteriormente precipita na superficie ou no interior das fibras, ocasionando em fibras mais
mineralizadas e frageis (MELO FILHO, SILVA E TOLEDO FILHO, 2013), que perdem
sua capacidade de reforgco. Desta forma, as adicdes minerais como as pozolanas possuem
poder reativo capaz de reagir com o 0xido ou hidroxido de calcio e formar composto com

propriedades cimentantes.
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3 PROGRAMA EXPERIMENTAL

Neste capitulo serdo apresentadas as etapas realizadas para o desenvolvimento do
programa experimental, as misturas utilizadas e varidveis do estudo. Neste item também
constam os laboratérios onde foram realizadas as andlises, a descricéo e caracterizacdo dos
materiais utilizados na producdo das pastas cimenticias e os métodos de ensaio. O
programa experimental desta tese foi elaborado com o intuito de investigar a

microestrutura e caracterizar pastas cimenticias com adicéo de fibras kraft.

Para atender aos objetivos desta pesquisa o programa experimental foi dividido em quatro
etapas: (1) Materiais constituintes; (I1) Producdo dos compositos; (I11) Avaliacdo do
comportamento das fibras kraft em diferentes meios alcalinos; e (I\V) Caracterizacdo dos

compdsitos.

As variaveis da pesquisa apresentadas na Figura 18 sdo classificadas em dependentes e
independentes, onde as independentes sdo aquelas que afetam outras variaveis, mas nao
precisam estar relacionadas entre si. As variaveis dependentes sdo afetadas ou explicadas
pelas varidveis independentes, variando de acordo com mudancas nas variaveis
independentes.

1 Idade do ensaio |

._{‘.74 Solucbes alcalinas (Agua, hidréxido de célcio e hidréxido de sédio) |

4 Teores de adicdo de fibras kraft |

~{ Relacao alc |

; e ._ - Modificaces na estrutura das fibras em solucdes alcalinas alcalinas |
Variaveis do estudo = = ,
\ | A Interferéncia das fibras na hidratacdo do CP |
)
\ {— K‘ - Andlise qualitativa dos picos para cada varidvel do ensaio |

|~ Visualizagio da microestrutura das fibras e possivel degradagio |

[ Perda de massa e quantificacdo CH ]

"'{ Visualizar distribuicdo das fibras e porosidade |

Figura 18 - Desenho esquematico das varidveis independentes e dependentes do estudo.
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3.1 ETAPAS DO PROGRAMA EXPERIMENTAL

O programa experimental constitui-se de quatro etapas principais, conforme mostra o
fluxograma na Figura 19.

Cimento Portland

ETAPA | Z
Materiais constituintes Agua
Referéncia e fibra kraft
teor 0.50% e 1.00%
ETAPA 11
Producéo das pastas Relagdo a/c
0,45; 0,55 € 0,65

Imersdo em agua
pH 8,3

ETAPAIII Imers&o em hidréxido
Avaliagéo do de calcio pH 12
comportamento da fibra

Imersdo em hidréxido
de sodio pH 11

B Y Avaliacdo
Caracterizagdo do . &
N Microestrutural
composito

Figura 19 — Fluxograma das etapas necessarias para a realizagdo da pesquisa
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Etapa | — Materiais constituintes
A primeira etapa do programa experimental consiste na apresentacdo e caracterizagdo dos

materiais que foram utilizados para o desenvolvimento desta pesquisa.

Etapa Il — Producdo dos compdsitos
Essa etapa consiste na producdo das pastas com as variaveis do estudo para avaliacdo

microestrutural.

Etapa Ill — Avaliacdo do comportamento das fibras kraft em diferentes meios alcalinos
Nesta etapa, séo realizados ensaios com a fibra para avaliacdo do seu comportamento em

diferentes meios alcalinos.

Etapa IV — Caracterizacédo dos compdsitos
Apresenta 0s ensaios microestruturais que foram realizados para a caracterizacdo do

composito e para o entendimento do comportamento desse material.

3.1.1 ETAPA I: MATERIAIS CONSTITUINTES

Sdo descritos os materiais utilizados para o desenvolvimento do programa experimental da
pesquisa, bem como a sua caracterizacdo. Os materiais utilizados na producdo dos
compositos cimenticios foram: aglomerante (Cimento Portland Comum), 4gua proveniente
da rede publica de abastecimento e fibras kraft oriundas de um processo de reciclagem de

embalagens de cimento.

3.1.1.1 Cimento Portland

Para a producdo das pastas da pesquisa, foi utilizado o Cimento Portland Comum CP 1 - 40
(ABNT NBR 16697:2018), fabricado pela Votorantim Cimentos com a marca Poty para
obras especiais, comercializado no municipio de Ximboa no estado de Tocantins, em
embalagens de 50 Kg. Ressalta-se que o cimento utilizado para esta pesquisa foi adquirido

em um Unico lote.
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O Cimento Portland Comum (CP | - 40) foi escolhido por ser um cimento sem qualquer
adicdo além do sulfato de célcio (gesso), utilizado como retardador da pega, com o intuito
de avaliar o comportamento das fibras kraft na matriz cimenticia sem a interferéncia de
adicdes. A classe de resisténcia do cimento Portland ndo exerce interferéncia nos
parametros avaliados nessa pesquisa, sendo escolhido o CP 1-40 apenas pela

disponibilidade.

De acordo com Toledo Filho et al. (2003), Lima (2004), Silva et al. (2010) e Fidelis
(2014), as adigdes com atividade pozolénica séo utilizadas para o tratamento de matrizes
cimenticias com fibras vegetais com a finalidade de se obter uma matriz livre de hidroxido
de célcio, evitando a mineralizacdo das fibras vegetais, uma vez que adi¢bes como a
pozolana reduzem a alcalinidade da matriz cimenticia. Por estas razdes a presente pesquisa

utiliza o cimento Portland comum CP | sem adicOes para evitar interferéncias.

Os ensaios de caracterizacdo do Cimento Portland utilizado na pesquisa foram realizados
no Laboratorio de Ensaio de Materiais da Universidade de Brasilia (LEM/UnB) e a anélise
quimica por Espectrometria de Fluorescéncia de raios-X foi realizada na Central Analitica
do Instituto de Quimica da Universidade de Brasilia (CAIQ/UnB), no equipamento de

Espectrometria de Fluorescéncia de Raios-X da marca Shimadzu e modelo EDX 720.

O ensaio de fluorescéncia de raios-X foi utilizado para caracterizar quimicamente o
cimento por meio da analise quantitativa da concentracdo de elementos na amostra. Para o
ensaio foi necessaria uma pequena guantidade de material, aproximadamente 08 gramas, o

qual foi inserido no fundo do porta-amostra.

Os ensaios de caracterizacdo de granulometria a laser, difracdo de raios-X e area especifica
B.E.T, foram realizados por Sousa (2019), o qual utilizou o cimento Portland CP I - 40 da

mesma marca e lote dessa pesquisa.

A partir do ensaio de granulometria a laser € possivel conhecer a distribuicdo granulométrica
do material. O ensaio foi realizado no Laboratorio de Materiais Cerdmicos da Universidade
Federal do Rio Grande do Sul (LACER/UFRGS), no equipamento Cilas Particle Size 1180,
capaz de fornecer a distribuicdo granulométrica de particulas entre 0,04 pum e 2.500 um de

dimensdo, o meio dispersante utilizado no ensaio foi o alcool (99,8%) (SOUSA, 2019).
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A técnica de difracdo de raios-X consiste em uma andlise qualitativa e permite conhecer as
fases cristalinas do material. O ensaio foi realizado no Instituto de Geociéncias da
Universidade de Brasilia (IG/UnB), no equipamento BRUKER D8 Advance. Os parametros de
ensaio sdo: voltagem de 40 kV e amperagem de 40 mA, em sistema 0/20, com velocidade de
varredura de 1,2°/minuto, de 5°a 60° em 260. A fonte de energia consiste em um filamento de
tungsténio (catodo) e o tubo de raios-X foi de cobre (anodo), cujos comprimentos de onda séo
Ka 1,5406 A e KB1 1,3922 A.

3.1.1.2 Agua

A agua utilizada na producdo das pastas desta pesquisa é fornecida pela empresa de
abastecimento puablico, CAESB, proveniente da rede publica de abastecimento, onde
ressalta-se que o laboratério (LEM/UnB) ndo possui reservatorio. Foram utilizadas as
informacdes constantes nas contas de dgua (Tabela 6) e avaliado o atendimento para uso de
acordo com os requisitos constantes na ABNT NBR 15900-1:20009.

Tabela 6 - Dados referentes a qualidade da agua distribuida na regido a Asa Norte,
Brasilia/DF, informados pela CAESB - Companhia de Saneamento Ambiental do Distrito
Federal.

Parametros/N°  Turbidez Cor Cloro Flior Colif. Escherichia

< amostras totais coli
(=) — —
:‘.c; :fgﬁ Minimo exigido 671 153 671 0 671 671
< 5 Realizadas 703 402 702 0 703 703
S =
= % Que atenderam 694 395 693 0 687 702
©
& a legislacdo

Conclusao Amostras atenderam

Uma amostra da agua do LEM/UnB foi coletada para analise no laboratério de aguas da
Universidade de Brasilia (FTARH/UnB) para obtencéo da caracterizagdo da agua que sera

utilizada no desenvolvimento da pesquisa.
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3.1.1.3 Fibras Kraft

As fibras kraft utilizadas para o desenvolvimento dessa pesquisa sdo provenientes de um
processo denominado de reciclagem das embalagens utilizadas para ensacar cimento,
através do processo de dispersdo aquosa do papel kraft. Optou-se por utilizar apenas as
embalagens de cimento, recolhidas em obra e de um mesmo lote, com o intuito de reduzir

as variaveis, e mantendo assim uma padronizacao.

As etapas para o processo de reciclagem das embalagens de cimento Portland foram
realizadas conforme descrito por Alves (2016) e Buson et al. (2016) e sdo demonstradas na
Figura 20. O processo de obtencdo das fibras kraft foi realizado no Laboratorio de
Construcdo da Faculdade de Arquitetura e Urbanismo da Universidade de Brasilia
(LABCON/UnB).

COLETA DAS LIMPEZA DOS SACOS | FRAGMENTACAOQDO
FEMBALAGENS ' PAPEL
EETIEADA WO OBTENCAO DA FIBRA IMERSAO FM AGUAF

EXCESSODE AGUA [ ' AGITACAO

DISPERSAQ DAS ) SECAGEM | ARMAZENAMENTO
FIBRAS ' y

Figura 20 — Fluxograma das etapas do processo de reciclagem das embalagens de cimento
Portland (ALVES, 2016).

O processo de reciclagem das embalagens ocorre a partir de uma dispersédo aquosa do
papel kraft, conforme as etapas descritas na Figura 20. Esse processo consiste na coleta das
embalagens em canteiro de obras, onde ap0s a utilizacdo do cimento acondicionado essas
sdo separadas para serem coletadas; uma limpeza prévia das embalagens para remover
restos de material como cimento hidratado que pode estar na embalagem e acabar
danificando o equipamento Figura 21 (a); fragmentacdo do papel em pedagos menores para
facilitar o processo de dispersdo; imersdo do papel em &gua e agitacdo mecanica Figura
21 (c); obtencdo da fibra; retirada do excesso de 4gua da polpa obtida com auxilio de uma
peneira; dispersao das fibras em um cortador de pequenos galhos utilizados em servicos de
jardinagem Figura 21 (d), pois estas saem aglomeradas; exposi¢cdo da fibra em ambiente
natural para que sequem Figura 21 (e) e sejam armazenadas até o momento de sua

utilizagéo.
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(d)
Figura 21 - Processo de lavagem das embalagens para retirada de particulas de cimento (a);
Equipamento utilizado na dispersao das fibras kraft (b); Agitacdo em tanque com agua das
embalagens para obtencao da polpa celuldsica (c); Processo de dispersdo das fibras apds
retirada excesso de agua (d); Fibras em processo de secagem para armazenamento (e).

Apos a realizacdo da secagem se obtém a fibra kraft pronta para uso, a qual foi armazenada

em sacos plasticos. O aspecto da fibra kraft obtida pode ser visto na Figura 22.

<
-

Figura 22 - Aspecto macroscopico da fibra kraft seca armazenada para utilizagdo na
producéo das pastas.
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Ressalta-se que no processo de reciclagem as embalagens de um saco de cimento Portland
de 50 Kg geram aproximadamente 150 g de fibras dispersas. Essas embalagens séo de
papel kraft multifoliado, as quais contém duas folhas, podendo ter gramatura de 80 g/m? a
90 g/m? (TAVES et al., 2001).

Para caracterizar quimicamente a fibra kraft foi realizado o ensaio de fluorescéncia de
raios-X na Central Analitica do Instituto de Quimica da Universidade de Brasilia

(CAIQ/UnB). Este ensaio permite quantificar os elementos quimicos presentes na amostra.

Para a realizacdo do ensaio foi necessario separar 8,0 g de fibra kraft e realizar um
pastilhamento desta com o auxilio da prensa hidraulica da marca Specac de até 1000 ton,
utilizada para preparar amostras para a analise espectroscopia de infravermelho. A fibra

pastilhada (1,2 cm de didmetro) pode ser vista na Figura 23.

Figura 23 — Aspecto visual da fibra kraft pastilhada com o auxilio de uma prensa hidraulica
para o ensaio de espectroscopia de fluorescéncia de raios-X

3.1.2 ETAPA Il: PRODUCAO DOS COMPOSITOS

Neste item s&o descritas as etapas para a producgdo das pastas de referéncia e com adicao de

fibras kraft produzidas para a realiza¢do dos ensaios dos compositos.
As pastas utilizadas na pesquisa foram produzidas no Laboratério de Ensaio de Materiais

da Universidade de Brasilia, LEM/UnB. Foram produzidas pastas de referéncia e pastas

com adicao de fibras kraft.
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O teor de adicdo de fibra kraft adotado para a producgéo das pastas foi determinado de
acordo com trabalho realizado por Santana (2015), o qual avaliou os teores de adi¢do de
fibras kraft de 1,0% até 5% e obteve melhores resultados para o menor teor utilizado.
Desta forma, nesta pesquisa foi adotado o teor de 1,0% de fibra kraft e outro teor inferior a
esse, sendo de 0,5%. Para o estudo do efeito da adigdo de fibras kraft no processo de
hidratacdo do cimento Portland também foram utilizadas pastas com teor de 3,0% de fibra.
As adicdes de fibra sdo em relacdo a massa de cimento Portland, e os tragcos utilizados

podem ser vistos na Tabela 7.

Tabela 7 - Tragos utilizados na producdo das pastas para 0s ensaios da pesquisa.
Relacdo Agua Cimento Fibra

Amostras

alc (9) (9) (9)
0.40 400
Referéncia 0,45 450 -
0,50 500
o tis 0.40 400
0.5%fibra =4 =5 5
kraft 0,50 500
! 1
L 0% fib 0.40 400 000
vrotiora =g yp 450 10
kraft
0.50 500
% i 0.40 400
30%fibra ——q om0 30
kraft
0,50 500

Para a producdo das pastas foram atendidas as recomendacbes descritas na
ABNT NBR 16606:2018. Para as pastas com adi¢cdo de fibras kraft o processo de mistura
foi realizado conforme descrito na norma, destacando-se apenas 0 momento de insercao
das fibras, onde esta foi inserida nos 30 s iniciais com a mistura realizada em velocidade

lenta.
ApoOs o procedimento de mistura, as pastas frescas foram acondicionadas em moldes

plasticos descartaveis de volumo de 50 ml, conforme Figura 24, para evitar a utilizacdo de

produtos desmoldantes e a consequente contaminagdo das amostras.
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Figura 24 — Amostras pastas sem e com adic¢éo de fibras no estado fresco acondicionadas
em moldes plasticos.

Posterior a moldagem, as pastas ficaram em repouso em uma bancada protegidos com uma
placa de vidro colocada por cima das amostras com o intuito de minimizar a perda de agua
da pasta para 0 meio ambiente e ap0s as 24 horas iniciais, estes foram levados para a
camara Umida onde permaneceram em cura, submersos em agua saturada de cal até a data

de cada ensaio dessa pesquisa.

3.1.3 ETAPA Il - AVALIACAO DO COMPORTAMENTO DAS FIBRAS KRAFT
EM DIFERENTES MEIOS ALCALINOS

Esta etapa do estudo possui como objetivo, avaliar com o auxilio da técnica de microscopia
eletronica de varredura (MEV) e andlise de energia dispersiva (EDS), o efeito que uma
solucéo alcalina exerce sobre a fibra kraft, simulando assim o ambiente agressivo, no qual

as fibras estdo submetidas dentro da matriz cimenticia.

O ensaio de Microscopia eletronica de varredura para as idades de 01 e 03 dias foi
realizado no Laboratoério de Microscopia e Microanalise LMM/UnB do Instituto de
Ciéncias Bioldgicas no equipamento JEOL JSM 7001F, assim como a analise de energia
dispersiva (EDS). As imagens foram obtidas sob tensdo de aceleracdo de 15 kV. Para a
idade de 365 dias e devido as condigdes da pandemia o0 ensaio ndo pdde ser realizado no
mesmo laboratdério, sendo este realizado no Laboratério de Micropaleontologia
(LabMicro/UnB) no Instituto de Geociéncias no equipamento JEOL NEOSCOPE JCM-
5000 com aceleracédo de 10 kV.
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Esse estudo consiste na imersédo de 300 g de fibra kraft em 01 litro de solucéo alcalina,
sendo estas solucBes de, hidroxido de sédio (pH 11), hidroxido de célcio (pH 12) e 4gua
deionizada (pH 8,3), esta ultima consiste em uma comparacao com as demais solugdes. As
solugdes foram preparadas com agua deionizada, sédio e soda caustica. As concentragdes
das solucdes foram calculadas para 01 litro de &gua, sabendo a massa molar dos elementos
e de acordo com o pH desejado, foi obtida a quantidade em massa de sddio (0,04 g) e soda

caustica (0,37 g).

As solucBes foram mantidas cobertas e para cada idade de ensaio foi determinado o pH da
solucdo com o auxilio de um medidor de pH. As solu¢des que ndo mantiveram o valor
inicial de pH foram substituidas. As fibras permanecem imersas nessas solugdes até as
idades de ensaio de microscopia eletronica de varredura de 01, 03 e 365 dias, idades nas

quais foi possivel realizar o ensaio devido a pandemia covid (Figura 25).

Figura 25 — Imagem das fibras kraft imersas nas solu¢cdes preparadas com agua deionizada,
hidroxido de sodio e hidroxido de calcio antes de serem fechadas e mantidas até a data de
realizacdo do MEV.

Ao atingir a idade de ensaio determinada, as amostras foram retiradas das solugdes,
lavadas em agua corrente e secas ao ar livre por um periodo de 24 horas, posteriormente

foram encaminhadas para o ensaio de microscopia eletronica de varredura.

Para a realizacdo do ensaio foi necessario um preparo prévio, o qual consiste na fixacdo da
amostra a ser analisada nos stubs (porta-amostra) e posteriormente realizou-se a
metalizacdo das amostras para torna-las condutora (Figura 26). A metalizacdo das amostras
foi realizada no Laboratdrio de Microscopia e Microanalise (LMM/UnB), o qual utilizou o
ouro como superficie condutora e no Laboratério de Microssonda Eletrénica (LME/UnB) a
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metalizacdo foi realizada com carbono. Apo6s serem metalizadas as amostras foram

inseridas no equipamento para a realizagéo do ensaio.

Figura 26 - Amostras de fibras kraft fixadas nos stubs para serem metalizadas e
encaminhadas para o ensaio de microscopia eletronica de varredura.

A técnica de microscopia eletrbnica de varredura seré utilizada para verificar possiveis
modificacdes na estrutura da fibra e a ocorréncia de processos de degradacdo, uma vez que
Tolédo Filho, et al. (2000), cita que a fragilizacdo das fibras pode ser associada
principalmente com a sua mineraliza¢do devido a migracdo de produtos de hidratacdo para
o interior da fibra, em especial o hidréxido de calcio.

Além do exposto, Savastano (2000) chama atencdo para a elevada alcalinidade da &gua
presente nos poros da matriz de cimento Portland, pH superior a 13, onde esta é uma das
principais razGes para uma rapida degradacao das fibras. A regido da matriz em torno da
fibra (zona de transicdo) é caracterizada pela elevada porosidade, permitindo acumulo de
agua, e pela presenca de grandes quantidades de hidroxido de célcio, propiciando elevada

alcalinidade.

3.1.4 ETAPAIV - CARACTERIZACAO DOS COMPOSITOS

Neste item s&o abordados os ensaios realizados para o entendimento do comportamento

das pastas cimenticias com adicédo de fibra kraft. Foram realizados ensaios microestruturais
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de avaliagéo da evolucdo da temperatura em pastas, difracdo de raios-X, termogravimetria,

microscopia eletronica de varredura e tomografia.

3.1.4.1 Estudo do efeito das fibras kraft no processo de hidratacdo do cimento Portland

Nos materiais cimenticios com adigao de fibras vegetais, como a fibra kraft, uma das
preocupacdes é referente a durabilidade do material, pois envolve a incompatibilidade da

matriz fragil com a fibra vegetal.

O processo de hidratacdo do cimento Portland consiste em uma reacdo exotérmica com
liberacdo de calor, logo, ao medir o total de calor liberado ao longo do tempo, pode-se
observar o comportamento de hidratacdo do cimento. De acordo com Lima (2009), esse
consiste em um método de avaliacdo da compatibilidade entre a matriz cimenticia e a fibra

vegetal.

De acordo com 0 exposto, a alteracdo de temperatura durante o processo de hidratacdo das
pastas foi avaliado, com o objetivo de identificar as varia¢fes na cinética de hidratacdo das
pastas devido a adicdo de fibras kraft, uma vez que materiais lignocelul6sicos como a
hemicelulose, amidos, acucares, fenois e outros extrativos podem inibir a reacdo de
hidratacdo do cimento (CECHIN, 2017).

O ensaio foi realizado no Laboratorio de Ensaio de Materiais da Universidade de Brasilia
(LEM/UnB). Para a realizagdo do ensaio, as amostras foram armazenadas em recipientes
de aluminio (latas) com os termopares ja fixados e posicionados de forma centralizada,
com o auxilio de uma madeira na parte superior para guiar o cabo, onde 0s recipientes
foram acondicionados em protetores térmicos individuais de isopor (Figura 27 (b)) e
posteriormente colocados em caixa de isopor fechada para evitar interferéncias do
ambiente externo (Figura 27 (a)). Cada cabo atravessou a tampa da caixa e foi inserido na
amostra dentro das caixas de isopor, onde permaneceram nesse sistema até o término do

ensaio.
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(a) (b)
Figura 27 — Sistema coletor de dados e caixa térmica acoplada com as amostras de ensaio
para realizagdo do teste de inibigdo fibra/cimento (a). Vista interna da caixa de isopor,
detalhe de como as amostras sao armazenadas (b).

O monitoramento experimental da alteracdo de temperatura foi realizado ao longo do
periodo de hidratacdo para cada pasta em um sistema semi-adiabatico, ou seja, que ndo
permite troca de calor com o meio ambiente. O monitoramento foi realizado com a
utilizacdo de termopares tipo K conectados ao receptor de sinais, datalog da marca PICO
modelo TC-08, no qual os dados sdo convertidos em valores de temperatura e salvos no

computador, no software PicoLog Recorder, conforme descrito por Santana (2018).

Este estudo foi realizado com a pasta no estado fresco e com duas amostras para cada
variavel, sendo estas o teor de adicdo de fibras kraft (0%; 0,5%; 1,0% e 3,0%), com o
objetivo de verificar se 0s polissacarideos presentes nas fibras podem estar retardando a
pega e se ao aumentar o teor de fibra esse retardo € maior. Outra varidvel do estudo
consiste em analisar a evolucdo da temperatura das amostras com diferentes relacdes
agua/cimento (0,40; 0,45 e 0,50), pois de acordo com Zucco (1999) e Stancato (2006) pode
ocorrer uma incompatibilidade a partir da 4gua de amassamento, a qual solubiliza os
acucares presente nas fibras, entre outros inibidores e em contato com o cimento inibe a
pega. Desta forma, ao aumentar o teor de fibras tem-se o objetivo de verificar se ocorrem

mudancas no comportamento térmico.
Os dados de temperatura das amostras foram coletados em intervalos de 1 min, sendo o

ensaio iniciado logo ap6s o preparo das pastas e finalizado com aproximadamente 48

horas.
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Para avaliar a compatibilidade da fibra kraft com o cimento, utilizou-se o método de
Weatherwax e Tarkow ( 1964); Molesmi, Garcia e Hofstrand (1982) que utiliza a Equacéo
1, a qual consiste em mensurar a evolucdo da temperatura da mistura cimento/fibra kraft
durante as primeiras 24 horas. O resultado do monitoramento da temperatura € utilizado
como parémetro para determinar indices de inibicdo de pega e endurecimento do cimento

com a fibra kraft.

Equacéo 1 - Equacéo para o célculo do indice de inibigdo desenvolvida por Weatherwax e
Tarkow (1964) e adaptada por Molesmi, Garcia e Hofstrand (1982).

I (%) _ (Tcim - Tm) . (Hm - Hcim) . (Scim - Sm) %100 (41)
Tcim I—Icim Scim

Onde Tcim é a temperatura méaxima da mistura de cimento/agua (°C), Tm é a temperatura
méaxima da mistura fibra/cimento/agua (°C), Hm é o tempo para atingir a temperatura
méaxima na mistura de fibra/cimento/agua (h), Hcim € o tempo para atingir a temperatura
maxima no cimento/agua (h), Scim é o aumento maximo de temperatura da curva na
mistura cimento/agua (°C.h-1), e Sm € o incremento maximo de temperatura da curva na

mistura de fibra/cimento/agua (°C.h-1).

Para classificar a inibicdo foram utilizados os critérios de Okino et al. (2004), conforme
Tabela 8, a qual classifica o material lignoceluldsico de acordo com indice de inibicdo
calculado. A mistura ideal deve atingir a temperatura maxima em menor tempo, com
méaximo incremento (OKINO et al., 2004).

Tabela 8 - Classificacdo de Okino et al. (2004) para o material lignocelulésico de acordo
com o indice de inibi¢do calculado.
Indice de inibicdo — I (%) Classificacéo

1<10 Baixa inibicéo
10<1<50 Média inibicao
50<I<100 Alta inibicéo

I >100 Inibicdo extrema

3.1.4.2 Difracéo de raios-X

Dentre as varias técnicas de caracterizacdo microestrutural de materiais cristalinos,

destaca-se a técnica de difracdo de raios-X, a qual consiste em uma anélise qualitativa,
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onde esta € utilizada para a identificacdo dos picos dos materiais cristalinos, 0s quais sdo
posteriormente classificados com o auxilio de uma biblioteca digital, a qual possui o pico

de diversos materiais.

O ensaio de difracdo de raios-X foi realizado no Laboratério de Difratometria de Raios-X,
no Instituto de Geociéncias da Universidade de Brasilia, no equipamento Goniometer
Ultima IV, da marca Rigaku com tubo de cobre e filtro de niquel, com tensdo de 30 kV e

amperagem de 15 mA, sua varredura foi de 2° a 70° com 2° por minuto

Nesta analise foram utilizadas amostras de referéncia e amostras com adi¢do de fibras kraft
no teores de 0,5% e 1,0% com relacdo a/c de 0,5 para a idade de 91 dias, onde foram

utilizados aproximadamente 04 gramas do material para cada analise realizada.

Para a realizacdo da difracdo de raios-X foi necessario preparar as amostras antes. A
primeira etapa consiste em seccionar os corpos de prova (Figura 28), posteriormente a
amostra foi colocada em um almofariz para que se transforme em um p6 bem fino, de
granulometria passante na peneira de numero 200 ASTM C117-17 (0,075 mm). Essa
amostra foi levada ao laboratério onde foi colocada na ldmina para a realizagdo do ensaio e

obtencdo do difratograma.

(@) (b)
Figura 28 — Corpo de prova da pasta com adicdo de fibra kraft na dimensdo de 40 mm
(altura) x 45 mm (diametro) (a). Imagem do corpo de prova seccionado para retirada da
parte interna para realizagdo do ensaio de difragdo de raios-X (b).

Para que o ensaio fosse realizado na idade desejada de 91 dias, foi necessario paralisar a
hidratacdo do cimento Portland. Este procedimento foi realizado a partir da imerséo da

amostra em &lcool isopropilico durante 24 horas, com posterior secagem em estufa a 60°C
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durante 24 horas, conforme descrito por Quarcioni (2008); Kirchheim, et al. (2010);
Galvéao (2011) e utilizado por Andrade (2017). Apds esse processo, os fragmentos das
amostras foram mantidos em sacos plasticos fechados com silica gel e cal sodada para

evitar o ingresso de umidade até a realizacdo do ensaio.

Essa técnica foi empregada nessa pesquisa para identificacdo das fases cristalinas das
pastas de cimento e para uma analise da possivel interferéncia da fibra kraft nos produtos
de hidratacdo do cimento Portland, pois produtos como o hidréxido de célcio podem

migrar para as estruturas da fibra kraft e gerar o processo de mineralizacéo da fibra.

3.1.4.3 Andlise termogravimétrica

As analises térmicas consistem em uma técnica utilizada para medicdo de massa de uma
amostra submetida a variacdes de temperatura em funcdo do tempo, e sdo utilizadas para
estudar as transformacdes que ocorrem durante o aquecimento do material, sendo estas

especificas de cada fase.

A analise termogravimétrica foi realizada na Central Analitica do Instituto de Quimica da
Universidade de Brasilia (CAIQ/UnB), no analisador termogravimétrico de marca
Shimadzu, modelo DTG-60H. Os parametros de ensaio foram: tipo de amostra em po, taxa
de aquecimento de 10 °C/min, temperatura inicial de 35°C, temperatura maxima de
1000°C, em cadinho de platina. O aquecimento foi realizado sob atmosfera de nitrogénio

(N,) com fluxo de 30 ml/min e massa da amostra analisada de aproximadamente 10 mg.

O ensaio foi realizado para as pastas de referéncia e com adicdo de fibras kraft nos teores
de 0,5% e 1,0% , com relacdo a/c de 0,50, para as idades de: 01, 03, 07, 28, 60 e 90 dias e
foi necessario preparar a amostra antes das analises. O preparo das amostras para a
realizacdo deste ensaio foi 0 mesmo utilizado para o ensaio de difracdo de raios-X, onde
também foi necessario paralisar a hidratacdo do cimento. Com o material ja em pg, este foi

inserido em um eppendorf e encaminhado para o laboratorio.

Ao avaliar a massa perdida em funcdo da temperatura da amostra, tem-se a curva de TG,

essa curva pode ser derivada em funcdo da temperatura, para obtencdo da curva de DTG,
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que mostra a diferenca de perda de massa em cada temperatura. Através das curvas
termogravimétricas, € possivel identificar eventos térmicos que ocorrem no material e
quantificar a perda de massa desse evento. Conforme explicado por Sousa (2019), a curva
de TG permite identificar a perda de massa em um intervalo, j& a curva de DTG possibilita

encontrar com precisao o intervalo de temperatura em que ocorre o evento térmico.

A andlise termogravimétrica (TGA) e sua derivada (DTG) foram utilizadas para avaliar a perda
de massa, em funcdo do aumento da temperatura, e a natureza dos produtos de hidratacdo dos
compositos com adicdo de fibras kraft. A técnica também foi utilizada para avaliar a
influéncia das fibras kraft na matriz cimenticia, pois esta permite acompanhar o processo
de hidratacdo do cimento ao longo do tempo e calcular o grau de inibicdo da fibra sobre o
cimento a partir do teor de hidréxido de célcio ou portlandita (Ca(OH,), (CH)) presente na
pasta (CASTRO, 2021), uma vez que a fibra kraft pode reagir com o CH formado pela
hidratacdo do cimento Portland e interferir nas propriedades fisicas e mecéanicas do

compdsito.

O teor CH seré calculado pela perda de massa ocasionada pela decomposicdo do hidroxido
de célcio: Ca(OH,) - CaO + H,0. Conhecendo a massa molar desses elementos e pela
Equacdo 4.1, determina-se o teor de CH do compdsito (RAABE, 2019).

Teor de CH= % X Ly (4.1)

Onde, L; representa a perda de massa da decomposi¢do do hidroxido de célcio obtido nas
curvas TG/ DTG.

3.1.4.4 Microscopia Eletronica de Varredura

A microscopia eletrénica de varredura (MEV) consiste em uma técnica eficiente de
microanalise, permitindo a observacdo de imagens de solidos ndo transparente a elétrons,
através da geracao de imagens ampliadas, tridimensional e de alta resolugdo, podendo ser
utilizada juntamente com espectrometro de disperséo de energia (EDS - Energy-Dispersive

X-Ray Spectrometry), o qual possibilita a obtencdo do espectro inteiro de raios-X,
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permitindo a obtencdo de dados quantitativos dos constituintes da amostra, conforme
explicado por Goldstein et al. (2018).

O ensaio foi realizado no Laboratério de Microscopia e Microanadlise LMM/UnB do
Instituto de Ciéncias Bioldgicas no equipamento JEOL JSM 7001F. O MEV foi realizado
nas idades de 01, 03, 07, 28, 60 e 90 dias para as pastas de referéncia e com adicdo de
fibras kraft nos teores de 0,5% e 1,00%, com relacdo a/c 0,50. As observacdes foram
realizadas sob tensdo de aceleracdo de 15 kV. Os diferentes teores de fibra foram utilizados

para verificar a sua distribui¢cdo na matriz cimenticia.

Com o intuito de observar a forma como a microestrutura evolui ao longo do tempo
durante o processo de hidratacdo, € necessario interromper o processo de hidratacdo,
removendo a dgua livre. Mesmo para amostras endurecidas, a agua livre deve ser removida
antes de expor as amostras ao alto vacuo da cadmara do microscopio ou como um primeiro
passo no processo de polimento (SCRIVENER et al., 2016).

Desta forma para o ensaio de MEV foi necessario paralisar a hidratacdo do cimento. Para
este procedimento, foi utilizada a mesma metodologia de paralisa¢do descrita para o ensaio
de difracdo de raios-X, o qual consiste na imersdo do material em alcool isopropilico
durante 24 horas, apds esse periodo a amostra € levada a estufa por 24 horas a uma
temperatura de 60°C (QUARCIONI (2008); KIRCHHEIM, et al. (2010);
GALVAO (2011); ANDRADE (2017). As amostras si0 guardadas em sacos plésticos com

silica gel e cal sodada para evitar o ingresso de umidade até a realiza¢do do ensaio.

Apdbs o processo de paralisacdo da hidratacdo, as amostras passaram por um processo de

preparo para a realizacdo da microscopia eletronica de varredura, o qual consiste em:

1- Fraturar as amostras com auxilio de uma marreta em tamanho compativel com o
porta amostra e retirar a parte externa da amostra, selecionando o centro para evitar
contaminacéo;

2- Fixacao do material no porta-amostra com auxilio de fita dupla face;

3- Metalizacdo das amostras com ouro, para tornd-las condutora, permitindo a
obtengéo de imagens com uma boa resolugéo;

4- Insercdo do porta-amostra no MEV para a realizagdo do ensaio.
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Neste estudo, a técnica de microscopia eletrdnica de varredura foi utilizada aliada com a
espectrometria de energia dispersiva (EDS), com o intuito de verificar a distribuicdo e
dispersdo das fibras, assim como visualizar a zona de transicdo entre a fibra kraft e a matriz
cimenticia, uma vez que essa regido pode apresentar uma porosidade elevada, pois esta
permite o acimulo de 4gua e uma maior concentracdo de hidroxido de célcio na cavidade
central, paredes e vazios da fibra, caracterizando o fendbmeno de mineralizagéo das fibras, o
qual influéncia nas propriedades finais do compdsito e verificar a natureza quimica dos

elementos presentes na amostra, bem como realizar medida da largura das fibras.

3.1.45 Tomografia

A anélise de tomografia foi realizada no departamento de odontologia do Hospital
Universitario de Brasilia (HUB). Assim como a microtomografia a tomografia € uma
técnica ndo destrutiva, a qual consiste na aquisi¢cdo de imagens a partir da projecdo de
raios-X em diferentes angulos ao redor de uma amostra. Onde matematicamente esse
conjunto de imagens é convertido em se¢des que representam uma imagem tridimensional.
O ensaio de tomografia permite a reconstrugéo tridimensional da amostra e revela detalhes
sobre as formas e composicao das estruturas internas do material, mas diferentemente, a
microtomografia € utilizada para analises de pequenos materiais, 0 que torna o0 seu custo

menor.

A microtomografia permite a reconstrucdo da amostra a partir da escolha de parametros,
recriando uma imagem de qualidade mais apurada, onde os pardmetros podem ser
ajustados manualmente, sendo possivel visualizar apenas matriz cimenticia ou se preferir
s6 as fibras, além de fornecer a visualizacdo do compésito como um todo. A
microtomografia permite avaliar quantitativamente e qualitativamente o volume e a

distribuicdo de espessura de poros e fibras, e sua distribuicdo dentro do material.

Para o ensaio de tomografia foram utilizados os corpos de prova cilindricos moldados de
dimens@es de 40 mm (altura) x 45 mm (diametro) e corpos de prova de 55 mm (altura) x
45 mm (didmetro). Estes foram ensaiados na idade de 365 dias. O ensaio ndo exige um

preparo da amostra, uma vez que esta é apenas inserida no aparelho conforme Figura 29.
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Para a realizacdo do ensaio foi necessario apenas um corpo de prova de cada variavel,

referéncia (sem fibra kraft), adicéo de fibras nos teores de 0,5% e 1,0%.

— DI

Figura 29 — Corpo de prova posicionado no equipamento de tomografia de marca I-CAT,
para a realizacdo do ensaio e obtencdo das imagens.

A radiacdo, energia usada na tomografia, é produzida pelo tomdgrafo e emitida enquanto o
conjunto formado por tubo de raio-X e detectores gira em torno do material. O detector de
fotons fica posicionado oposto ao tubo, por onde saem os feixes de raios-X. Apds
atravessar a amostra analisada, a radiacdo é captada, em forma de f6tons, pelos detectores,
onde sdo convertidos em sinal analégico enviado para 0 computador, que com o auxilio do
software I-CAT NG (Imaging Sciences International, Inc, Hatfield, PA; 120 kVp, 3-8 mA)
converte esse sinal em digital e gera a imagem. Os cortes frontais e superiores foram
obtidos de acordo com o seguinte protocolo: tamanho do voxel de 0,125 mm , campo de
visdo de 8 cm (FOV), 26,9 s para aquisicdo. As imagens foram analisadas usando o

software Xoran fornecido pelo dispositivo CBCT.

As imagens sdo geradas e trabalhadas pelo equipamento, possibilitando a visualizacdo de
variacbes de tons pela diferenca de densidade de cada material presente na pasta

57


https://telemedicinamorsch.com.br/blog/como-e-feito-uma-tomografia/

(CHRIST, 2014), onde tons mais escuros apresentam menor densidade, pois absorvem

menos radiacao.

A técnica de tomografia foi realizada com o intuito de avaliar a estrutura interna do
compdsito, com a obtencdo de dados referentes a porosidade e a distribui¢do espacial das
fibras kraft dentro da matriz cimenticia. Uma maé distribuicdo das fibras na matriz pode
interferir nas propriedades mecénicas do composito e demonstrar uma ineficiéncia do

processo de moldagem das pastas.

4 RESULTADOS E DISCUSSOES

S&o apresentados e discutidos os resultados obtidos no programa experimental, onde foram
realizados ensaios de caracterizacdo dos materiais utilizados na pesquisa, avaliacdo das

fibras em diferentes meios alcalinos e a caracterizagdo dos compositos.

41 ETAPAI-MATERIAIS CONSTITUINTES

Neste item sdo apresentados e discutidos o0s resultados obtidos nos ensaios de
caracterizacdo dos materiais utilizados na pesquisa, com 0 objetivo de conhecer sua
composi¢do quimica e auxiliar no entendimento do seu comportamento e influéncia nos

compadsitos.

4.1.1 Cimento Portland

Na pesquisa foi utilizado o Cimento Portland CP I — 40, sem adicdes, produzido pelo grupo
Votorantim Cimentos, para que seja possivel verificar o seu comportamento com as fibras

kraft, sem interferéncia das adicGes.

Na Tabela 9, sdo apresentados os resultados obtidos no ensaio de resisténcia a compressao,

tempo de inicio e fim de pega e determinagdo da pasta de consisténcia normal.
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Os resultados e limites normativos de resisténcia a compressao expressos na Tabela 9 sdo
referentes & média dos valores obtidos a partir da ruptura de quatro corpos de prova para
cada idade, conforme estabelecido por norma. Os resultados individuais do ensaio de
resisténcia a compressdo para 0s corpos de prova e o desvio relativo maximo sao

apresentados no Apéndice A.

Tabela 9 - Resultados obtidos nos ensaios de caracterizacao das propriedades fisicas do
Cimento Portland CP | e 0s respectivos valores normativos exigidos.

) Método de o
Propriedades ) Resultado Limites
ensaio
Inicio de pega (h) ABNT NBR 02:10 >1
Tempo de pega i
Fim de pega (h) 16607:2018 03:15 <10
Determinacdo da  Quantidade de agua (g) 138 -
pasta de ABNT NBR
consisténcia Consisténcia (mm) 16606:2018 6 6+1
normal
3 dias (MPa) 24,28 > 15,0
Resisténcia a i ABNT NBR
7 dias (MPa) 29,24 >25,0
compreenséo _ 7215:1996*
28 dias (MPa) 40,02 >40,0

*A Norma ABNT NBR 7215:1996 foi atualizada em 2019, porém os ensaios da pesquisa
foram realizados com a norma antiga, € 0s mesmos nao foram prejudicados pelas
alteracdes.

Diante da tabela apresentada, observa-se que no ensaio para verificacdo do tempo de inicio
e fim de pega os requisitos normativos foram atendidos. No ensaio de determinacdo da
pasta de consisténcia normal foi obtido o teor de dgua de 27,6%, 0 que equivale a 138 g de
agua, e a consisténcia obtida foi de 6 mm que esta de acordo com o exigido por norma. Os
valores obtidos no ensaio de resisténcia a compressao, nas trés idades, estdo dentro dos
valores exigidos pela norma para este tipo de cimento. Ressalta-se que o ganho de
resisténcia da idade de 3 a 7 dias foi de 4,96 MPa e de 7 a 28 dias esse ganho foi de 10,78
MPa.

Na Tabela 10, sdo apresentados os resultados de caracterizacdo fisico-quimica do cimento

Portland CP I, obtidos nos ensaios espectroscopia por fluorescéncia de raios-X, superficie

especifica BET e massa especifica.
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Tabela 10 — Resultados obtidos nos ensaios de espectroscopia por fluorescéncia de raios-X,
massa especifica e superficie especifica BET para o cimento Portland CP |.

Propriedades Método de ensaio Resultados Limite*

Si0, (%) 16,25 -

- CaO (%) 67,23 -
~ MgO (%) 3,71 <6,5%

ALOs (%) 4,05 -

Fe,05 (%) 4,03 -

K0 (%) 0,64 -

Composicéo quimica . ABNT NBR 14656:2001

SOz (%) 3,52 <4,5%

CTiO, (%) 0,24 -

S0 (%) 0,19 -

- Tm0; 0,07 -

~ MnO 0,06 -

- Zro, 0,02 -

Massa especifica (g/cm3) ASTM C1069:2014 3,32 -

Area especifica B.E.T. (m?/g) ASTM C1069:2014 2,86 -

A partir dos resultados obtidos no ensaio de fluorescéncia de raios-X, foram verificados o
atendimento aos requisitos normativos, onde verificou-se que o cimento Portland utilizado
atende aos limites estabelecidos pela ABNT NBR 16697:2018 para 0 6xido de magnésio
(£6,5), e trioxido de enxofre (< 4,5).

Os dados referentes aos ensaios de massa especifica, superficie especifica BET e
granulometria a laser foram caracterizados por Sousa (2019) na Universidade de Brasilia, 0

qual utilizou a mesma marca e lote de cimento Portland CP | dessa pesquisa.

4.1.2 Granulometria a laser

A distribuicdo granulométrica do cimento Portland CP | obtida pelo ensaio de

granulometria a laser é apresentada na Figura 30.
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Figura 30 - Curva de distribui¢do granulométrica obtida no ensaio de granulometria a laser
para o cimento Portland CP | (SOUSA, 2019).

O histograma apresenta a distribuicdo granulométrica em funcdo do diametro dos gréos,
possibilitando conhecer a uniformidade das particulas, quanto menos picos no histograma,
mais uniforme é o material. Desta forma, o histograma apresentado possui dois picos,
caracterizando um material com boa uniformidade e didmetro de 0,04 pm a 80 um. A
curva representa a porcentagem acumulativa, a qual apresenta 0 mesmo comportamento do

histograma.

No ensaio de granulometria a laser também foram obtidos os didmetros méximos para o

cimento Portland CP I, o qual pode ser visto na Tabela 11.

Tabela 11 — Didmetros obtidos no ensaio de granulometria a laser para o cimento Portland

CP I
D10 2,19
Diametro (um) D50 20,17
D90 42,60

Na Tabela 11, foram apresentados os resultados do ensaio de granulometria a laser, o qual
permitiu a obtencdo dos diametros de particulas D10, D50 e D90, onde nota-se que 90%

das particulas possuem diametro inferior a 42,60 um e o didmetro D50 de 20,17 pum.
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4.1.3 Difracdo de raios-X (DRX)

Como resultado da difracdo de raios-X, obtém-se um difratograma que apresenta as
principais fases cristalinas presentes na amostra, como pode ser visto na Figura 31 e na
Tabela 12, sdo apresentados os principais produtos identificados e a nomenclatura,
utilizada na quimica do cimento, adotada na identificacdo do difratograma.

Tabela 12 — Produtos identificados no difratograma e suas respectivas nomenclaturas.

Composto Formula quimica Legenda
Silicato de Calcio (Belita) Ca,Si0, B
Silicato de Calcio (Alita) Ca3SiOs A

Ferrita de célcio/
Srebrodolskita CazFe; 05 -

Oxido de aluminio

21ein hidrayi . CagAl,04(OH)32H,0
e calcio hidréxido hidratado 6Al206(OH)632H,
- Arroatra total
B
75001
A
50001 ;|
g AB z
2500+ . i _ 2
H g FE )
(F g BT, L R 5 F 2
[ 3 1 Yy g k \ " {,:- T 13
w‘““‘““"““““:s--“?—*w -,_Ju -} Al F (o -.dlll i |, \Pvﬁ:‘l‘ \_--;._._,' | A= :-.a
0 10 20 30 30 i &

I L L 'rlrx'\--l'a\"'ﬁ."”

T T o CooSile - Colcin Silcate]

I T Ll I i | Siehodelskite - CaFeds|
CapfiyUsl DH) 32,0 aI-c  Akririm Cide Hydroxde hdqo|

Figura 31 - leratograma obtldo no ensalo de difracéo de raios-X para o cimento Portland
CP | (adaptado de Sousa, 2019).

A partir do difratograma obtido, observam-se picos com maiores intensidades e frequéncia
que sdo referentes a alita e belita. Foram verificados, em menor intensidade e frequéncia,

picos referentes a ferrita de célcio, 6xido de aluminio e célcio hidrdxido hidratado.

A Alita (C3S, Silicato tricalcico) tem aspecto de um cristal hexagonal, e reage rapidamente

com a agua, sendo responsavel pelo ganho da resisténcia mecanica nos primeiros 28 dias.
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Ja a Belita (silicato dicélcico, C,S) é menos reativa, mas contribui para as resisténcias
acima de 28 dias (MEHTA e MONTEIRO, 1994). Na hidratacdo, a alita e a belita formam
o silicato hidratado de célcio (C-S-H) e o hidroxido de célcio (Ca(OH)2).

4.1.4 Agua
A agua do LEM/UnB utilizada na pesquisa ndo é uma agua armazenada, esta € fornecida
diretamente pela rede de distribuicdo da CAESB, sendo assim, os resultados obtidos nos

ensaios de anélise da 4gua sdo apresentados na Tabela 13.

Tabela 13 — Resultados obtidos nos ensaios para caracteriza¢do da dgua do LEM/UnB.

Parametro Valor obtido VPM* Norma
Turbidez 0,92 UTN 50UTN Ministério da Saude
pH 6,58 <6,00upH>9,0 Portaria 518

Salinidade 0,0% < 0,50% CONAMA 274

Condutividade 19,8 mS/cm - -
Ministério da Salde
Portaria 2.914

Ferro 0,01 24

*Valor méximo permitido

A &gua ensaiada ndo apresenta ferro na forma idnica e possui uma baixa condutividade
(19,8 mS/cm). De acordo com 0s ensaios realizados, ndo foram observadas substancias
indesejadas na &gua e 0s pardmetros avaliados atendem o0s requisitos normativos,

possibilitando assim a sua utilizacdo na pesquisa para o preparo das pastas cimenticias.

De acordo com a ABNT NBR 15900-1:2009, a &gua para amassamento do concreto

fornecida pela rede pablica de abastecimento ndo necessita ser ensaiada.

415 Fibra kraft

Na Tabela 14, sdo apresentados os resultados do ensaio de fluorescéncia de raios-x (EDX),

utilizado para determinar os principais elementos quimicos presentes na fibra kraft.
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Tabela 14 - Analise quimica gquantitativa por espectroscopia de fluorescéncia de raios-X
(EDX) da fibra kraft, teor em massa (%).

Propriedades Resultados
Célcio - Ca (%) 60,82
Ferro - Fe (%) 15,60
Silicio - Si (%) 8,73
Aluminio - Al (%) 5,73
Enxofre - S (%) 2,75
Composi¢do quimica Titanio - Ti (%) 2,38
Potéassio - K (%) 1,48
Manganés - Mn (%) 0,83
Estroncio - Sr (%) 0,77
Bromo - Br (%) 0,46
Cobre - Cu (%) 0,42

De acordo com a Tabela 14, o elemento presente na polpa celulésica (fibra kraft) com
maior concentracdo é o célcio, que representa 60,82% em massa e posteriormente
encontra-se o ferro com 15,60% em massa. Karade, Irle e Maher (2006), destacam que o
calcio, assim como, o potassio podem afetar a hidratacdo inicial do cimento Portland,
ocasionando um retardo. A presenca elevada de extrativos acarreta a diminuicdo da
temperatura de hidratacdo do cimento (IWAKIRI; PRATA, 2008).

Outros elementos quimicos também foram detectados na amostra com menores
concentragfes massicas, entre eles apresenta-se o potassio, o qual desempenha influéncia
no desenvolvimento da planta. Alguns elementos como o aluminio e outros metais podem
ser do cimento, uma vez que as fibras kraft sdo resultantes de embalagens de cimento
Portland.

As fibras vegetais possuem em sua estrutura celulose, hemicelulose e lignina, bem como
materiais inorganicos e componentes nao estruturais, como agua e minerais. Alguns
elementos inorganicos sdo comuns na estrutura das fibras vegetais, como o calcio, silicio,
magnésio e potassio, e estes sdo denominados de teor de cinzas, onde sua composi¢ao pode

variar de acordo com a idade da fibra vegetal, podendo ocorrer uma diminui¢ao nos teores,
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de potassio, cobre, fosforo, zinco e ferro, e um aumento nos teores calcio, magnésio e
manganés (MARINHO et al., 2012).

4.2 ETAPA Il - AVALIACAO DO COMPORTAMENTO DAS FIBRAS KRAFT
EM DIFERENTES MEIOS ALCALINOS

As fibras kraft imersas em solugdes alcalinas de hidréxido de sodio (NaOH), hidroxido de
calcio (CaOH) e agua por 01 dia foram avaliadas a partir da analise de microscopia
eletronica de varredura (MEV) e podem ser vistas na Figura 32. As micrografias referentes
a imersédo por 03 dias séo apresentadas no anexo , onde ressalta-se que ndo foram notadas

diferencas na estrutura das fibras em relacéo as micrografias com idade de 01 dia.

15.0kV SEI

(b)

Figura 32 — Imagens obtidas no ensaio de microscopia eletronica de varredura das fibras
kraft em solugdo com agua (a), hidroxido de calcio (b) e hidroxido de sodio (c), imersas
por 01 dia.
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A partir das micrografias nota-se que as fibras imersas em solugdo com agua e hidroxido
de sdédio apresentam as mesmas caracteristicas, ndo sendo notadas diferencas na sua
estrutura. Verifica-se através das imagens que as fibras kraft sdo irregulares (rugosas) e
possuem algumas impurezas em sua superficie. A fibra kraft possui estrutura achatada e em
formato de fita. Para as fibras imersas em solucdo de hidroxido de célcio, pode-se notar
que estas apresentam a deposicdo de material na sua superficie e podem estar iniciando um
processo de degradacdo da fibra, observado pela sua superficie mais rugosa e aspecto

inchado.

Para as fibras imersas em solucgdes por 365 dias sdo apresentadas as micrografias da Figura
33.

Vac-High PC-Std. 10 kV x 500 —— 5 1M 000091

Vac-High PC-St 10 kV x 500

Figura 33 — Imagens obtidas por microscopia eletronica de varredura das fibras kraft em
solucdo com agua (a), hidroxido de calcio (b) e hidroxido de sodio (c), imersas por 365
dias.
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Para as micrografias obtidas, a degradacdo das fibras kraft para as solucbes de &gua e
hidréxido de sodio ndo é visivel, observando que as fibras estdo intactas e similares as
observadas com 01 dia de imersdo em solucdo, apresentam apenas alguns pontos na

superficie das fibras que podem ser compostos da agua ou do cimento Portland.

Para as fibras imersas por 365 dias observa-se o efeito da exposicéo da fibra em solucédo de
hidroxido de calcio (CaOH), a qual apresenta um aspecto mais envelhecido e com a
presenca de impurezas na sua estrutura. Na superficie da fibra nota-se a deposicdo de
produtos das solucGes (hidroxido de sodio e hidréxido de célcio) e a sua estrutura com
aspecto mais rugoso devido ao ataque alcalino.

De acordo com o exposto, Silva et al. (2015) e Li et al. (2007) relatam que solucbes
alcalinas com NaOH removem a lignina, cera e 6leos que cobrem a superficie externa da
parede celular das fibras vegetais e despolimeriza (degradam) a celulose, podendo ter
ocorrido com a fibra mostrada na Figura 33 (b), ficando mais evidente na idade de 365 dias

de imersdo na solucéo.

A solucdo contendo CaOH possui pH 12, que representa 0 maior pH entre as solugdes
utilizadas, consequentemente ocasionou maior degradacdo da fibra kraft, como
evidenciado também por Yi (2021), que ao diminuir o pH da solucdo observou uma
reducdo da degradacdo. Para a amostra imersa em agua (pH de 8,3) observa-se uma menor
degradacéo das fibras.

Na Tabela 15 sdo apresentados os resultados obtidos na analise de energia dispersiva

(EDS) realizada para as fibras imersas em solucdes alcalinas por 03 dias.

Tabela 15 — Anélise de energia dispersiva (EDS) para obtencdo da composi¢do quimica
das fibras kraft imersas em soluges alcalinas (4gua, hidréxido de célcio e hidroxido de
sodio) por um periodo de 03 dias.

Solucdes 0] Ca Au
Agua 85,41 9,48 5,11
Hidroxido de célcio 83,54 11,98 4,48
Hidréxido de sédio 93,74 6,26 -*

*Amostra com falhas no processo de metalizacéo.
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A andlise de energia dispersiva indica a presenca de oxigénio, calcio e ouro, sendo este
ultimo oriundo do processo de metalizacdo da fibra para torna-la condutora. O oxigénio e o
calcio sdo comuns em produtos organicos como as fibras vegetais. A presenca de calcio

também pode estar relacionada com o cimento presente nas embalagens.

Verificou-se, a partir das micrografias que compostos da solucdo de hidroxido de célcio
ficaram distribuidos na superficie das fibras, e pode-se observar o processo de degradacéo
da fibra imersa nessa solucdo, apresentando alteracbes morfoldgicas na sua superficie,
onde observa-se que esse processo € mais acentuado em idade avangada (365 dias).

A andlise de imagens é complexa e delicada, pois ndo existem parametros, necessitando
assim de leitura de diversos trabalhos com fibras em matrizes cimenticias para tentar
verificar e estabelecer padrbes de comportamento e semelhancas com a fibra kraft estudada

para assim poder desenvolver uma comparacao e analise das imagens.

4.3 ETAPAVI-CARACTERIZACAO DOS COMPOSITOS

Neste item s&o apresentados os resultados referentes a caracterizagdo microestrutural dos
compositos de matriz cimenticia com adicéo de fibras kraft.

4.3.1 Estudo do efeito das fibras kraft no processo de hidratacdo do cimento
Portland

Nesta etapa do estudo foi avaliada a evolucdo da temperatura no processo de hidratacdo
das pastas com e sem adi¢éo das fibras kraft, com o objetivo de verificar a interferéncia das
fibras com a matriz de cimento Portland e a sua influéncia no processo de pega e

endurecimento.

Na Tabela 16, sdo apresentados os valores médios de temperatura méxima de hidratacéo e
o indice de inibicdo das pastas com adi¢éo de fibra kraft com teores de 0,5%; 1,0%; 3,0% e
para as relagOes a/c de 0,40; 0,45 e 0,50, com valores médios de duas repeticdes, onde 0s
valores de inibicdo serdo analisados conforme os critérios de Okino et al.(2004) que

classifica como baixa inibicéo valores de 1(%) < 10.
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Tabela 16 — Classificacdo do indice de inibigéo da fibra kraft apos o teste de aptiddo com o
cimento Portland CP | utilizado nas pastas cimenticias.

Relacgdo T.méax. Tempo S max. Classificagédo
Amostras 1 (%) o
alc (°C) (h) (°C/h) inibicao
0,40 71,29 7,28 17,10 -
Referéncia 0,45 68,51 7,87 14,11 -
0,50 66,85 8,30 13,94 -
0,40 69,04 7,95 14,66 0,04
0,5% fibra
0,45 67,06 8,38 12,65 0,01
kraft
0,50 66,65 8,60 13,82 0,00 )
Baixa
0,40 71,27 7,57 13,15 0,00
1,0% fibra
0,45 68,57 7,82 14,90 0,00
kraft
0,50 66,72 8,08 16,63 0,00
0,40 67,97 7,18 14,40 0,01
3,0% fibra
0,45 67,08 7,60 14,42 0,00
kraft
0,50 66,63 7,88 11,61 0,00

A partir do acompanhamento da temperatura com termopar, 0 maior indice de inibicéo foi
obtido pela pasta com 0,5% de adicdo de fibra kraft e relacdo a/c de 0,40. De modo geral,
todas as pastas apresentam uma boa compatibilidade entre fibra e matriz cimenticia, os
valores obtidos ndo se diferem do comportamento das amostras de referéncia. De acordo
com os critérios de Okino et al. (2004), todas as pastas foram classificadas como baixa
inibicdo, ndo apresentando por esse critério, interferéncia no processo de hidratacdo do
cimento de forma significativa, de modo geral a fibra kraft ndo traz interferéncia nas

propriedades de tempo e temperatura.

Em relacdo as temperaturas obtidas, ressalta-se que a maior temperatura maxima obtida foi
para a relacdo a/c de 0,40 e a menor temperatura maxima para a relagdo a/c de 0,50, essas
temperaturas foram registradas no intervalo de 7,18 horas a 8,6 horas. Em relagdo ao
tempo despendido para a obtencdo da temperatura maxima, esse foi maior para a relagéo
a/c de 0,50, seguido pelas relacGes a/c de 0,45 e 0,40. A maior temperatura registrada
durante o processo de hidratacdo do cimento Portland foi de 71,29°C, para a pasta de
referéncia com relacdo a/c de 0,40, e a menor foi de 66,63°C para a pasta com adigdo de
3,0% de fibra kraft, para a relacdo a/c de 0,50.
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Nos estudos foram utilizados trés teores de adicdo de fibras kraft, sendo o maior teor de
3,0%, onde este € classificado como um baixo teor para verificacdo de comportamentos
significativos como interferéncia na reducdo da temperatura € aumento do tempo devido
aos componentes inibitorios que podem estar presentes nas fibras e interferir no processo
de hidratagdo do cimento Portland, porém uma maior adi¢do de fibras ndo foi possivel
devido a trabalhabilidade da mistura e dificuldade de homogeneizagéo.

Na Figura 34, sdo apresentadas as curvas de hidratacdo para as pastas cimenticias de
referéncia e com adicdo de fibras kraft (0,5%; 1,0% e 3,0%) para as diferentes relacGes a/c
estudadas (0,40; 0,45 e 0,50). Foram utilizadas as médias dos valores obtidos para
plotagem do gréfico. No apéndice B sdo apresentados os graficos das curvas de hidratacdo
do cimento Portland, onde cada curva foi plotada em relacdo ao teor de adicdo de fibras

kraft e as curvas representam as relacGes a/c utilizadas.
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Figura 34 - Evolucdo da temperatura e tempo no processo de hidratacao do cimento
Portland para as pastas cimenticias de referéncia e com adicédo de fibras kraft (teores de
0,5%; 1,0%; 3,0%) , com relacdo a/c 0,40 (a); 0,45 (b) e 0,50 (c).

Na Figura 34 pode-se observar o tempo que cada pasta levou para atingir a temperatura
maxima de hidratacdo. As curvas sdo semelhantes para as diferentes pastas avaliadas, essas
semelhancas indicam que as varidveis analisadas, teor de fibra e relacdo a/c, ndo interferem
na hidratacdo do composito, embora apresentem uma diferenca nas temperaturas maximas
e 0s tempos para atingirem essa temperatura, ndo podem ser consideradas como

intervenientes no processo de hidratacéo.

De acordo com as informacBes obtidas na Figura 34 e na Tabela 16, nota-se que na
evolucdo da reacdo de hidratagdo, a pasta de referéncia atingiu a temperatura maxima de
71,29°C em 7,28 horas, enquanto a pasta com 3,0% de adicdo de fibras kraft atingiu a
temperatura maxima de 67,97°C em 7,18 horas. Todos 0s registros de maior temperatura

foram para as pastas com menor relagéo a/c, sendo essa de 0,40.

Analisando a Figura 34 (c), referente as curvas para os diferentes teores de adi¢édo de fibra
kraft e relacdo a/c de 0,40, nota-se que a curva de referéncia e com adicdo de 1,0% de fibra
kraft estdo sobrepostas e 0s demais teores representaram uma discreta diferengca. A
diferenca de temperatura maxima da pasta de referéncia para a pasta com adigdo de 3,0%
de fibra foi de 3,32 °C. As curvas apresentadas para as demais relacfes a/c apresentaram

discretas diferencas, onde as curvas encontram-se sobrepostas.
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Os materiais lignocelul6sicos possuem componentes inibitérios para a hidratagdo do
cimento Portland, como a hemicelulose, amidos, acucares, fenois, acidos carboxilicos,
hidroxilados (CECHIN, 2017), entre outros, porém no estudo realizado, nota-se que a
composicao quimica da fibra kraft, mesmo com o maior teor de adi¢édo utilizado de 3,0%,
néo interferiu no processo de hidratagdo do cimento, os valores apresentados em estudo
foram indicados como baixa inibicdo. Assim como as relacGes a/c utilizadas néo
apresentaram modificacGes no comportamento devido uma dissolu¢do dos componentes da

fibra e ocasionando um retardo na hidratacao.

Desta forma, destaca-se que alguns fatores podem ter influenciado no comportamento da
fibra kraft, além do baixo teor de fibras utilizados, para que esta seja classificada como

baixa inibicdo, e estes podem ser:

e Interferéncia do processo industrial de polpacéo kraft
O principal objetivo da polpagdo kraft consiste na individualizagdo das fibras pela
dissolucédo da lignina presente, principalmente, na lamela média das madeiras, onde cerca
de 90% da lignina original é removida. Além da remocdo da lignina, ocorre também

remocao de hemicelulose (possui varias unidades de agucares) (BASSA, 2002).

O processo kraft consiste no cozimento dos cavacos de madeira no licor branco (solucdo de
hidroxidos de sddio e sulfeto de sodio) a alta pressdo e temperatura, onde estes produtos
alcalinos associados a temperaturas elevadas tém a funcdo de decompor 0s componentes
ndo-celuldsicos (SAMISTRARO e MUNIZ, 2009). Além da remogdo da lignina, ocorre
remocdo de hemicelulose, componente esse considerado como inibidor da reacdo de

hidratacdo do cimento Portland.

De acordo com o0 exposto, conclui-se que a polpacdo kraft realizada no processo de
producdo das embalagens de cimento, remove substancias da madeira, que poderiam

influenciar a cinética de hidratag&o e gerar uma consequente inibi¢do da pega do cimento.

e Processo de reciclagem para obtencdo das fibras dispersas para utilizacdo no
composito
Uma das etapas utilizadas na metodologia da pesquisa para obtencdo das fibras kraft

dispersas para utilizacgdo em matrizes cimenticias, consiste em uma lavagem das
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embalagens de cimento com agua, para remocao de particulas de cimento que ainda podem
estar presentes. Além desta etapa, as embalagens séo inseridas em um tambor com &gua,

por onde passam por um processo mecanico de agitacao para dispersdo das fibras.

A presenca de alguns compostos quimicos da fibra sdo responsaveis pela inibigdo, como
acucares e taninos, logo estes precisam ser removidos ou recomenda-se a utilizacdo de
aceleradores de pega para compensar o efeito retardador. Como um método de remocao
dos componentes retardadores, sugere-se a lavagem das fibras em agua fria ou quente ou
ainda em uma solucdo alcalina (KARADE, 2010; CASTRO, 2015; BILBA, ARSENE,
OUENSANGA, 2003).

Este pode ser outro fator para a baixa inibicdo das fibras kraft com a matriz cimenticia,
uma vez que as etapas para obtencdo das fibras dispersas, como a lavagem e agitacdo
mecanica em &gua, podem ser vistos como um tratamento para remocdo de compostos

quimicos inibidores a pega do cimento.

e Relacdo a/c da pasta

A incompatibilidade quimica entre o cimento e a madeira esta relacionada com o fato da
agua de amassamento solubilizar aglcares, entre outros inibidores que, em contato com o
cimento, inibem sua pega (ZUCCO, 1999; STANCATO 2006).

No estudo foram utilizadas trés relagcdes a/c (0,40; 0,45 e 0,50), onde as menores
temperaturas maximas foram notadas para a maior rela¢do a/c de 0,50, e 0 tempo foi maior
para atingir a temperatura maxima. Os efeitos ndo foram acentuados para as diferentes
relacOes a/c, tiveram discretas mudancas de valores, mas o material obteve uma tendéncia
no comportamento, o qual consiste em uma menor temperatura maxima para maiores

relacBes a/c e um maior tempo para atingir essa temperatura.

Ao adicionar mais agua na mistura, esta influencia na hidratagcdo do cimento com adi¢édo de
fibra kraft, gerando um retardo, uma vez que os agucares sollUveis em agua, como a
hemicelulose e a lignina séo responsaveis pelo retardo e diminuicdo da temperatura
méaxima de hidratagdo do cimento (BILBA, ARSENE, OUENSANGA, 2003).
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4.3.2 Difragdo de raios-X

As amostras de compdsitos produzidas foram caracterizadas por DRX para identificacdo
das fases cristalinas, com o intuito de verificar se ocorre interferéncia na matriz cimenticia
devido a adicdo de fibras kraft. Os difratogramas foram obtidos para a amostra de
referéncia (Figura 35) e adicdo de fibras kraft nos teores de 0,5% (Figura 36) e 1,0%
(Figura 37), na idade de 91 dias.

Na Tabela 17, sdo apresentados os principais produtos identificados no ensaio de difracéo
de raios-X e a nomenclatura adotada para identificacdo nos difratogramas.

Tabela 17 — Produtos identificados nos difratogramas pelo ensaio de Difracdo de raios-X e
suas respectivas nomenclaturas.

Composto Férmula quimica Legenda
Porlandita Ca(OH), P
Silicato de calcio Ca3SiOs S
Oxido de calcio e aluminio hidratado Ca3Al,05xH,0
Etringita Ca6Al2 (504)3(01‘1)12261‘120 E
Refaréncia Ammioztra Tatal
TO0D | ]E: P S
h S P
£ 30001 % S Eg
P g P
iy

] [T | ] 5105 - Calgiurn Sibeate]

| e al e = PR " L | a0 xHa 0 - Calcium Algminpm Oxide Hydrate
| L Ettringte - CanAl[S0u(OHl; 26H;0|
Two-Theta ided)

Figura 35 - Difratograma de raios-X da amostra de referéncia, sem adicao de fibra kraft.
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Figura 37 — Difratograma de raios-X da amostra com 1,0% de adicao de fibra kraft.

De acordo com os difratogramas obtidos no ensaio de DRX, foi possivel identificar as fases
cristalinas da amostra de referéncia (sem fibras) e das amostras com adicao de fibras kraft nos
teores de 0,5% e 1,0%. Os resultados mostram que a amostra de referéncia com 91 dias de
hidratacdo, apresenta fases cristalinas semelhantes as amostras com adi¢ao de fibras kraft, pois
observam-se os dois principais picos mais acentuados e caracteristicos de portlandita

(hidroxido de célcio) e silicato de calcio.
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A partir deste ensaio, foi possivel perceber uma interferéncia das fibras kraft nos produtos
de hidratacdo do cimento Portland, pois ao adicionar as fibras os picos de portlandita e
silicato de calcio sdo reduzidos, sendo este maior para as amostras de referéncia (Figura
35), seguido pela amostra com adicao de 0,5% (Figura 36) de fibra kraft e menor para a

adicéo de fibras no teor de 1,0% (Figura 37).

Em trabalho realizado por Raabe (2019) com fibras de Eucalyptus sp. modificada com nano-
silica e adi¢do de fibras nos teores de (1%, 3%, 5%, 7% e 9%) em matriz cimenticia, para o
ensaio de DRX, este relata que a interferéncia do tipo de fibra e seus contetudos nos padrbes
dos difratogramas sdo nulos, podendo utilizar as fibras sem alterar a conformacéo cristalina das

fases mineralégicas da matriz cimenticia.

Assim como apresentado nas Figura 35, Figura 36 e Figura 37, Raabe (2019) notou que
houveram alteracdes nos picos de portlandita e calcita devido a adi¢do de fibras, sendo a
intensidade dos picos menores para os difratogramas contendo fibras. Tem-se como
hipGtese que a utilizagdo de tratamento com nano-silica pode haver potencializado a
interacdo das fibras com a matriz cimenticia, reduzindo a quantidade de espacos vazios na
regido de interface e gerado interferéncia na diminuicdo do percentual de hidroxido de calcio,

com consequente reducdo dos picos de portlandita.

De acordo com 0 exposto e com os resultados obtidos, conclui-se que a adi¢do de fibras
karft na matriz cimenticia é positiva, pois reduz os teores de hidroxido de calcio do
composito, o qual pode prejudicar as propriedades mecanicas do cimento, pois a
portlandita ndo contribui de forma efetiva para a resisténcia do material e sendo o produto
de hidratacdo mais suscetivel a deterioracdo (RAABE, 2019), como por exemplo, gerando
a mineralizacdo das fibras, que ocorre quando os produtos de hidratacdo, principalmente o
hidroxido de célcio migram para as estruturas das fibras e provocam perda das
propriedades dos compdsitos (MELO FILHO; SILVA; TOLEDO FILHO, 2013; SILVA et
al., 2010). Além disso, a portlandita contribui para a reducdo de pH da matriz, sendo este
benéfico, pois as fibras vegetais apresentam baixa durabilidade em meios alcalinos
(ALMEIDA et al., 2013; RAABE, 2019).

76



5.5.3 Analise termogravimétrica

As curvas de termogravimetria (TG) e termogravimetria derivada (DTG) com as
temperaturas maximas obtidas nos picos foram plotadas para as pastas de referéncia
(Figura 38), com adicéo de 0,5% e 1,0% de fibra kraft (Figura 39), para as idades de ensaio
de 01 e 90 dias. Sdo apresentados os termogramas nas idades de 01 e 90 dias, por serem
idades iniciais e mais avancadas e por ndo haverem sido detectadas mudancas no padrdo de
comportamento nas demais idades de ensaio de 03, 07, 28 e 60 dias, 0s quais sdo

apresentados no Apéndice C.
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Figura 38 — Curva de TG e DTG para a matriz cimenticia de referéncia (sem fibras kraft)
na idade de 01 dia (a) e 90 dias (b).

A partir dos gréaficos de analise térmica (TG/DTG), nota-se que as curvas foram similares
para as pastas de referéncia nas idades de 01 e 90 dias, onde sdo observados trés principais
eventos de perda de massa. Esses eventos sdo descritos na literatura e por Fidelis (2014),
onde na faixa de temperatura de 50 °C a 200 °C caracteriza-se pela decomposicdo da
etringita e silicato de célcio hidratado (C-S-H). Para a faixa de temperatura de 380 °C a
450 °C ocorre a decomposicdo do hidréxido de calcio (Ca(OH,)) e entre 600 °C e 700 °C a

decomposicéo do carbonato de célcio (CaCOsg).

Na Figura 39 sdo apresentados os termogramas para as pastas com adicdo de fibras kraft

nos teores de 0,5% e 1,0% para as idades de 01 e 90 dias.
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Figura 39 - Curvas de TG e DTG para a matriz cimenticia com adicdo de 0,5% de fibras
kraft ((a) e (b)) e para as pastas com adicdo de 1,0% de fibras kraft ((c) e (d)) para as
idades de 01 dia (esquerda) e 90 dias (direita).

Assim como os termogramas de referéncia, observa-se 0 mesmo padréo para as pastas com
adicdo de fibras kraft. As perdas de massa ocorrem em faixas de temperatura similares para
todas as amostras analisadas e para as diferentes idades de ensaio, inclusive para as idades
de 03, 07, 28 e 60 dias.

Na curva de DTG da decomposicgéo da etringita e C-S-H, na faixa de temperatura de 50 °C
a 200 °C foi observado um aumento de temperatura e diminuigdo do pico para 0s
termogramas de 90 dias. Analisando os termogramas em todas as idades estudadas (01, 03,
07, 28, 60 e 90 dias) nota-se que esse aumento da temperatura e reducdo do pico foi
gradativo.

Na Tabela 18, sdo apresentados os valores de perda de massa das pastas de referéncia e

com adigdo de fibras kraft para as idade de 01, 03, 07, 28, 60 e 90 dias e o teor de

hidroxido de calcio das amostras, de acordo com o balan¢o de massa molar.
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Tabela 18 - Teor de hidréxido de calcio (CH) e perda de massa para as pastas de referéncia
e com adicéo de fibras kraft nos teores de 0,5% e 1,0%, nas idades de 01, 03, 07, 28, 60 e

Idade do Referéncia O?g;c:ajé fibra kraft  1,0% de fibra kraft
ensaio Perda de Perda de Perda de
H (%) CH (%) CH (%)
(Dias) massa (g) massa (q) massa (g)
01 2,88 11,83 2,64 10,85 2,85 11,71
03 2,83 11,64 2,84 11,66 2,76 11,35
07 3,38 13,87 3,30 13,58 3,19 13,12
28 3,80 15,63 3,50 14,40 3,67 15,09
60 4,32 17,76 4,42 18,17 4,21 17,29
90 4,21 17,32 4,01 16,48 4,17 17,15

A partir dos valores apresentados na tabela, pode-se observar que os valores referentes a
perda de massa e teor de hidréxido de calcio sdo crescentes, ou seja, ao avancar a idade de
hidratacdo da amostra ocorre uma maior perda de massa. Os maiores valores obtidos foram
para as amostras de referéncia, onde a perda de massa e teor de CH sdo maiores para a

idade de 60 dias, pois aos 90 dias ocorre uma reducéo.

Em geral, nota-se que houve uma pequena reducdo nos teores de CH (inferior a 1%) para
as pastas com adicdo de 1,0% de fibra kraft, que de acordo com Raabe (2019), esse fato
pode ocorrer pelo aumento das zonas de transicdo entra a fibra e a matriz, gerando um
maior numero de espacgos vazios e acarretando o acumulo de CH, podendo resultar na
carbonatacdo dos produtos hidratados na matriz cimenticia e também podendo ocorrer o
processo de mineralizacdo das fibras, resultante da migracdo principalmente de hidroxido

de calcio, para as estruturas da fibra.
Para uma melhor visualizacdo e comparacdo dos resultados das analises de TG/DTG das

pastas de referéncia e com adicdo de fibras, no que se refere ao contetudo de hidréxido de

calcio, apresenta-se o grafico da Figura 40.
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Figura 40 — Teor de hidréxido de célcio (CH) em porcentagem para as pastas de referéncia
e com adicdo de fibras nos teores de 0,5% e 1,0% para as idades de ensaio de 01, 03, 07,
28, 60 e 90 dias de hidratacéo.

A partir do gréfico observa-se o teor de CH das amostras, onde este foi maior para as
pastas de referéncia em todas as idades analisadas. De modo geral o teor de CH foi
aumentando conforme aumentava a idade de hidratacdo do compdsito, exceto para a idade
de 90 dias que comparada com o teor obtido para a idade de 60 dias, apresentou uma
reducdo no teor de CH de 0,11% (referéncia), 1,69% (adicdo de 0,5%) e 0,14 (1,0% de
adicdo).

Conforme observado por Lopez et al. (2021), a celulose e a hemicelulose sofrem um
processo de degradacdo na faixa de temperatura de 250 °C a 400 °C, com perda de massa
superior a 75% e a lignina se decompde em torno de 200 °C a 500 °C. Ja na pesquisa de
Cavdar; Yel; Torun (2022) foi observado que a decomposicao da celulose, hemicelulose e
lignina ocorre na faixa de temperatura de 380 °C a 450 °C. Nesses intervalos de
temperaturas citados os termogramas estudados apresentam um pico de temperatura
relevante que pode ser atribuido a decomposi¢do do hidréxido de calcio, assim como dos

componentes da fibra kraft.

De acordo com Scrivener, Snellings e Lothenbach (2017), ao estudar matrizes cimenticias
com adicdo de fibras vegetais é dificil obter uma analise precisa, pois podem ocorrer
sobreposicOes de efeitos nos graficos devido a grande quantidade de minerais e hidratos

presentes, assim como foi observado nesta pesquisa, ndo podendo precisar qual evento esta
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ocorrendo, podendo haver a sobreposicdo dos sinais de decomposicdo do hidroxido de
calcio com os componentes das fibras, dificultando a identificacdo dos eventos, assim

como a quantificacdo do hidroxido de calcio.

Para detectar os eventos separados, aconselha-se realizar uma andlise apenas com a fibra,
porém ndo foi possivel neste trabalho de acordo com a metodologia adotada de fibras
integras, devido a necessidade de realizacdo do ensaio com 0 material em po e as tentativas
sem sucesso de transformacdo da fibra em p6 sem que ocorresse interferéncia nas suas

propriedades.

Para as propriedades quimicas avaliadas neste estudo, ndo foi possivel afirmar que ocorre
uma interferéncia da fibra kraft na matriz cimenticia, devido a sobreposi¢éo dos eventos de
decomposicdo da fibra e do hidréxido de calcio. A reducdo de CH observada nas pastas
com adicdo de fibras kraft em relacdo as pastas de referéncia podem evitar o processo de
degradacéo da fibra pela mineralizacdo, uma vez que o CH eleva o pH da matriz cimenticia

e migra para a estrutura das fibras.

4.3.3 Microscopia eletronica de varredura

Na técnica de microscopia eletrénica de varredura (MEV), realizada com o equipamento JEOL
JSM 7001F com tensdo de aceleracdo de 15 kV, foram obtidas micrografias da superficie de
fratura dos compositos de referéncia e com adicédo de fibras kraft nos teores de 0,5% e 1,0%.
O ensaio foi realizado para as idades de 01, 03, 07, 28, 60 e 90 dias de hidratagdo, onde
todas as micrografias e caracteristicas dimensionais das fibras podem ser vistas no
Apéndice D.

A Figura 41 apresenta uma micrografia da pasta de cimento de referéncia, sem adicéo de

fibras kraft, com 90 dias de hidratacdo e a analise de energia dispersiva (EDS) dessa

amostra.
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Figura 41 — Micrografia da pasta de referéncia (sem adicdo de fibras kraft) com idade de
90 dias, imagem com ampliacdo de 200x e 100pum de resolucdo, amostra metalizada com
ouro (a); EDS da pasta de referéncia aos 90 dias para identificacdo dos compostos
quimicos (b).

Na Figura 41, foi possivel analisar a microestrutura da pasta de referéncia com 90 dias de
hidratacdo, onde foi possivel detectar um aspecto microestrutural mais denso da pasta, nao
apresentando assim uma superficie com elevada porosidade, em relacdo as demais idades
estudadas anteriores a 90 dias. Na andlise de EDS foram identificados os seguintes
produtos quimicos: oxigénio, magnésio, aluminio, silicio, calcio e ouro, sendo este Gltimo

resultante do processo de metalizacdo da amostra para torna-la condutora.

No ensaio de fluorescéncia de raios-X para a polpa celulésica (fibra kraft) pode-se
observar a presenca de oxigénio e que o principal componente dessa fibra é o calcio,
representando aproximadamente 61% da sua composi¢édo, o qual também esta presente na
matriz cimenticia. Ja os componentes como 0 magnésio, aluminio e silicio sdo advindos do

cimento Portland.

Na Tabela 19 sdo apresentados os resultados obtidos na anélise de energia dispersiva (EDS)
para os compositos estudados (referéncia e adicdo de fibras kraft 0,5% e 1,0%) nas idades
de 03, 07, 60 e 90 dias.

Tabela 19 — Composicao em porcentagem dos elementos presentes nos compdsitos de
referéncia e com adicdo de fibras kraft nos teores de 0,5% e 1,0% para as idades de 03, 07,
60 e 90 dias, obtidos na analise de energia dispersiva — EDS.

Idade ensaio Massa atomica (%)
Amostra . _
(dias) O Mg Al Si Ca Au K C
Referéncia 03 5360 187 156 791 2981 524
07 6099 1,76 141 743 2354 401 0,85
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60 5552 13 162 83 30,12 2,27

90 58,01 191 157 884 27,76 1,92
03 85,05 12,41 2,54
0,5% fibra 07 89,73 4,88 313 2,27
kraft 60 66,76 207 497 22,55 3,66
90 72,69 156 504 19,13 1,58
03 74,64 131 467 1321 415 201
1,0% fibra 07 78,64 3,37 16,39 1,60
kraft 60 83,48 2,34 12,93 1,26
90 70,41 129 09 420 16,50 3,84 2,82

Os elementos quimicos encontrados na analise de EDS sdo: carbono, oxigénio, magnésio,
aluminio, célcio, potéssio e silicio. O silicio € proveniente da matriz cimenticia, assim como o
calcio presente na matriz e nas fibras vegetais. Tendo em vista que a fibra kraft € um material

organico, o alto teor de oxigénio e carbono sdo comuns, assim como a presenga de potassio.

Na Figura 42 podem ser vistas as micrografias obtidas com ampliacdo de 20x da pasta

cimenticia com adicdo de 0,5% e 1,0% de fibra kraft aos 28 dias de hidratacéo.

Figura 42 - Pasta com adicdo de fibra kraft no teor de 0,5% com 28 dias (a). Pasta com
adicéo de fibra kraft no teor de 1,0% aos 28 dias (b).

Nota-se na micrografia (Figura 42), que a fibra ndo estd dispersa na matriz, ela se
concentra em uma regido, mostrando uma aglomeracdo, para os dois teores de adigdo
estudados. De acordo com Raabe (2019); Zhou, Fan, Chen (2016), a aglomeragdo das
fibras prejudica a transferéncia de tensdes entre a fibra e a matriz durante a solicitacdo de
estresse, prejudicando as propriedades fisicas e mecanicas do compaésito.
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A partir das imagens também foi possivel observar, assim como na Figura 41 que a matriz

cimenticia é densa, ndo sendo visualizada a presenca de porosidade na amostra.

A Figura 43 apresenta micrografias do composito com adicdo de fibras kraft nos teores de
0,5% e 1,0% aos 28 dias. Na Figura 43 (a) e (b) sdo mostradas com amplia¢do, para uma

melhor visualizacdo, a regido marcada em vermelho da Figura 42.

15.0kV SEI

) @
Figura 43- Ampliacdo da Figura 42 para a pasta com 0,5% de adicdo de fibra kraft (a) e
1,0% (b) aos 28 dias de hidratacdo. Compdsito com 0,5% (c) e 1,0% (d) de adicéo de fibra
kraft com 1 dia de hidratacao.

A partir das micrografias apresentadas (Figura 43), nota-se uma regido de fratura entra a
fibra vegetal e a matriz cimenticia, sugerindo que a fibra ndo estd totalmente aderida a

matriz cimenticia, podendo ter ocorrido no processo de preparo da amostra para 0 ensaio.
No trabalho de Ballesteros et al. (2017); Laverde et al. (2022), estes ressaltam que o
processo de descolamento da fibra pode ocorrer pela variagdo higroscopica da fibra e

retracdo da matriz cimenticia ou ainda ser atribuido a um processo de decomposicao da
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fibra denominado peeling-off, o qual se refere ao descolamento da fibra na zona de

transicdo entre a fibra e a matriz cimenticia, onde sdo vistas fissuras nessa regiao.

Neste trabalho, ndo foi possivel determinar se houve um processo de peeling-off, variacao
higroscopica ou se fissuras presentes na micrografia sdo resultantes do processo de preparo
para o ensaio, onde foi necessario fraturar a amostra com auxilio de uma marreta para

adequé-las ao porta amostra do MEV.

Para observar a microestrutura das pastas e o processo de hidratacdo do cimento Portland,
séo apresentas as micrografias da Figura 44 da pasta de referéncia e com adigéo de 0,5%

de fibra kraft para a idade de 01 de hidratacdo.

(b)

Figura 44 - Micrografia da pasta de referéncia (sem adicao de fibra kraft) com idade de 01
dia (a). Pasta com adicdo de fibra kraft no teor de 0,5% com 01 dia (b).

Na Figura 44, foi possivel observar a presenca de produtos de hidratagdo do cimento
Portland, como a etringita (1) que possui formato de agulhas, compostos de hidréxido de
calcio (2) e particulas de silicato de calcio hidratado, C-S-H (3). Esses produtos também
sdo observados na superficie da fibra kraft (Figura 44 (b)) que tendem a enfraquecer o
compdsito, principalmente o hidréxido de célcio, quando migra para a estrutura interna da

fibra e gera o processo de mineralizagdo, porém este também mostra que houve uma
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ligacdo entre a fibra e a matriz cimenticia, assim como também foi observado em pesquisa
de Fonseca (2021) e Machado (2019).

Para visualizacdo da estrutura das fibras e verificacdo de possiveis processos de
degradacdo por mineralizacdo, sdo apresentadas as micrografias da Figura 45 para as
idades de 01, 03, 07, 28, 60 e 90 dias de hidratacdo do cimento Portland para as pastas

cimenticias com adicdo de 0,5% de fibra kraft.
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Figura 45 — Micrografias do aspecto das fibras na matriz cimenticia com adigéo de 0,5% de
fibras kraft para as idades de 01 (a), 03 (b), 07 (c), 28 (d), 60 (e) e 90 (f) dias.

A partir das micrografias obtidas nota-se que a fibra kraft possui uma estrutura em formato
de fita, com aspecto achatado. Foi possivel observar que em idades iniciais a fibra kraft
apresenta uma maior quantidade de produtos de hidratacdo na sua superficie (Figura 45
(a)) e para as demais idades a fibra apresenta um aspecto mais ‘’limpo’’, sem tantos
produtos de hidratacdo do cimento Portland na superficie, porém a fibra com 90 dias
(Figura 45(f)) se assemelha mais a apresentada com 01 dia de hidratagdo, demonstrando
assim uma re-precipitagdo dos produtos de hidratacdo do cimento Portland na sua

estrutura.

Analisando as micrografias da Figura 45 com as micrografias para as fibras imersas em
solucbes de agua, hidroxido de célcio e hidroxido de sodio, ressalta-se que as fibras
apresentaram aspectos semelhantes, exceto a fibra imersa em solu¢do de hidréxido de
calcio, a qual apresentou estrutura mais rugosa e envelhecida.

S&o observados na estrutura da fibra kraft a presenca de produtos de hidratacdo do cimento
Portland em todas as idades estudadas, podendo demonstrar uma interacdo da fibra com a

matriz cimenticia.

De acordo com Ardanuy, Claramunt, Toledo Filho (2015), quando produtos de hidratacao,
principalmente hidroxido de caélcio, sdo identificados no interior das fibras indica o
processo de mineralizagdo, o qual compromete o desempenho mecénico do compdsito,

sendo assim responsavel pela fragilizacdo das fibras. No estudo piloto desta pesquisa,
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pode-se notar a influéncia da adicdo das fibras kraft nas propriedades mecéanicas do

compdsito.

Em pesquisa desenvolvida por Ardanuy, Claramunt e Toledo Filho (2015), estes ressaltam
gque em matrizes cimenticias com fibras vegetais pode ocorrer o0 processo de degradacdo
das fibras pela mineralizacdo, e para melhorar a durabilidade podem ser utilizados dois
processos, 0 primeiro consiste na modificacdo da composicdo da matriz cimenticia para
reduzir ou remover os compostos alcalinos; o segundo consiste em aumentar a durabilidade
do compdsito através da modificagdo das fibras com tratamentos fisicos ou quimicos, para

aumentar assim a estabilidade da fibra na matriz cimenticia

Para as imagens de MEV obtidas neste estudo ndo foi possivel observar a parte interna das
fibras kraft para verificagdo de produtos de hidratacdo no seu interior e possivel
mineralizacdo das fibras. De acordo com as micrografias obtidas, as quais foram

analisadas, pode-se afirmar que a fibra kraft ndo apresenta processo de mineralizacao.

4.3.4 Tomografia

Com o auxilio da técnica de tomografia foram obtidas as imagens dos corpos de prova de
referéncia e com adicdo de fibras kraft nos teores de 0,5% e 1,0%, em vista frontal e

superior conforme Figura 46.
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Figura 46 — Tomografia das amostras sem adi¢éo de fibras kraft (a) e com adi¢éo de fibras
no teor de 0,5% (b) e 1,0% (c). As imagens do lado direito sdo referentes a vista frontal das
amostras e do lado esquerdo as vistas superiores.

Com a técnica de tomografia foi possivel obter vistas frontais e superiores das amostras
com e sem adicado de fibras kraft, onde pode-se observar a presenca das fibras kraft e de ar
aprisionado. Em relacdo a distribuicdo das fibras na matriz cimenticia a técnica ndo
permitiu uma visualizacdo satisfatoria sobre a aglomeracgéo das fibras como pbde ser visto,
por exemplo, na microscopia eletrdnica de varredura. Nas vistas frontais dos corpos de

prova é possivel notar com mais facilidade a presenca das fibras kraft no material.
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A partir da tonalidade de cinza do material nota-se que os tons mais claros consistem na
matriz cimenticia e corresponde a &rea onde ocorre maior atenuacéo da radiacao incidida,
devido a maior densidade do material. Os tons mais escuros representam as fibras kraft
inseridas na matriz cimenticia. De acordo com Silva (2014) as regides mais escuras
representam areas onde a radiacdo incidente ndo foi atenuada ou estava abaixo do limite de

deteccdo do tomografo, indicando assim, espacos vazios.

Diferentemente da tomografia, a microtomografia permite a reconstrucdo tridimensional do
material, a partir da diferenca de densidade de cada material presente na amostra,
permitindo a obtengdo de detalhes sobre a forma e composic¢do das estruturas internas do
material. A técnica de tomografia ndo permitiu a avaliacdo da distribuicdo das fibras e a
porosidade do material, informacédo relevante para analisar ndo somente o resultado final

da amostra, mas também todo o processo de producéo do compdsito.
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5 CONCLUSAO

De maneira geral, os objetivos propostos na tese foram alcangados. De acordo com a
andlise dos resultados pode-se dizer que esta pesquisa teve éxito em estudar a

caracterizacdo e avaliacdo microestrutural de matrizes cimenticias com fibras kraft.

Para a avaliacdo do comportamento das fibras kraft em diferentes meios alcalinos, foi
possivel observar que a fibra imersa em solucdo de hidréxido de célcio (CaOH), a qual
possui maior pH (pH 12) e mais préximo ao do concreto apresenta processo de degradacao
pelo ataque alcalino da solucdo, onde apresenta superficie com aspecto envelhecido, com
impurezas e impregnacdo dos produtos da solucdo na sua superficie. O elevado pH

ocasiona a degradacdo da fibra kraft, assim como ocorre em matrizes cimenticias.

O indice de inibicdo foi classificado como baixo para todas as relacdes a/c e teores de
fibras estudadas, demonstrando para essa analise a compatibilidade da fibra kraft com a
matriz cimenticia. Em relacdo a temperatura ndo foram constatadas grandes diferencas que
evidenciassem um retardo da hidratacdo devido os componentes inibitorios presentes nas
fibras vegetais. Alguns fatores podem ter contribuido para a compatibilidade da fibra com
a matriz, como o processo industrial de polpacdo kraft, o processo em laboratdrio de
reciclagem das embalagens para obtencdo das fibras dispersas para utilizacdo no compdsito
e a relacéo a/c utilizada para a producéo das pastas.

Analisando os resultados em conjunto, é possivel afirmar que a fibra kraft pode ser
utilizada em matrizes cimenticias, uma vez que essa apresenta um baixo indice de inibig&o;
ndo houve retardo na hidratacdo do cimento devido aos componentes inibitorios presentes
na fibra; redugdo no teor de hidroxido de calcio na matriz cimenticia, onde o CH pode
gerar o processo de mineralizagdo da fibra através da migracdo desse produto para as
estruturas da fibra. Porém alguns aspectos microestruturais devem ser tratados/melhorados,
para que haja uma melhor interacao da fibra com a matriz e comportamento do composito,
sendo assim, deve-se considerar o aprimoramento do processo de inser¢do das fibras para
evitar sua aglomeracédo e a reducdo da alcalinidade da matriz cimenticia com a utilizacdo

de materiais pozolanicos, metacaulim, cinzas volantes ou escoria.
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SUGESTOES TRABALHOS FUTUROS

Visando o aprofundamento da pesquisa com matrizes cimenticias reforcadas com fibras

kraft e continuidade da tematica abordada séo sugeridas algumas pesquisas futuras:

e Avaliacdo da quimica da fibra kraft e determinagdo de novos teores de adi¢éo de
fibras nos compositos para verificacdo da interferéncia no processo de hidratacao

do cimento Portland,;
e Produzir compdsitos com fibra kraft com adicdes minerais suplementares e com
cimentos Portland com adi¢fes para modificar a alcalinidade da matriz e verificar

as propriedades fisicas, mecénicas e quimicas;

e Avaliar processo de mistura para melhorar a disperséo e a distribuicdo das fibras na

matriz cimenticia, evitando aglomeracao;

e Estudar a viabilidade técnica, econdbmica e ambiental da producdo em escala

comercial de compositos com adicdo de fibras kraft.
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APENDICE A

Sao apresentados os resultados individuais de resisténcia & compressdo para 0s corpos de
prova ensaiados nas idades de 01, 03, 07 e 28 dias, de acordo com 0s requisitos da ABNT
NBR 7215:1996.

Tabela Al - Resultados individuais dos corpos de prova, obtidos no ensaio de resisténcia a
compressao para a idade de 01 dia.

Desvio
) ) Relativo Desvio
Tenséo de Desvio Relativo ) Tenséo de
Carga Méximo Absoluto
Ruptura (MPa) (%) Ruptura (MPa)
(Tf) ABNT NBR (MPa)
7215:1996
CP Média CP  Maximo CP Média CP  Maximo
2,86 14,28 2,97 14,28 5,54
2,62 13,08 5,67 DR < 6% 13,08 13553 3,32 5,54
13,87 7,29 I

2,65 13,23 4,59 13,23 2,21
2,98  14,88* 7,29 -

*Q valor foi desconsiderado por ser discrepante e ndo atender o requisito normativo de 6% para o desvio

relativo, sendo este descartado e calculada uma nova média.

Tabela A2 - Resultados individuais dos corpos de prova, obtidos no ensaio de resisténcia a

compressdo para a idade de 03 dias.
Tenséo de

Desvio Desvio Relativo Maximo

Carga Ruptura ]
Relativo (%0) ABNT NBR 7215:1996

(Tf) (MPa)
CP Média CP Maximo
489 2441 0,57
489 2441 0,57 DR < 6%
. 2428 3,55
469 2341 3,55
498 24,86 2,42
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Tabela A3 - Resultados individuais dos corpos de prova, obtidos no ensaio de resisténcia a

compressdo para a idade de 07 dias.
Tenséo de

Desvio Desvio Relativo Maximo

Carga Ruptura .
Relativo (%0) ABNT NBR 7215:1996

(Tf) (MPa)
CP Média CP Maximo
6,06 30,25 3,46
5,78 28,86 1,32 DR < 6%
29,24 3,46
581 29,01 0,81
5,78 28,86 1,32

Tabela A4 - Resultados individuais dos corpos de prova, obtidos no ensaio de resisténcia a
compressdo para a idade de 28 dias.

Desvio
Tenséo de ) Relativo Tenséo de Desvio
Desvio )
Carga Ruptura ) Maximo Ruptura Absoluto
Relativo (%)
(TF) (MPa) ABNT NBR (MPa) (MPa)
7215:1996
CP Média CP Maéaximo CP  Média CP Méaximo
7,94 39,64 2,99 39,64 0,96
7,78 38,84 4,95 DR < 6% 38,84 40,02 2,95 3,91
40,86 6,17
8,33 4159 1,77 41,59 3,91
8,69  43,38* 6,17 -

*Q valor foi desconsiderado por ser discrepante e ndo atender o requisito normativo de 6% para 0 desvio

relativo, sendo este descartado e calculada uma nova média.

APENDICE B

Apresentam-se as curvas de hidratagdo do cimento Portland obtidas para as relagdes a/c
utilizadas na pesquisa (0,40; 0,45 e 0,50) e as variaveis de adicdo de fibras kraft (0,5%,
1,0% e 3,0%)
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Figura B47 - Evolucdo da temperatura no processo de hidratacdo do cimento Portland para
as pastas cimenticias de referéncia com relagdo a/c 0,40; 0,45 e 0,50.
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Figura B2 - Evolucéo da temperatura no processo de hidratacao do cimento Portland para
as pastas cimenticias com adicédo de fibra kraft no teor de 0,5%, para as relagdes a/c 0,40;
0,45 e 0,50.
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Figura B3 - Evolucédo da temperatura no processo de hidratacdo do cimento Portland para
as pastas cimenticias com adicdo de fibra kraft no teor de 1,0%, para as relagdes a/c 0,40;
0,45 e 0,50.
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Figura B4 - Evolucédo da temperatura no processo de hidratacdo do cimento Portland para
as pastas cimenticias com adicédo de fibra kraft no teor de 3,0%, para as relagdes a/c 0,40;
0,45 e 0,50.
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APENDICE B

S&o apresentadas as curvas obtidas no ensaio de TG e DTG para as pastas de referéncia e
com adigdo de fibras kraft nos teores de 0,5% e 1,0% para as idades de 03, 07, 28 e 60
dias.

—+—TGA (%)
—— Smoothed Y1
——

10M04——T7 T 7~ T T T > T 1 71 0.4
90 TS G bn e e
1 0,3
80
70 |02
] =
= 60 H a
= ]
< 504 Lo1 >
3 5
© 40 <
1 —0,0 g
30 =
20 4 75,23°C
] --0,1
10 4 422,61°C
0 T T T r T T r r T . -0,2

T T T T T T T T T T ¥
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100
Temperatura (°C)

Figura C1 - Curva de TG e DTG para a matriz cimenticia de referéncia (sem fibras kraft)
na idade de 03 dias.
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Figura C2 - Curvade TG e DTG para a matriz cimenticia com adigcdo de 0,5% de fibra
kraft na idade de 03 dias.
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Figura C3 - Curvade TG e DTG para a matriz cimenticia com adicéo de 01,0% de fibra
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Figura C4 - Curvade TG e DTG para a matriz cimenticia de referéncia (sem fibras kraft)
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Figura C5 - Curvade TG e DTG para a matriz cimenticia com adi¢cdo de 0,5% de fibra

kraft na idade de 07 dias.
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Figura C6 - Curva de TG e DTG para a matriz cimenticia com adi¢do de 1,0% de fibra
kraft na idade de 07 dias.
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Figura C7 - Curvade TG e DTG para a matriz cimenticia de referéncia (sem fibras kraft)
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Figura C8 - Curva de TG e DTG para a matriz cimenticia com adicdo de 0,5% de fibra
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Figura C9 - Curvade TG e DTG para a matriz cimenticia com adi¢cdo de 1,0% de fibra
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Figura C10 - Curva de TG e DTG para a matriz cimenticia de referéncia (sem fibras kraft)
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Figura C11 - Curva de TG e DTG para a matriz cimenticia com adicdo de 0,5% de fibra
kraft na idade de 60 dias.
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Figura C12 - Curva de TG e DTG para a matriz cimenticia com adicéo de 1,0% de fibra
kraft na idade de 60 dias.

APENDICE C

Sdo apresentadas na Figura D1 as micrografias obtidas no ensaio de MEV para 0s
compositos de referéncia na idade de 01, 03, 07, 28, 60 e 90 dias de hidratagao.
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Figura D1 — Pasta cimenticia de referéncia, sem adicdo de fibra kraft nas idades de 01 (a),
03 (b), 07 (c), 28 (d), 60 (e) e 90 (f).

A Figura D2 apresenta as micrografias das pastas com adicdo de fibras kraft no teor de
0,5% de adicdo nas idades de hidratacao de 01, 03, 07, 28, 60 e 90 dias.
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Figura D2 - Micrografia MEV das pastas cimenticias com adicao de 0,5% de fibra kraft
com 01 (a), 03 (b), 07 (c), 28 (d), 60 (e) e 90 (f) dias de hidratacéo.

A Figura D3 apresenta as micrografias das pastas com adicdo de fibras kraft no teor de
1,0% de adi¢éo nas idades de hidratacdo de 01, 03, 07, 28, 60 e 90 dias.
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Figura D3 - Micrografia MEV das pastas cimenticias com adicao de 1,0% de fibra kraft
com 01 (a), 03 (b), 07 (c), 28 (d), 60 (e) e 90 (f) dias de hidratacéo.

Na Tabela D1 sdo apresentados os valores obtidos na analise de energia dispersiva (EDS)
durando o ensaio de microscopia eletrdnica de varredura para as pastas cimenticias de
referéncia e com adicao de fibras kraft nos teores de 0,5% e 1,0% para as idades de 01, 03,
07, 28, 60 e 90 dias.
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Idade hidratacdo  0,5% (um) 1,0% (pum)

01 21,28 19,88

03 24,66 27,66

28 31,59 33,28

60 45,84 21,56

90 25,88 42,56

Média 29,85 28,99
Desvio Padrao 9,68 9,26

Tabela D1 — Medidas realizadas na analise de energia dispersiva no ensaio de microscopia
eletronica de varredura das pastas de referéncia e com adicéo de fibras kraft nos teores de
0,5% e 1,0% para as idades de 01, 03, 07, 28, 60 e 90 dias.

Na Figura D4 sdo apresentados na os difratogramas da pasta de referéncia nas idades de

03, 07, 60 e 90 dias obtidos na analise de energia dispersiva durante o ensaio de

miscroscopia eletrénica de varredura
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Figura D4 - Difratograma da pasta de referéncia nas idades de 03 (a), 07 (b), 60 (c) e 90 (d)
dias.

Sao apresentados na Figura D5 os difratogramas dos compésitos com adi¢do de 0,5% de
fibra kraft nas idades de 03, 07, 60 e 90 dias obtidos na andlise de energia dispersiva

durante o ensaio de miscroscopia eletrénica de varredura.
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Figura D5 — Difratograma dos compdsitos com adicéo de 0,5% de fibra kraft nas idades de
03 (a), 07 (b), 60 (c) e 90 (d) dias.

Sdo apresentados na Figura D6 os difratogramas dos compdsitos com adi¢cdo de 0,5% de
fibra kraft nas idades de 03, 07, 60 e 90 dias obtidos na andlise de energia dispersiva

durante o ensaio de miscroscopia eletronica de varredura.
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Figura D6 - Difratograma dos compositos com adicéo de 1,0% de fibra kraft nas idades de
03 (a), 07 (b), 60 (c) e 90 (d) dias.
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APENDICE D

Séo apresentadas as micrografias das fibras kraft obtidas na analise de energia dispersiva
EDS aos 03 dias de imersdo em solugdes alcalinas de &gua, hidroxido de célcio e hidroxido

de sodio.
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Figura D1 - Micrografias com 03 dias de imersdo em agua (a), hidroxido de calcio (b) e
hidroxido de sodio (c).
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