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Mundim, P. B. Estudo da modificacdo superficial de fibras de sisal com ligninas, e sua
utilizacdo em matrizes cimenticias. 120 p. Dissertacdo de Mestrado, Faculdade de

Engenharia Civil, Universidade Federal de Uberlandia, 2019.

REesumo

O objetivo deste trabalho € avaliar diferentes tratamentos de fibras vegetais de sisal para utilizacdo
em compdsitos de matriz cimenticia. Os tratamentos consistem em impregnar superficialmente fibras
de sisal (S) com lignina organossolve (LO), lignina organossolve + glutaraldeido (LOG), lignina
kraft (LK) e lignina kraft + glutaraldeido (LKG), visando reduc¢do da porosidade e aumento ou
manutencdo nas propriedades mecanicas das fibras. Apds o tratamento, as fibras apresentaram
reducdo significativa da absorcdo de 4gua e ndo obtiveram mudancas significativas nas propriedades
mecanicas se comparadas com a fibra natural (SNAT). Por microscopia eletronica de varredura
verificou-se que as fibras SLOG, SLO, SLKG e SLK apresentaram aspecto rugoso, com lignina
depositada na superficie das fibras, evidenciando que o tratamento com impregnacio a principio,
ocorreu. Por espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier pela técnica de reflexao
total atenuada verificou-se também a impregnacido de lignina nas fibras SLOG, SLO, SLKG e SLK.
Por analise termogravimétrica observou-se que o tratamento por impregnacdo retardou a degradagéo
térmica das fibras tratadas se comparado com as fibras sem tratamento. Para avaliar o desempenho
da mistura em cimento, foram confeccionadas Placas Cimenticias (PC) com fibras tratadas (PC-
SLOG, PC-SLO, PC-SLKG e PC-SLK) e sem tratamento (PC-SNAT). Com excecdo das PC-SNAT,
todas as placas nfo apresentaram estatisticamente diferencgas nos indices de absorcdo e porosidade.
Analisando as propriedades mecénicas as PC-SNAT apresentaram acréscimo significativo no
moédulo de ruptura, médulo de elasticidade e tenacidade dos 28 para os 180 dias, provavelmente
devido ao processo de carbonata¢do da matriz. As PC-SLK apresentaram acréscimo significativo no
modulo de elasticidade dos 28 para os 180 dias e as PC-SLO apresentaram acréscimo significativo
na tenacidade dos 28 para os 180 dias. Por microscopia eletrdnica de varredura feita aos 180 dias
observou-se que a secdo das fibras imersas nas placas cimenticias ndo apresentou degradacdo,

indicando que a impregnacao de lignina agiu como agente protetor das fibras. Independentemente do



tipo de lignina utilizada na impregnagdo, concluiu-se que a presenga de glutaraldeido é dispensédvel

para o tratamento.

Palavras-chave: Materiais compdsitos — Fibras vegetais — Lignina



Mundim, P. B. Study of the superficial modification of sisal fibers with lignins, and their use
in cementitious matrices. 120 pp. Dissertation, College of Civil Engineering, Federal

University of Uberlandia, 2019.

ABSTRACT

The objective of this work is to evaluate different treatments of sisal vegetable fibers for use
in cementitious matrix composites. The treatments consist of impregnating superficially
fibers of sisal (S) with lignin organossolv (LO), lignin organossolv + glutaraldehyde (LOG),
lignin kraft (LK) and lignin kraft + glutaraldehyde (LKG), aiming to reduce the porosity and
increase or maintenance in the mechanical properties of the fibers. After treatment, the fibers
presented a significant reduction of the absorption of water and did not obtain significant
changes in the mechanical properties when compared with the natural fiber (SNAT). By
scanning electron microscopy, SLOG, SLO, SLKG and SLK presented a rough appearance,
with lignin deposited on the surface of the fibers, evidencing that the treatment with
impregnation at the beginning occurred. By Fourier transform infrared spectroscopy with
attenuated total reflection technique also verified the impregnation of lignin in the fibers
SLOG, SLO, SLKG and SLK. By thermogravimetric analysis, it observed that the
impregnation treatment delayed the thermal degradation of the treated fibers when compared
to the untreated fibers. To evaluate the performance in the cement mixture Cement Plates
(CP) with fibers treated (CP-SLOG, CP-SLO, CP-SLKG and CP-SLK) and without
treatment (CP-SNAT) were made. With the exception of CP-SNAT, all plates did not
statistically show differences in absorption and porosity indexes. Analyzing the mechanical
properties, the CP-SNAT showed a significant increase in the rupture module, elasticity
module and toughness from 28 to 180 days, probably due to the process of carbonation of
the matrix. CP-SLK showed a significant increase in the modulus of elasticity from 28 to

180 days and CP-SLO presented a significant increase in the toughness from 28 to 180 days.



By scanning electron microscopy done at 180 days, it observed that the section of the fibers
immersed in the cementitious plates showed no degradation, indicating that the impregnation
of lignin acted as protective agent of the fibers. Regardless of the type of lignin used in the

impregnation, it concluded that the presence of glutaraldehyde is dispensable for treatment.

Keywords: Composites materials — Vegetable fibers - Lignin



SiMBOLOS, ABREVIATURAS E SIGLAS

SIGLAS

SNAT - Fibra de Sisal Natural

SLOG - Fibra de Sisal Impregnada com Lignina Organossolve e Glutaraldeido
SLO - Fibra de Sisal Impregnada com Lignina Organossolve

SLKG - Fibra de Sisal Impregnada com Lignina Kraft e Glutaraldeido

SLK - Fibra de Sisal Impregnada com Lignina Kraft

PC-SNAT - Placa Cimenticia Reforcada com Fibra de Sisal Natural

PC-SLOG - Placa Cimenticia Refor¢cada com Fibra de Sisal Impregnada com
Lignina Organossolve e Glutaraldeido

PC-SLO - Placa Cimenticia Refor¢cada com Fibra de Sisal Impregnada com
Lignina Organossolve

PC-SLKG - Placa Cimenticia Refor¢cada com Fibra de Sisal Impregnada com
Lignina Kraft e Glutaraldeido

PC-SLK - Placa Cimenticia Refor¢cada com Fibra de Sisal Impregnada com
Lignina Kraft
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Carituro1

InTRODUCAO

Com o aumento da demanda nas dltimas décadas, a construgdo civil busca a cada dia
materiais com propriedades melhoradas e capazes de atender ao setor, mas que também
possuam atrativos ambiental e econdmicos, principalmente devido a escassez de matéria-
prima. Outro fator que vem ganhando espaco e ndo menos importante que os ja citados, € a
saude dos trabalhadores envolvidos na producdo dos materiais. Um exemplo claro sdo os
estudos com fibras de origem vegetal em matrizes cimenticias em substituicdo ao amianto,
este, comprovadamente nocivo a sadde, que segundo Terra Filho, Freitas e Nery (2006),

quando inalado, pode causar asbestose, mesotelioma e cancer pulmonar.

Embora banido em mais de 58 paises a partir de 1983 e haja diversos estudos
mostrando sua nocividade (CASTRO, GIANNASI, NOVELLO, 2003; TERRA FILHO,
FREITAS, NERY, 2006; MARINO, YOSHIDA, 2015; MARQUES, GOMES, KERN,
2016), apenas no final do ano de 2017 o Superior Tribunal Federal (STF) proibiu
definitivamente o uso do amianto, tornando inconstitucional o artigo 2° da Lei Federal

9.055/1995 que permitia o uso controlado do material no Brasil (ABREA, 2018).

Por mais nocivo que seja a satide, o amianto € uma fibra que apresenta qualidades
como flexibilidade, alta resisténcia a tensdo, resisténcia elétrica, ao calor e a degradacdo
quimica, baixa condutividade térmica, boa capacidade de isolamento acustico, durabilidade,
afinidade com o cimento, estdvel em diferentes valores de pH, alto médulo de elasticidade,
boa dispersao na matriz (STROHMEIER, ET AL., 2010; ARDANUY, CLARAMUNT,
TOLEDO FILHO, 2015; MARQUES, GOMES, KERN, 2016).

Estudos de caracterizacdo mostraram que, do ponto de vista das propriedades
mecanicas, as fibras sintéticas apresentam resultados muito melhores que as fibras vegetais,
no entanto, do ponto de vista de sustentabilidade e econdmico, as fibras vegetais possuem
custos de 3 a 13 vezes menores que as fibras sintéticas (MOTTA, AGOPY AN, JOHN, 2007).

Dai a importincia de mais experimentos utilizando fibras vegetais.
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Neste trabalho € investigado o tratamento por impregnacao com lignina em fibras de
sisal, visando melhorar suas propriedades fisicas e mecanicas, com finalidade de reforco em

matrizes cimenticias.

1.1 Objetivo

O objetivo da pesquisa € avaliar o tratamento por impregnacao de fibras vegetais de sisal

para utilizacdo das mesmas em compdsitos de matriz cimenticia.

1.1.1 Objetivos especificos

e Modificar as fibras vegetais de sisal por impregnacao de lignina e analisar se o tratamento

influencia as propriedades fisicas e mecénicas das fibras;

e Comparar as propriedades fisicas e mecanicas de placas de fibrocimetno moldadas com
fibras de sisal sem e com tratamento aos 28 dias e por envelhecimento natural aos 180
dias;

e Avaliar a microestrutura das fibras e dos compositos nas primeiras idades (28 dias) e

apos o envelhecimento (180 dias).

1.2 Justificativa

O uso das fibras de sisal € motivado por serem renovaveis, biodegradaveis, pela
disponibilidade destas fibras a baixo custo, muitas vezes como residuos, possibilitando a
producdo de compdsitos também vidveis economicamente. Outras vantagens, tais como:
ductilidade e baixo peso especifico podem ser citadas para os compdsitos com fibras vegetais

(MOTTA, 2005).

Dentre as diversas aplica¢des da lignina, uma € a sua utilizagc@o nas proprias caldeiras

das usinas, devido ao seu elevado teor energético (QUINELATO, 2016). Por se tratar de um
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dos componentes das fibras vegetais, € interessante o estudo de viabilidade da lignina para

aplicagdo em materiais compdsitos, dando outros fins mais nobres.

A durabilidade dos compdsitos de fibrocimento com fibras vegetais estaria
sinalizando uma solu¢do vantajosa na fabricacdo de placas cimenticias e coberturas,
principalmente de habitacdes de interesse social com vantagens em relacdo ao custo, a
preservacdo do meio ambiente e economia de energia. Nao apenas para a construcdo civil,
mas também para a propria economia haveria beneficios, pois aumentaria a producao de

fibras vegetais no pais, alavancando, por exemplo, a agricultura familiar.

1.3 Estrutura do trabalho

Este trabalho € organizado pelos seguintes capitulos, nos quais sdo desenvolvidos os

seguintes temas, citados aqui de maneira resumida:

e Capitulo 1: apresenta a introducdo, com objetivos do estudo e justificativa;

e Capitulo 2: apresenta a revisdo bibliografica sobre materiais compdsitos, fibras vegetais,

tratamentos em refor¢o para matriz, lignina;

e Capitulo 3: apresenta o organograma com a descricao dos ensaios realizados bem como

materiais € métodos;
e Capitulo 4: apresenta os resultados dos ensaios;

e Capitulo 5: apresenta as conclusdes do trabalho.
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CariturLo2

REevisio BisLiogrAFICA

2.1 Materiais Compositos

De maneira geral, um compdsito pode ser considerado como qualquer material
multifasico que exibe uma proporcao significativa das propriedades de ambas as fases
constituintes, tal que é obtida melhor combina¢do das mesmas. De acordo com esse principio
de acdo, por uma combinacdo judiciosa, sdo criadas materiais distintos. Um equilibrio entre

propriedades também € feito para muitos materiais compositos (CALLISTER JR., 2003).

Muitos materiais compdsitos sdo constituidos por apenas duas fases; uma ¢é
denominada matriz, a qual € continua e envolve a outra fase, chamada com frequéncia de
fase dispersa. As propriedades dos compdsitos sdo fungcdo das propriedades das fases
constituintes, das suas quantidades relativas e da geometria da fase dispersa

(CALLISTER JR., 2003).

Ainda segundo Callister Jr. (2003), a classificacdo dos materiais compdsitos pode ser
evidenciada em trés divisdes principais: os compdsitos reforcados com particulas (em que
as dimensdes das particulas da fase dispersa sdo praticamente as mesmas em todas as
direcdes), os refor¢cados com fibras (em que a fase dispersa apresenta a geometria de uma
fibra e uma grande relacdo entre o comprimento e o didmetro da mesma) e os compdsitos
estruturais (que sdo combinacdes de compdsitos e de materiais homogéneos). A Figura 1

ilustra o esquema de classificacdo dos materiais compdsitos.

Figura 1 — Esquema de classificagdo dos materiais compdsitos
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Compositos

Reforcado com particulas Reforcado com fibras Estrutural
Particulas ~ Reforcado  Continuo Descontinuo : Painéis em
i R : Laminados :
grandes  por dispersio  (alinhado) (curto) sanduiche
: Ornentado
Alinhado

aleatoriamente
Fonte: Traduzido, Callister Jr., 2003, p. 529.

2.1.1 Compositos de fibrocimento

O fibrocimento é amplamente utilizado no mundo, devido a sua versatilidade, como

cobertura, painel de revestimento e recipiente de dgua (IKAI et al., 2010).

De acordo com Ikai et al. (2010), o processo de fabricacdo foi desenvolvido no final
do século XIX por Ludwing Hatschek, baseado na industria de papel. Desde entdo, o
processo foi aperfeicoado para atingir alta produ¢do e melhorar o desempenho sem modificar
o principio bdsico, filtragem de uma suspensdo bem diluida de cimento em um cilindro

rotativo.

Ainda segundo Ikai et al. (2010), a partir de 1980 iniciou-se a busca por alternativas
para a substituicdo do amianto por outros materiais que fornecessem bom desempenho,
disponibilidade e alta durabilidade em longo prazo em matriz alcalina, dentre as quais se
destacaram as fibras sintéticas, tendo como exemplo de aplicacdo as de alcool polivinilico
(PVA), fibra de vidro dlcali resistente, PoliAcriloNitrila (PAN) e mais recentemente, as

fibras de PoliPropileno (PP).

Tonoli (2009) e Dias, Savastano Junior e John (2010) descrevem o processo Hatschek
para producdo do fibrocimento, ilustrado na Figura 2, conforme as seguintes etapas:

inicialmente, hd a preparacdo da suspensio, em que ha mistura da propor¢ao adequada de
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materiais sélidos com a 4gua, em uma baixa concentracao dos sélidos, cerca de 10 a 15% da
massa total (1), cimento (2), fibras celuldsicas e/ou sintéticas (3), calcario agricola moido e
outras adi¢cdes minerais (4) e 4gua (5), estes 0s materiais mais utilizados pela tecnologia sem
amianto. A suspensao € transportada para os tanques (6) com cilindros rotativos (7), onde o
material s6lido € retido. Em sequéncia, uma esteira de feltro (8) remove o material do
cilindro, formando uma lamina fresca de fibrocimento. O vécuo (9) € aplicado para remover
a dgua da 1amina antes desta ser transferida para a prensa cilindrica (ou cilindro de formagao
da placa) (10) onde a sobreposi¢ao das laminas € realizada. Por fim, a placa de fibrocimento
fresca (F) € cortada (11), conformada em moldes ondulados ou em painéis planos (12) e

submetida a cura para obtencdo do produto final (P).

Figura 2 — Representacdo esquematica do processo Hatschek.

Fonte: Tonoli (2009); Dias, Savastano Junior e John (2010).

2.1.2 Fibras vegetais

Conforme Jawaid e Abdul Khalil (2011) e Yan, Kasal e Huang (2016), as fibras
podem ser de origem natural (fibras animais, minerais e vegetais) ou sintética (fibras
organicas e inorganicas).

De acordo com Jawaid e Abdul Khalil (2011) e Onuaguluchi e Banthia (2016), as

fibras vegetais do tipo lignoceluldsicas podem ser classificadas segundo sua origem e

composi¢do. Seguem alguns tipos:
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Fibras liberianas: usualmente extraidas do liber das plantas. Como exemplos sdo a juta,
rami, linho, abacd e canhamo. Sdo fibras de feixe longo e alta resisténcia a tra¢do, muito

utilizadas na fabricacdo de téxtil, fios, cordas, entre outros;

e Fibra de folha: obtidas a partir de tecidos foliares, como sisal, folha de bananaeira,
curaud, abacaxi, agave e outras. Possuem resisténia elevada e sao utilizadas na producao

de cordas, tecidos, carpetes e tapetes;

e Fibra de semente: sdo fibras leves e duras como de algodao, fibra de coco, bucha vegetal

e outras. Sdo utilizadas na industria téxtil, isolamento, estofados;

e Fibras de caule: sdo fibras extraidas a partir de caules de plantas como cana-de-acucar,

milho, berinjela, girassol e a palha de graos com cevada, trigo, arroz, entre outros;

e Fibras de grama e outros residuos: como exemplo sdo azevém, capim elefante e bambu.

Os residuos sdo as cascas de amendoim, casca de aveld, palha de milho e outros;

e Fibras de madeira: provenientes das drvores como eucalipto e pinus.

As fibras vegetais sao formadas por células individuais que, por sua vez, compdem-
se as microfibrilas dispostas em camadas de diferentes espessuras e angulos de orientagao.
As células de fibra tém de 10 a 25 um de didmetro, dispostas em vérias camadas compostas
de microfibrilas, estas, por sua vez, sdo ricas em celulose e estdo fortemente ligadas por

hemicelulose amorfa (SAVASTANO JUNIOR, 2000).

As células das fibras sdo constituidas por quatro camadas e se encontram envolvidas
pelas lamelas, sendo que a lamela intercelular € composta por lignina, hemiceluloses e
pectina. A primeira camada € a parede primdria, com estrutura reticulada. A parede
secundéria, que € constituida por celulose, hemiceluloses e lignina, possui outras trés
camadas: camada externa S1 que também possui estrutura reticulada; camada intermedidria
S2, onde as microfibrilas estdo orientadas segundo angulo 6 em relacdo ao eixo longitudinal
da célula (em espiral, é a mais espessa e com maior teor de celulose); a camada interna S3,
também com microfibrilas em espiral. No interior da célula esta o limen, com secdo eliptica
e sua regido central pode apresentar a lacuna, cavidade central com fibra (COUTTS, 1992;

TONOLLI, 2009). A Figura 3 ilustra a representacdao de uma célula de fibra vegetal.

Figura 3 — Representacgdo da célula de uma fibra vegetal.
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A composi¢do quimica das fibras € altamente influenciada pela espécie, condicdes
climéticas e geograficas, variedade das plantas, qualidade do solo e varidveis agricolas,
qualidade no processo de remociao (JAWAID, ABDUL KHALIL, 2011; YAN, KASAL,
HUANG, 2016). Elas sdo compostas de 98 a 99% de matéria organica com basicamente trés
componentes, predominantemente por celulose, hemiceluloses e lignina. O composto
restante do material € inorganico (MOTTA, 2005; PICKERING, ARUAN EFENDY, LE,
2016). A Tabela 1 apresenta a composicao quimica da fibra sisal, de acordo com diferentes

literaturas.

As propriedades mecénicas das fibras vegetais dependem das propriedades fisicas,
tais como didmetro e comprimento das fibras, densidade, ganho de umidade e angulo das
microfibrilas JAWAID, ABDUL KHALIL, 2011; YAN, KASAL, HUANG, 2016). As
propriedades mecanicas das fibras vegetais sdao regidas pela geometria celular e pelas
propriedades das camadas das células que a formam, as camadas sdo reguladas pela estrutura
da microfibrila e composi¢do dos constituintes quimicos (PERSSON, 2000). A Tabela 2

apresenta algumas propriedades fisicas e mecanicas da fibra sisal.

Tabela 1 — Composi¢ao quimica da fibra vegetal de sisal.
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Celulose (%) | Hemicelulose (%) | Lignina (%) | Pectina (%) | Cinzas (%) Fonte
78,0 10,0 8,0 - - (1)
73,6 - 9,9 - - (2)

73,11 13,33 11,0 - 0,33 (3)
43-78 10-13 4-12 0,8-2 - 4)
67,2 2477 5,0 - 1,3 (5)
65,8 12,0 9,9 - - (6)
68,2 13,7 12,3 1,3 - (7)
60,0 11,5 8,0 1,2 - (8)

Fonte: Adaptado, (1) Blefdzki, Reihmane, Gassan, (1996); (2) Savastano Junior, Agopyan, (1997);

(3) Arsene et al (2003); (4) Mwaikambo (2006); (5) Motta, Agopyan, John (2007); (6) Jawaid,
Abdul Khalil (2011); (7) Wei, Meyer (2015); (8) Yan, Kasal, Huang (2016).

Tabela 2 — Propriedades fisicas e mecanicas da fibra vegetal de sisal.

Mas’s.a Alongamento na Resisténcia a Tracao Moddulo de
especifica . . Fonte
(ke/m?) ruptura (%) (MPa) Elasticidade (GPa)
1370 4,30 458,00 15,20 (1)
1450 2,00 640,00 15,00 2)
1370 4,90-5,40 347,00-378,00 15,20 3)
1300-1500 2,00-14,00 80,00-840,00 9,00-22,00 4
1511 3,68 467,04 13,41 (5)
1330 2,00-3,00 600,00-700,00 38,00 (6)
1330-1500 2,00-7,00 363,00-700,00 9,00-38,00 ™
1300-1500 2,00-2,50 507,00-855,00 9,40-28,00 (8)

Fonte: Adaptado, (1) Agopyan (1988); (2) Blefdzki, Reihmane, Gassan (1996); (3) Agopyan,
Savastano Junior (1997); (4) Mwaikambo (2006); (5) Motta, John, Agopyan (2010); (6) Jawaid,
Abdul Khalil (2011); (7) Yan, Chouw, Jayaraman (2014); (8) Pickering, Aruan Efendy, Le (2016).

2.2 Microestrutura x desempenho e durabilidade dos compoésitos

Em matrizes cimenticias, reforcadas com fibras vegetais, o principal fator que

7

influencia a tenacidade, que € a energia total absorvida, é a aderéncia fibra-matriz
(SAVASTANO JUNIOR, 2000). E importante que as fibras apresentem boa aderéncia na
matriz ao longo do tempo, para garantir a durabilidade do compoésito (ARDANUY,
CLARAMUNT, TOLEDO FILHO, 2015). A durabilidade dos compésitos reforcados com
fibras vegetais e o desempenho mecénico estdo diretamente relacionados com a interface
matriz e fibra, pois ela garante a transmissao das tensdes que serdo distribuidas para a matriz

por meio do reforgo (DOS SANTOS MARQUES, 2015).

Savastano Junior (2000), ao avaliar a microestrutura nas propriedades mecanicas de

compositos refor¢cados com fibras vegetais, concluiu que o mecanismo de arrancamento no
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interior da matriz € mais importante que a ruptura da fibra no ganho de tenacidade, ou seja,
o principal fator de rompimento de fibras de baixo mddulo € devido ao arrancamento e ndo

de sua ruptura.

A Figura 4 ilustra a representacdo de uma fissura atravessando um compdsito
reforcado com fibras onde: (1) representa uma fibra fissurada; (2) apresenta uma fibra
arrancada, exemplificando um caso onde a fibra escorrega da matriz; (3) a fibra se apresenta

integra, absorvendo parcialmente a energia a qual o material estd submetido.

Figura 4 — Representacdo esquemdtica de uma fissura através de um material compdsito refor¢ado
com fibras.

Fonte: Caldas & Silva (2002).

Em compdsitos a base de cimento, a maior aderéncia fibra-matriz € conseguida por
meio do melhor desempenho da zona de transi¢do, fazendo com que as duas fases (fibra e
matriz) trabalhem em conjunto, efetivamente. A melhor adesdo se consegue pela reducao da
porosidade e pela menor concentracdo de portlandita (cristais de hidréxido de cdlcio) nas

proximidades da fibra (SAVASTANO JUNIOR, 2000).

Savastano Junior et al. (1994), definem zona de transi¢do a regido da pasta de
aglomerante préoximo a fibra, com espessura entre 10 a 100 pm, e que apresenta
caracteristicas diferenciadas do restante da matriz. Pacheco-Torgal e Jalali (2011) reportam

estudos em que a zona de transi¢ao apresenta espessura de cerca de 200 um aos 180 dias.

A zona de transicdo é formada na interface entre a matriz e as fibras, onde a
microestrutura da matriz € diferente, sendo a natureza e o tamanho dependentes do tipo de

fibra, da tecnologia de producgdo e da alteracdo com o tempo. As caracteristicas da interface
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matriz-fibra influenciam nos mecanismos de deslocamento e arrancamento da fibra

(BENTUR, MINDESS, 2007).

O grande entrave dos materiais compdsitos com matrizes cimenticias refor¢cadas com
fibras vegetais € a sua fragilizac@o ao longo do tempo, devido ao ataque alcalino do cimento
as fibras vegetais, o que reduz, também, a aderéncia na interface fibra — matriz, diminuindo,
assim, a resisténcia aos esforcos solicitantes e, consequentemente, sua durabilidade

(ARRUDA FILHO, 2015).

Ocorre que, na fabricacdo dos compdsitos, a dgua da pasta de cimento fresco se
acumula ao redor das fibras, o que deixa a matriz mais porosa nessa regido da interface.
Uma vez inicialmente cheia de dgua, a zona de transi¢do ndo desenvolve uma matriz densa
como no restante do compdsito e apresenta grande quantidade de hidréxido de célcio
depositado nos poros (BENTUR, MUNDESS, 2007). A 4gua alcalina presente nos poros
dissolve a lignina e as hemiceluloses na lamela média. As fibras tornam-se vulnerdveis e

perdem a capacidade de reforco (TOLEDO FILHO et al., 2003).

Um dos principais desafios para o emprego de compoésitos cimenticios refor¢ados
com fibras vegetais no mercado € a durabilidade do material. Devido ao processo de
envelhecimento na presenca de umidade, sofrem reducao da resisténcia e da tenacidade. Este
processo estd associado a combinacdo do enfraquecimento das fibras por ataque alcalino,
mineralizacdo das fibras devido a migracao de produtos de hidratacdo para os limens e
vazios das células vegetais, além da variacao dimensional das fibras devido a alta absorcao
de umidade. Esses mecanismos fazem com que o material reduza a resisténcia pds-pico

(ARDANUY et al, 2011).

As fibras vegetais utilizadas como refor¢o nos compdsitos estdo sujeitas a mudanca
de volume devido ao inchamento em contato com a fase liquida. Essa variacdo dimensional
ocorre devido aos polimeros das paredes das células que contém hidroxila e outros grupos
que possuem oxigénio que atraem a umidade por ligacdes de hidrogénio. A absorcao ocorre

principalmente pelas hemiceluloses, mas também pela celulose e lignina (DAS et al., 2000).

Ardanuy et al. (2011) estudaram o comportamento das fibras na matriz alcalina em
vérias idades e concluiram que ao ocorrer a hidratacio do cimento, as fibras vegetais
mineralizaram, ocorrendo perda principalmente de parte de hemiceluloses. A mineralizacdo

ocorre devido a precipitagdo de particulas de hidroxido de célcio na superficie e/ou no limen
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das fibras. A Figura 5 apresenta imagens de MEV em fibras naturais antes e ap6s o refor¢o

em matrizes a base de cimento.

Figura 5 — MEV de fibras vegetais: a) antes e b) ap6s serem usadas em pasta de cimento.

AL

'

N £,
Fonte Adaptado a) Mwaikambo (2006); b) Ardanuy, Claramunt, Toledo F11h0 (2015)

O processo de degradagdo alcalina ocorre em quatro etapas: na primeira, hd a
degradacdo da lignina e parte das hemiceluloses, o que leva a exposicdo da holocelulose na
solucdo de poros e fase sélida da matriz; na segunda, degradacdo principalmente das
hemiceluloses, o0 que provoca a diminui¢ao na integridade e estabilidade da parede celular
da fibra; na terceira, j& com a degradacdo da lignina e hemiceluloses, hd dispersao das
microfibrilas na solucdo de poros da matriz, que por sua vez acelera a degradacdo da
celulose; na quarta e ultima etapa, ocorre falha das microfibrilas de celulose, causada por
hidrdlise alcalina de regides amorfas, levando a degradacdo completa da fibra natural
exposta (WEI, MEYER, 2015). A Figura 6 ilustra o processo de degradagdo alcalina da fibra

natural.
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Figura 6 - Ilustracdo do processo de degradagdo alcalina da fibra natural.
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Fonte: Adaptado, traduzido, Wei e Meyer (2015).

2.3 Tratamentos de fibras vegetais visando melhoria em suas propriedades

O desempenho dos compositos refor¢cados com fibras vegetais pode ser melhorado
através de duas possibilidades: na primeira, a modificacdo da matriz, que ndo é o objetivo
desse estudo; na segunda, a modificacdo do reforco por meio de tratamentos fisicos e/ou

quimicos.

As propriedades das fibras podem ser melhoradas através de tratamentos superficiais
e modificacdes dos compostos constituintes propriamente ditos. Modificacdes das
superficies alteram propriedades como aderéncia e absor¢ao de umidade e, modificagcdes dos
constituintes alteram propriedades de equilibrio, tais como estabilidade dimensional com a

variacdo da umidade (MOTTA, 2005).

Para melhorar o desempenho mecénico e durabilidade, evitando a degradacdo do
compdsito, € necessario modificar o carater hidrofilico das fibras e melhorar a adesdo com a
matriz por meio de tratamento da superficie (ARDANUY, CLARAMUNT, TOLEDO
FILHO, 2015).

Os tratamentos fisicos modificam as propriedades estruturais e superficiais das fibras
sem alterar a composi¢do quimica e podem influenciar na adesdo com a matriz. Dentre os
tratamentos fisicos destacam-se corona, plasma frio, raios ultravioletas, tratamentos térmicos

com radiacao de elétrons, tratamento termomecanico, hornificacdo (FARUK et al., 2012).
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Os tratamentos quimicos consistem em empregar alguma substancia quimica que ird
reagir com as fibras vegetais, para aumentar a adesdo interfacial entre fibra e matriz e
diminuir a hidrofilicidade (ALBINANTE, PACHECO, VISCONTE, 2013). A maioria dos
métodos apresentam melhoria nas propriedades mecanicas das fibras e melhor adesao entre
fibra e matriz. Os tratamentos quimicos mais relatados sdo tratamento alcalino, acetilacao,
silano, acrilacdo, isocianatos, permanganato, impregnacdao (LI, TABIL, PANIGRAHI,
2007).

Motta, John e Agopyan (2010) realizaram tratamento termomecénico em fibras de
sisal para utilizacdo em matriz cimenticia. Nos ensaios de tragcdo direta, houve reducio na
tensdo de tragcdo das fibras prensadas a 120°C, 160°C, 200°C e saturada prensada a 200°C,
conforme apresentado na Figura 7. No entanto, nas fibras que foram saturadas para posterior
prensagem a 200°C, houve um acréscimo de 38% no mdédulo de elasticidade se comparado

com a fibra referéncia.

Para o ensaio de absor¢do realizado por Motta, John e Agopyan (2010), houve
redugdo na absor¢@o na condi¢do de umidade relativa a 90% para as fibras prensadas a
160°C, 200°C e saturada prensada a 200°C, se comparado com a fibra referéncia, conforme

apresentado na Figura 8.

Figura 7 — Esboco tipico do diagrama de tensdo/deformagao das fibras de sisal.
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Figura 8 — Isotermas de absor¢do de umidade das fibras de sisal.
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Fonte: Traduzido, Motta, John e Agopyan (2010).

Souza et al. (2017), realizaram modifica¢do quimica superficial de fibras de bucha

vegetal visando sua utilizacdo em matriz cimenticia. As reacdes de esterificacdo foram

realizadas com os agentes modificadores cloreto de octanoila, cloreto de lauroila e cloreto
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de estearoil, usando tolueno como solvente e piridina como catalisador. Observou-se que as
fibras modificadas com cloreto de lauroila na concentracdo de 1 ml/g e de 0,75 ml/g
apresentaram os menores valores de absor¢ao, com reducao de 70% e 67% respectivamente
em relagcdo a fibra sem tratamento. As fibras esterificadas com cloreto de octanoila a 0,75
ml/g também apresentaram menor absor¢cdo de umidade, com reducao de 64%. A Figura 9

apresenta as isotermas de absor¢cdo de umidade das fibras modificadas e natural.

Figura 9 — Isotermas de absor¢do de umidade das fibras
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Fonte: Souza et al. (2017).

Ainda Souza et al. (2017), notaram que houve reducao das propriedades mecanicas
com o tratamento quimico, em que o cloreto de lauroila foi o mais agressivo, com reducao
de 80% na resisténcia a tracao das fibras modificadas. As fibras modificadas com cloreto de
octanoila e estearoil apresentaram resisténcia a tracdo, em média, 50% menor, comparado a
fibra sem tratamento. O mdédulo de elasticidade das fibras tratadas também sofreu reducao,
exceto para o tratamento com cloreto de octanoila, em que, para a modificagdo com 0,5 ml/g,
ndo houve alteracdo, e com 0,75 ml/g o mdédulo de elasticidade teve aumento de 67%,

conforme pode ser observado na Tabela 3.
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Tabela 3 — Propriedades do ensaio de tracdo direta das fibras (desvio padrdo entre parénteses).

Resisténcia - Moédulo de
N ~ Deformagao .

a tracao (mm/mm) elasticidade

(MPa) (GPa)
Fibra sem tratamento (3 mm) 99,2 (32,25) | 0,177 (0,03 1,00 (0,27)
Fibra modificada — cloreto de octanoila 0,5 ml/g | 51,4 (13.85) | 0,060 (0,01) 1,05 (0,26)
Fibra modificada — cloreto de octanoila 0,75 ml/g | 58,3 (8,96) | 0,046 (0,01) 1,67 (0,40)
Fibra modificada — cloreto de lauroila 0,5 ml/g 18,5 (6,62) | 0,059 (0,01) 0,48 (0,06)
Fibra modificada — cloreto de lauroila 0,75 ml/g 17,4 (5,12) | 0,077 (0,03) 0,36 (0,10)
Fibra modificada — cloreto de lauroila 1 ml/g 20,2 (3,67) | 0,066 (0,01) 0,41 (0,08)
Fibra modificada — cloreto de estearoil 0,5 ml/g 449 (7,58) | 0,114 (0,03) 0,52 (0,12)
Fibra modificada — cloreto de estearoil 0,75 ml/g | 30,3 (5,39) | 0,083 (0,01) 0,52 (0,08)
Fibra modificada — cloreto de estearoil 1 ml/g 54,9 (7,02) | 0,167 (0,04) 0,48 (0,10)

Fonte: Adaptado, Souza et al. (2017).

2.4 Ligninas em fibras vegetais

A lignina é uma substancia amorfa com estrutura complexa que une as fibras
celuldsicas, formando a parede celular. Fornece resisténcia a compressao as fibras, pois
enrijece a parede celular e protege contra danos fisicos e quimicos. Também sao moléculas
formados por unidades aromaéticas de fenilpropano e apresentam estrutura macromolecular

(PASSOS, 2005).

Sua estrutura tridimensional explica a rigidez e a resisténcia a compressdo, gerando
uma estrutura resistente ao impacto, agindo como agente permanente de ligacdo entre as

células. (SANTOS, 2008).

Saliba et al. (2001) definem lignina como um polimero derivado de unidades
fenilpropanéides denominadas C6C3 ou, simplesmente, unidades C9, repetidas de forma
irregular, que t€m sua origem na polimerizacdo desidrogenativa do dlcool coniferilico. A
lignina é composta por trés monoligndis principais, o dlcool p-coumarilico, alcool
coniferilico e o dlcool sinapilico (QUINELATO, 2016), cujas estruturas estdo representadas

na Figura 10.

Figura 10 — Tipos de monoligndis mais comuns encontrados como precursores da lignina: (1)
alcool p-coumarilico, (2) dlcool coniferilico e (3) dlcool sinapilico.
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Fonte: Adaptado, Gellerstedt e Henriksson (2008).

A lignina € composta pela ligacdo de varios destes monolignéis, formando um
polimero bastante complexo (BOERJAN, RALPH, BAUCHER, 2003). A Figura 11 ilustra

o exemplo de uma determinada lignina e suas ligacdes.

Figura 11 — Estrutura molecular de um tipo de lignina.
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Fonte: Aguiar (2010).
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As ligacdes destas unidades sdao de dois tipos: ligacdo éter através do oxigénio do
grupo hidroxila do anel fendlico e ligagdes diretas C-C de condensagdo, sendo que as
ligacdes do tipo éter sao as que predominam (B-O-4 ¢ a-O-4) (BOERJAN, RALPH,
BAUCHER, 2003).

2.4.1 Isolamento da lignina

O isolamento da lignina pode ser dificultado principalmente por causa das reagdes
de condensacio e oxidagio que normalmente ocorrem durante o processo (PILO-VELOSO,
NASCIMENTO, MORAIS, 1993). Em decorréncia dessas reacdes, pode-se afirmar que
todos os processos de extragdo da lignina sofrem alguma modificagdo estrutural que afeta
suas propriedades fisicas (PASQUINI et al, 2002). Saliba, Rodriguez e Barreto (1998)
verificaram que a lignina de madeira moida e isolada com solventes organicos € ideal para

estudos de caracterizagdo, pois sofre poucas modificagdes.

Os processos para obtengdo da lignina segundo Fengel e Wegener (1984) podem ser
por hidrdlise e isolamento, este ultimo, com trés métodos basicos, lignina como residuo,

como extrativo ou como derivado.

A lignina de hidrdlise € obtida durante a hidrélise da madeira a uma temperatura de
180°C a 190°C, sob pressdo de 12 a 14 atm, e com solucao de H>SO4 de 0,5 a 1,0%. Devido
as condig¢des de extracdo, ocorre uma transformacdo da matéria-prima vegetal, na qual os
polissacarideos sdo convertidos a monossacarideos (pentoses e hexoses), restando um

produto insoldvel (rendimento de 25 a 40%) denominado Lignina Técnica Bruta (LTB).

O isolamento de lignina envolve o preparo de amostras livres de extrativos, tendo

trés processos basicos isolar a lignina:

e Como residuo — é o método de Klason, no qual pela hidrélise acida, os polissacarideos

sao removidos e a lignina € liberada como residuo;

e Como derivado - neste método, o vegetal, ao ser tratado com determinados reagentes,

forma produtos soldveis que serdo separados:
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» Processo organossolve - Envolve reagdo com um dlcool (metanol, isobutanol,
ciclo hexanol ou alcool benzilico) e acido acético. Os dlcoois combinam com a
lignina na presenca de 4dcidos minerais formando a lignina alcodlica, soldvel, com
rendimento de 30%;

» Processo do acido tioglicolico - Este acido reage com a lignina na presenga de
HCI diluido formando o &4cido ligno-tioglicélico. O componente principal da
lignina que participa desta reacdo € o dlcool benzilico (reacdo de substitui¢cdo
nucleofilica);

» Derivado da industria de celulose - Da industria de papel sdo obtidos dois tipos
de lignina como subprodutos, a lignina sulfitica e a Kraft (sulfatica). A lignina
sulfitica € obtida pelo tratamento da madeira com hidréxido de sédio e sulfito de
sodio; a sulfatica € produzida pela reacdo da madeira com sulfeto de sédio em

meio basico.

e Como extrativo - a lignina é obtida pela extracdo com solventes organicos a partir do
vegetal finamente moido. Como mencionado anteriormente, a lignina obtida por este

método assemelha-se mais com a protolignina:

» Lignina nativa (LN), ou de Brauns (LB) - No procedimento original, a madeira
do vegetal era finamente moida e a extragdo inicial era feita com éter, seguindo-
se uma extragdo com agua fria e, apds, com etanol 95%. Neste ultimo extrato, a
lignina era precipitada pela adicdo de H2O. A purificacdo final consistia na
dissolucdo do precipitado em dioxano e na reprecipitacdo por adi¢do de éter
etilico. O rendimento dessa lignina € muito baixo, representando de 2 a 4% da
lignina total presente na madeira;

» Lignina liberada enzimaticamente - Em particulas do vegetal com dimensdes de
60 mesh, faz-se a extracdo com éter e dgua. Posteriormente, o material pré-
extraido é submetido a uma cultura de determinados tipos de fungos por um
periodo de 13 a 15 meses. Os fungos atacam somente os polissacarideos,

propiciando uma hidrdlise enzimadtica e liberando a lignina intacta. A lignina é,



Capitulo 2 — Revisao Bibliogréfica 21

entdo, extraida do meio com etanol 95% e purificada, como no caso da lignina
nativa, tendo-se um rendimento de 20% do teor da lignina total da madeira.

» Lignina de madeira moida (LMM) - Esta é uma das mais estudadas para a andlise
estrutural, pois a lignina ndo sofre grandes transformacdes quimicas,
representando, assim, a composicao média da lignina do vegetal. Sua obtenc¢ado é
feita a partir do vegetal livre de extratos finamente triturado em moinho de bolas
por dois ou trés dias. Faz-se, entdo, a extracdo desse pé com mistura dioxano-
agua (9:1) ou acetona: dgua (9:1), que resulta em solugcdo contendo a LMM. Apos
remocgao do solvente, o extrato é purificado pela solubilizacdo em 4cido acético
e precipitado por adi¢do de dgua. Essa lignina pode ainda ser purificada por
solubilizacdo em NaOH 0,1 N e por precipitagdo por adicao de HC1 0,3 N. Por

este método, € possivel extrair até cerca de 50% da lignina total do vegetal.

2.5 Consideracoes finais

Até o presente, ndo hd relatos de estudos aplicando-se lignina impregnada em fibras
vegetais para uso como refor¢co em compdsitos de fibrocimento. Trata-se de um tratamento
inédito e que busca dar um destino mais nobre a lignina extraida das fibras vegetais,
principalmente pela industria do papel, e sobretudo de protecdo das fibras ao ataque alcalino

sofrido dentro da matriz cimenticia.

A proposta desse uso se da pelo fato da lignina exercer uma funcdo protetora e de
estruturacdo dos feixes fibrosos vegetais, conforme apresentado por Pettersen (1984). No
entanto, sabe-se que no momento em que ¢ decomposta pela acdo do elevado pH da dgua do
poro da pasta de cimento, a lignina deixa a fibra desprotegida, o que é prejudicial ao
compdsito, pois acaba reduzindo a aderéncia do conjunto fibra-matriz, fazendo com que a
fibra passe de um reforco apenas para um enchimento (AGOPYAN, 1991; TOLEDO
FILHO, 1997; CALDAS & SILVA, 2002).
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Caritoro3

MET0DOLOGIA APLICADA

Este capitulo apresenta a metodologia aplicada aos experimentos, descrevendo os

materiais utilizados, métodos de tratamento e ensaios realizados para as fibras e compd@sitos.

A Figura 12 apresenta um resumo do planejamento experimental aplicado neste trabalho.

Figura 12 — Organograma do planejamento experimental.

MATERIAIS COMPOSITOS
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3.1 Fibras vegetais de sisal

Moldagem das placas para

—

corpos-de-prova
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Fonte: o autor.
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3.1.1 Tratamento das fibras por impregnacao com lignina

Foram propostas quatro situagdes de tratamento de fibras para comparagdo com a
fibra natural. Em duas utilizou-se a lignina do tipo organossolve etanol/dgua de bagago de
cana, e em duas a lignina do tipo kraft de eucalipto, sendo que em 01 tratamento com lignina

organossolve e em 01 com lignina kraft foi adicionado glutaraldeido.

O processo de impregnagdo, cujo resumo encontra-se na Tabela 4, foi realizado da

seguinte maneira:

Primeiro, o preparo da solucio de acido cloridrico (HCI) concentrado ~1,0 M, em que sdo

adicionados 100 mililitros de HCl para cada litro de d4gua destilada;

Segundo, o preparo da solucdo de hidréxido de sédio (NaOH) ~0,1 M, em que sdo

adicionados 4 gramas de NaOH para cada litro de dgua destilada;
Terceiro, a pesagem da lignina;
Quarto, a pesagem das fibras;

Quinto, por meio de um agitador mecanico, fez-se o preparo da solucdo de NaOH com
lignina em um béquer posicionado em cima da placa de aquecimento, sendo que em duas

situagdes houve a adi¢do de glutaraldeido e em outras duas ndo;
Sexto, a adicdo de fibra vegetal a solu¢do de NaOH com lignina, com e sem glutaraldeido;
Sétimo, espera-se a estabilizacdo da temperatura de todo o conjunto descrito anteriormente;

Oitavo, com a temperatura estavel, adiciona-se gradualmente solu¢do de HCI 1,0M, até a

precipitacdo da lignina na fibra;

Ap6s o término do ensaio, que ocorreu em 90 minutos, fez-se a filtracdo para remoc¢do do

excesso de liquidos e secagem das fibras em estufa a 100°C + 5°C.

As fibras foram cortadas com comprimento de 30 mm, conforme trabalho proposto
por Motta, John e Agopyan (2010), sendo assim, o reforco da matriz € classificado como

descontinuo (curto) e orientado aleatoriamente. O objetivo do uso do glutaraldeido no
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tratamento é promover a possivel reticulacdo da lignina na superficie das fibras. J4 o uso da
solucdo de HCI1 1,0M € para que haja a condensagao da lignina, cujas reacdes em meio acido
podem ser ilustradas pela figura 13. A Figura 14 ilustra o tratamento por impregnagao em

andamento.

Tabela 4 — Resumo das condicdes de ensaio para impregnacao de lignina em fibras de sisal.

DNDICO ) AIC 0 0
Tipo de lignina Organossolve | Organossolve | Kraft Kraft
Solugédo 0,1 M NaOH (ml) 1500 1500 1500 1500
Lignina (g) 20 20 20 20
Fibra Sisal (g) 40 40 40 40
Glutaraldeido 50% (ml) 200 - 200 -
Tempo de aquecimento do conjunto
(min) 60 60 60 60
Temperatura conjunto apds tempo de
aquecimento (°C) e ok o ot
Adicao de solucdo 1,0 M de HCI no 75 75 25 25

tempo t = 60 min (ml)

pH solucdo (t = 60 min) 7 12 8 12

Adicao de solucdo 1,0 M de HCI no
tempo t = 65 min (ml)

pH solucdo (t = 65 min) 5 8 S5 9

Adicdo de solug@o 1,0 M de HCl no
tempo t = 70 min (ml)

pH solugéo (t = 70 min) 4 5 4 6

Adicdo de solug@o 1,0 M de HCl no
tempo t = 75 min (ml)

pH solucdo (t = 75 min) 4 4 4 5

Adicao de solucdo 1,0 M de HCI no
tempo t = 80 min (ml)

pH solucdo (t = 80 min) 3 3 3 4

Adicdo de solug@o 1,0 M de HCI no
tempo t = 85 min (ml)

pH solugao (t = 85 min) 2 2 2 2

Temperatura (°C) do conjunto no final

do ensaio (t = 90 min)

25 25 25 25

25 25 25 25

25 25 25 25

25 25 25 25

25 25 25 25

68 74 67 71

Fonte: o autor.

Figura 13 — Reacdes de condensacdo de ligninas em meio 4cido.
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Figura 14 — Tratamento por impregnacdo em fibras.

Fonte: o autor.



Capitulo 3 — Metodologia Aplicada 26

3.1.2 Analise microestrutural das fibras por MEV, FTIR-ATR e TGA

Visando verificar se a impregnagdo surtiu o efeito esperado nas fibras tratadas, estas
foram analisadas por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) no microscépio modelo
Vega3, da marca TESCAN, localizado no Laboratério de Multiusudrios do Instituto de
Quimica da UFU (IQ/UFU). Para tanto, utilizou ouro a uma voltagem de 5 kV para metalizar
as fibras, garantindo sua condutividade elétrica e térmica. As amostras foram cortadas nas
dimensdes de 1 cm e armazenadas em estufa, a temperatura de 50°C £ 1°C, por 24 h, para
que ndo houvesse degradacdo da amostra e para retirar a umidade que dificulta a aplicacdo

do vacuo necessario a analise.

Por meio da espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier pela
técnica de reflexao total atenuada (FTIR-ATR) foram analisadas as caracteristicas estruturais
em diversos pontos da superficie das fibras apds o tratamento. Os espectros vibracionais
foram obtidos na regido do infravermelho médio que compreende os comprimentos de onda
de 2,5 a 25 um (niimeros de onda entre 4000 e 400 cm™). O aparelho utilizado nesta andlise
foi o espectofotdometro FT-IR Frontier Single Range - MIR, da Perkin Elmer, com 16
acumulagdes e velocidade de varredura de 0,2 cm™. O espectrofotdmetro utilizado pertence
ao Grupo de Materiais Inorganicos do Tridngulo (GMIT), localizado no laboratério de

fotoquimica e ciéncia dos materiais (LAFOT-CM) do Instituto de Quimica da UFU.

Com a thermogravimetric analysis (TGA), ou seja, analise termogravimétrica,
observou-se a variacdo de massa das amostras de fibras tratadas, realizada a uma razdo de
aquecimento de 10°C.min"!, com um fluxo de gés inerte (N2) 30 ml.min!, com um intervalo
de temperatura de 28°C a 600°C em um equipamento Shimadzu DTG-60H. As amostras
com massa entre 5 e 7 mg foram colocadas em um porta amostra de alumina. Também foram

feitas andlises para amostras das ligninas organossolve e kraft.

Todos os resultados de analise microestrutural das fibras tratadas foram utilizados

para comparagdo com as fibras naturais.

3.1.3 Ensaio mecanico de tragdo direta
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Por meio do ensaio de tracdo direta baseado no método adotado por Motta, John e
Agopyan (2010), foram obtidas as propriedades mecanicas de resisténcia a tracdo,
deformacdo e médulo de elasticidade, utilizando médquina de ensaios Instron 5982, célula de
carga SkN. As fibras foram coladas com cola de madeira numa base de papel conforme
ilustrado na Figura 15a, cuja janela possui dimensdes de 15 mm x 15 mm. Esta base foi
posicionada nas garras da maquina de ensaio com uso de dispositivos de madeira com lixas
nas superficies para garantir melhor aderéncia e depois teve suas laterais cortadas, para que
o ensaio de tracdo seja apenas nas fibras, conforme Figura 15b. Foram ensaiadas 30 amostras

para cada tratamento, inclusive fibras naturais.

Figura 15 — a) Ilustragdo de preparo do corpo-de-prova para ensaio de tracéo direta; b) Ensaio de
tracdo de fibra sisal em andamento.

al'b

Fibra
/I

- Janela

~ Base de Papel

Fonte: o autor.

Os resultados foram obtidos pelo programa computacional da méaquina Instron 5982,
sendo necessarios como dados de entrada o comprimento inicial que foi de 15 mm e o
diametro médio das fibras (média de 3 medidas por amostra), obtido por microscépio 6tico
marca Olympus CX40 e camera de alta resolucdo Zeiss ICc5, conforme ilustrado na

Figura 16.

A deformacdo das fibras foi determinada pela relacido entre seu alongamento e o
comprimento inicial. A tensao de tracdo, pela relacdo da forca aplicada e a drea da secao
transversal inicial da fibra. E o médulo de elasticidade foi determinado pela relagc@o entre a

tensdo e a deformacao no trecho elastico da curva tensdo/deformacao.
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Figura 16 — Imagem via microscépio Optico da fibra de sisal.

Fonte: o autor.

3.1.4 Ensaio fisico de absorcao

Foi realizada uma avaliacio comparativa quanto a absor¢cdo de umidade entre os
diferentes tratamentos aplicados as fibras de sisal, conforme Norma ASTM E104-02 (2012).
Tré€s amostras de cada tratamento com massa de aproximadamente 1,0 g foram colocadas
em um dessecador com solugdo saturada de Sulfato de Zinco (ZnSOg4) para criar uma
atmosfera com alta umidade (99%), conforme ilustrado na Figura 17. O ensaio foi realizado
em ambiente com temperatura controlada igual a 21°C. As medidas de massa foram
realizadas em balanca analitica com resolucao de 0,00001 g, e a absor¢do foi determinada

conforme Equagdo 1.

Mee—M 1
Ar = <M> 100% W
mf,o

Sendo: A= absor¢ao da fibra; ms, = massa da fibra medida no instante t, em gramas; my,o =

massa inicial da fibra, em gramas.
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Figura 17 — Ensaio de absorcdo de umidade de fibras de sisal.
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~ Fonte: o autor.

3.2 Matriz cimenticia reforcada com fibras

3.2.1 Moldagem das placas para corpos-de-prova

A preparacdo dos compésitos foi feita simulando processo Hatschek, conforme
Savastano Junior (2000). Foram moldadas placas com dimensdes de 20 cm x 20 cm x 0,4
cm, sendo adicionados 2% de polpa celuldsica em relacdo ao volume da mistura, valor
minimo para reter o material cimenticio durante a succdo da dgua, além de 3% de fibras
vegetais de sisal em volume. A Tabela 5 apresenta a quantidade de materiais utilizados para

producdo de cada placa cimenticia.

Tabela 5 — Propor¢do dos componentes por placa cimenticia.

OV OIS Cimento CPII | Celulose | Fibras Agua
Massa (g) 228,00 4,80 7,20 360,00

Fonte: o autor.

A moldagem foi realizada em um dispositivo com base perfurada 20 cm x 20 cm,
cuja mangueira da bomba a vécuo € acoplada em sua base para realizar a succao de dgua.

Para evitar a passagem dos s6lidos durante esse processo foi utilizado papel filtro na base do
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dispositivo. O processo de moldagem, ilustrado pela Figura 18, foi realizado pelas seguintes

etapas:

e Em um misturador mecanico, marca Pavitest, modelo C3010 e rpm de 4/s, dispersou-se

a fibra de celulose juntamente com a dgua por 5 minutos, em velocidade baixa;
e Foram adicionados cimento e fibras e misturou-se por mais 5 minutos;

e A mistura foi adicionada no dispositivo de moldagem e a succ¢do foi acionada para que

o excesso de dgua fosse retirado e a mistura foi compactada com soquete de ferro;

e Apods desligar a bomba a vécuo, a placa foi retirada do dispositivo e realizou-se a
prensagem de 4 placas cimenticias de compdsitos, separadas por placas metdlicas
20 cm x 20 cm em prensa manual com tensdo de 3,2 MPa, conforme apresentado por
Motta (2005). A prensagem foi aplicada para reduzir os vazios da pasta e as placas

ficaram na prensa de um dia para outro, cerca de 12 horas.

Figura 18 — Esquema de mistura e fabricacao dos compdsitos.
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Fonte: Motta (2005).

A cura das placas se deu em camara umida com umidade relativa de 75% e
temperatura de 23°C durante 28 dias. Apds esse periodo, as placas foram cortadas em corpos-
de-prova menores, com dimensdes 4 cm x 20 cm x 0,4 cm, conforme ilustrado na Figura
19a. Algumas amostras foram ensaiadas aos 28 dias e outras foram submetidas ao
envelhecimento natural até 180 dias na estacdo de meteorologia da Universidade Federal de

Uberlandia, dispostos em um suporte com declividade de 30%, ilustrado na Figura 19b.
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Figura 19 — a) Corpos-de-prova utilizados nos ensaios; b) Suporte com corpos-de-prova expostos
ao envelhecimento natural.

Fonte: o autor.

Tal disposicdo segue orientacdes de Savastano Junior (2000), para que os corpos-de-
prova fiquem a exposicao das intempéries durante o envelhecimento natural. Tanto para os
ensaios aos 28 quanto aos 180 dias foram utilizados 6 corpos-de-prova em cada modificagdo

de fibra, inclusive com as fibras nfo tratadas.

3.2.2 Andlise microestrutural por MEV

Assim como as fibras, os compdsitos também foram analisados por MEV visando
avaliar a microestrutura, interface matriz-fibra e a ocorréncia de mineralizacao das fibras.
As andlises por MEV foram realizadas nos compdésitos apds os ensaios de flexdo, ou seja,
aos 28 e 180 dias. Para tanto, utilizou ouro a uma voltagem de 5 kV para metalizar as fibras,
garantindo sua condutividade elétrica e térmica. As amostras foram cortadas nas dimensdes
de 1 cm e armazenadas em estufa, a temperatura de 50°C + 1°C, por 24 h, para que nao
houvesse degrada¢cdo da amostra e para retirar a umidade que dificulta a aplicacdo do vacuo

necessario a analise.

3.2.3 Ensaios mecanicos de flexao
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Seguindo o procedimento de Motta (2005), os corpos-de-prova foram submetidos
aos ensaios de flexdo em 4 pontos. Utilizou-se a maquina Instron 5892 e célula de carga
5 kN, conforme ilustrado na Figura 20. A distancia entre os apoios inferiores foi de 150 mm,
velocidade de aplicagdo da carga foi de 2,0 mm/min e flecha adotada foi o deslocamento do
cutelo de carga da mdquina durante o ensaio. O parametro para finalizacdo do ensaio foi o

limite de flecha de 5 mm.

Do ensaio de flexdo foram determinados os Mdédulo de Ruptura (MOR) conforme
Equacdo 2 e 0 Mddulo de Flexdo ou Elasticidade (E) conforme Equacio 3, dos compdsitos.
A tenacidade de cada corpo-de-prova foi obtida pela energia de fratura em kJ/m2, que foi
determinada pela integracdo da drea sob a curva For¢ca x Deformacao até o ponto limite do
ensaio (flecha de 5 mm), dividida pela drea da secdo transversal das amostras. Os resultados
foram obtidos pelo programa computacional da mdquina Instron 5982, sendo necessarios
como dados de entrada a largura e espessura média das amostras, estas, obtidas pelo

paquimetro digital Mitutoyo com precisao de 0,01 mm.

Figura 20 — Ensaio de flexdo em 4

Fonte: o autor.

MOR = Ps.L / b.e? (2)

E=23.1°P/1296.1.5 3)
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Sendo: Pmsx = forca maxima durante o ensaio, em Newtons (N); L = distancia entre os apoios,
em milimetros (mm); b = largura do corpo-de-prova, em milimetros (mm); e = espessura do
corpo-de-prova, em milimetros (mm); I = momento de inércia da se¢do transversal (mm?);
P/6 = coeficiente angular da reta obtida pela curva P x d no trecho elastico (N/mm); MOR =
Moédulo de Ruptura, em MegaPascals (MPa); E = médulo de elasticidade, em MegaPascals
(MPa).

3.2.4 Ensaios fisicos absorcdo de dgua e porosidade

A absorc¢do e a porosidade dos compdsitos foram determinadas conforme a ASTM
C948-81 (2009), pelas Equacdes 4 e 5, respectivamente. Para determinagdo das massas das
amostras, os corpos de prova foram imersos em dgua até estabilidade de massa. Em uma
balancga hidrostética foi realizada a determinagdo da massa imersa (m;). Para massa saturada
superficie seca (msss) retirou-se a amostra da dgua, removeu-se a umidade superficial e
determinou-se a massa em uma balanca digital. Para determinacdo da massa seca (ms), 0s
corpos de prova foram secos em estufa com temperatura entre 100°C e 110°C durante
periodo minimo de 24 horas até estabilidade de massa, que ap6s remogao da estufa, foram
resfriados em um dessecador até temperatura ambiente. Com os dados de massa imersa,
massa saturada superficie seca e massa seca, obteve-se também a massa especifica aparente

das amostras pela Equacao 6.

Abep = {(mgs — my) / mg} x 100% @
H = {(msss - ms) / (ms - ml)} x 100% (5)
p= {mS / (Mgss — m1)} (6)

Sendo: Abcp = absorc¢ao dos compositos (%); I] = porosidade dos compositos (%); p = massa

especifica aparente dos compositos (kg/dm3).
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3.3 Consideracoes finais

Os resultados obtidos foram submetidos a andlise de varidncia (ANOVA) e teste
Tukey, com nivel de confiangca de 95% (p<0,05), a fim de verificar as diferencgas
significativas entre aos valores médios encontrados das propriedades mecanicas dos

compositos. Foram utilizados os softwares Excel e Past.
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CariturLo4

Resurrapos & DiscussoEes

4.1 Fibras vegetais de sisal

4.1.1 Analise microestrutural das fibras por MEV, FTIR-ATR e TGA

A primeira andlise feita nas fibras foi por Microscopia Eletronica de Varredura,

conforme ilustrado na Figura 21, com imagens das superficies das fibras naturais e tratadas.

Figura 21: MEV, sendo: a) SNAT; b) SLOG; ¢) SLO; d) SLKG; e) SLK.
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Fonte: o autor.
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As SNAT nao apresentaram recobrimento de lignina em sua superficie, nitidamente
ndo foi observado deposicao de material nas células individuais que compdem as fibras de
sisal natural Figura 21a). Ja nas imagens por MEV das SLOG, SLO, SLKG e SLK foi
possivel observar o recobrimento das células que compdem as fibras vegetais, que
apresentaram tanto aspecto rugosos (Figura 21b), ou aspecto liso e homogéneo (Figuras 21c,
21d e 2le). As fissuras apresentadas nas SLO, SLKG e SLK podem ser resultado da secagem
das amostras em estufa. Por MEV observou-se lignina depositada na superficie das fibras,
evidenciando que o tratamento com impregnacdo a principio ocorreu. Sabe-se que a
rugosidade da superficie é um dos fatores que pode beneficiar a aderéncia reforco/matriz.

Também foi observado que a integridade das fibras foi mantida ap6s o tratamento.

Ap06s a Microscopia Eletronica de Varredura, foram analisados os espectros de FTIR-
ATR das fibras de sisal antes e apds os tratamentos, conforme apresentado na Figura 22.
Verificou-se que os espectros de todas as amostras apresentam perfil de materiais
lignoceluldsicos, apresentando picos referentes a celulose, hemiceluloses e lignina, que sdo
0s principais componentes que constitui a fibra de sisal. Alguns exemplos s@o os picos em
torno de 3300-3900 cm! referente ao estiramento OH, dos picos em torno de 2800-3000 cm’
I associados as ligacdes C-H alifiticas, o pico em torno de 1675-1759 cm™ associado as
ligagcdes C=0 dos grupos carbonila e acetil das ligninas e hemiceluloses, os picos em torno
de 1000-1250 cm™! que podem ser associadas as ligacdes C-O, que correspondem a ligacdes
éteres presentes nas estruturas de ligninas e hemiceluloses, e o pico de 1514 cm™ que é

indicativo da presenca de lignina e pode ser atribuida a vibragdo C=C dos anéis aromaticos

de ligninas.

Figura 22 — FTIR-ATR das fibras de sisal.
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Fonte: o autor.

A incorporacdo das ligninas na superficie das fibras pode ser evidenciado pelo
aparecimento mais evidente dos picos em 1514 cm™! que é atribuido 2 ligagio C=C de anéis
arométicos, e também do pico em torno de 1456 cm™ que é referente a deformacio

assimétrica de C-H alifaticos. Tanto grupos aromaticos e alifaticos estdo presentes na
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lignina, e a adi¢do das mesmas na superficie das fibras potencializa o aparecimento destes
sinais, confirmando a presenca destas na superficie das fibras. Este resultado corrobora com

os resultados de MEV.

Pode-se verificar que o pico em torno de 1720 cm™! presente na fibra natural sé
aparecem nas amostras SLO e SLK na forma de um ombro de baixa intensidade. Isto se deve
ao fato de que os grupos C=0 sdo mais presentes nas hemiceluloses que nas ligninas, e com
a incorporacgdo das ligninas na superficie das fibras este sinal € reduzido. Por outro lado,
verifica-se que este pico volta a aparecer nas amostras SLOG e SLKG, cujas amostras foram
produzidas com presenca de glutaraldeido, e este sinal estd relacionado a presenca de
residuos de glutaraldeido ndo reagidos e que ficaram incorporados na superficie das fibras

juntamente com as ligninas.

Por fim, foram feitas analises termogravimétricas das fibras com e sem tratamento e

das ligninas utilizadas na impregnacao, ilustrado na Figura 23.

Figura 23 — TGA das fibras de sisal com e sem tratamento e ligninas utilizadas na impregnacao.
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Fonte: o autor.
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Em relacdo as curvas TG das ligninas, foi observado que a lignina do tipo kraft tem
sua degradacdo acelerada hd uma temperatura aproximada de 230°C, enquanto que a
organossolve etanol/agua, ha uma temperatura de cerca de 180°C. No entanto, a taxa de
degradacdo térmica da lignina organossolve etanol/dgua é menor que a da kraft, decresce

praticamente linearmente.

Observou-se que para até 100°C as amostras apresentaram perda de massa de até
5,3% referente a umidade das fibras. Ao analisar as curvas TG das fibras, foi observado um
evento de degradacdo principal em torno de 180°C a 380°C. Neste evento verifica-se que a
temperatura inicial de degradacdo da SNAT é menor que a das fibras tratadas, que
apresentam praticamente o mesmo comportamento. Para a SNAT a temperatura inicial de
degradacao foi cerca de 180°C, enquanto que para as SLOG, SLO, SLKG e SLK foi em
torno de 230°C, ou seja, o tratamento por impregnacao retardou a degradacao térmica das
fibras, que provavelmente é devido a insercdo de lignina (que possui maior estabilidade
térmica) na superficie das fibras, corroborando com os resultados do MEV e FTIR-ATR,

que mostram presenca de lignina.

4.1.2 Ensaio mecanico de tracao direta

Com o ensaio de tracdo direta foi possivel analisar as propriedades de deformacao,
resisténcia a tracdo e modulo de elasticidade das fibras com e sem tratamento. A Figura 24

e a Tabela 6 apresentam o resumo dos resultados obtidos.
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Figura 24 — Gréficos das propriedades obtidas pelo ensaio de tracdo das fibras, sendo: a) resisténcia
a tragdo; b) médulo de elasticidade; ¢) deformagao.
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Fonte: o autor.
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Observou-se que as SLOG apresentaram reducdo na resisténcia a tracdo de 14,49%
e na deformacdo 17,39%, se comparadas com as SNAT. O mesmo aconteceu com as SLKG,
que tiveram a resisténcia a tracao reduzida em 2,34% e reducao de 17,67% na deformacao,
se comparado com as SNAT. Uma causa provédvel pode ter sido uma possivel degradacao
das fibras durante o tratamento na presenca de glutaraodeido, que resulta em reagdo de
reticulacdo com os componentes das fibras. No entanto, as SLOG e SLKG foram as que
apresentaram maior ganho no médulo de elasticidade, se comparado com as SNAT, sendo o
acréscimo de 7,80% e 13,48%, respectivamente. As SLO e SLK apresentaram
respectivamente, ganho na resisténcia a tracao de 0,46% e 9,96%, ganho de deformacao de
0,35% e 2,04% e ganho no mddulo de elasticidade de 6,65% e 6,91%, se comparadas com
as SNAT.

Mesmo com os resultados apresentados, percebe-se que ndo houve variagio
significativa nos valores das fibras tratadas em relagdo as fibras sem tratamento. No entanto,
vale ressaltar o aspecto positivo, no sentido do tratamento ndo ter sido prejudicial as
propriedades mecanicas das fibras, algo que é comum nos tratamentos quimicos em fibras

vegetais.

Tabela 6 — Resumo das propriedades obtidas pelo ensaio de tracao direta: valores médios e desvio
padrio entre parénteses.

PROPRIEDADES \ SNAT SLOG SLO SLKG SLK
Resisténcia a tracdo | 363,23 | 310,58 | 364,91 | 355,09 | 39940
(MPa) (£83,79) | (£75,2) | (+85,86) | (+96,37) | (¥103,05)
Médulo de elasticidade | 11,28 12,16 11,32 12,80 11,51
(GPa) (#2,74) | (¥2,74) | (+2,81) | (+2,89) | (+1,89)
Deformagio (mm/mm) 0,0391 | 0,0323 | 0,0417 | 0,0322 | 0,0418
(£0,0061) | (£0,0055) | (£0,0071) | (0,0075) | (+0,0108)

Fonte: o autor.

4.1.3 Ensaio fisico de absor¢do de dgua

A Figura 25 apresenta os dados obtidos no ensaio de absorcdo. Todas as fibras
tratadas apresentaram reducdo na absor¢do final, se comparadas com as SNAT, indicando

que o cardter hidrofilico das fibras foi potencializado para carater hidrofébico.
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Figura 25 — Curvas de absor¢do das fibras de sisal.
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Fonte: o autor.

Uma menor absorcdo nas fibras poderd reduzir a migracdo dos produtos da

hidratacdo para o interior das fibras, diminuir a varia¢do dimensional e melhorar a interacdo

matriz e fibras (SOUZA et al, 2017). A Tabela 7 apresenta os resultados de absor¢do de cada

fibra, bem como o percentual de reducdo que cada tratamento proporcionou, se comparado

com as SNAT. Foi observada variacdo estatistica dos valores nas amostras das SNAT se

comparadas com todas as fibras tratadas, ou seja, o tratamento por impregna¢do nas fibras

foi significativo, independentemente do tipo de lignina utilizada e da presenca ou ndo de

glutaraldeido.

Tabela 7 — Absor¢ao das fibras e comparativo de reducdo da absor¢io.

PARAMETROS SNAT SLOG SLO SLKG SLK
Absorcao das fibras 3,47% 1,51% 1,98% 1,82% 1,68%
Reducio da absor¢ao - 56,42% | 43,00% | 47,49% | 51,54%

Fonte: o autor.

Se for analisado apenas o tratamento por impregnagao nas fibras, conclui-se que a

melhores op¢des sdo as SLO e SLK, pelo fato de ndo envolver glutaraldeido no processo.
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4.2 Matriz cimenticia reforcada com fibras

4.2.1 Ensaios mecanicos de flexao

Foram feitos ensaios de flexdo, a fim de analisar se o tratamento feito nas fibras surtiu
efeito favoravel nos compésitos. Os corpos-de-prova nao foram todos ensaiados na mesma
data, mas foram retirados da cidmara imida 24 horas antes do ensaio e armazenados na sala

de ensaios. Na Tabela 8 estdao apresentados as condi¢des de ensaio que cada compdsito foi

realizado.

Tabela 8 — Condigdes de ensaios para os compdsitos.

DAR A »

8 DIA

PC-SNAT | PC-SLOG | PC-SLO | PC-SLKG | PC-SLK
Umidade da amostra 10,55% 11,74% 15,52% 12,09% 16,30%
Umidade relativa do ar 58% 58% 58% 60% 53%
Temperatura ambiente 26,3°C 26,3°C 26,3°C 25,4°C 29,6°C
AT A 0 30 DI/
PC-SNAT | PC-SLOG | PC-SLO | PC-SLKG | PC-SLK
Umidade da amostra 2,65% 5,55% 5,31% 8,00% 4,00%
Umidade relativa do ar 32% 32% 32% 43% 27%
Temperatura ambiente 27.4°C 27,4°C 27,4°C 24,5°C 26,5°C

A Figura 26 e a Tabela 9 apresentam o resumo das propriedades obtidas nos ensaios

Fonte: o autor.

de flex@o para os compositos reforcados com fibras vegetais com e sem tratamento.
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Figura 26 — Propriedades mecanicas dos compdsitos, sendo: a) médulo de ruptura; b) médulo de
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Fonte: o autor.
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entre parénteses.

Tabela 9 — Propriedades mecénicas dos compdsitos ensaiados: valores médios e desvio padrdo

OMPG gy
28 dias | 180 dias | 28 dias | 180dias | 28 dias | 180 dias
PC-SNAT S 5,75 4,21 9,18 0.35 0,45
(£0,7943) | (0,8131) | (+1,0560) | (+2,0258) | (+0,0810) | (+0,1080
PC-SLOG 2 9,08 | 17,68 | 2064 | 075 0,44
(£1,9525) | (£1,9970) | (+3,3317) | (22,7552) | (0,1060) | (£0,0990)
PC-SLO el 9.00 | 1815 | 1664 | 059 0,76
(+2,0389) | (£0,9167) | (+3,1709) | (+4,3989) | (20,1230) | (+0,0970)
PC-SLKG U 769 | 1579 | 1516 | 0,69 0,29
(£0,7989) | (+0,4879) | (+3,4069) | (+2,7742) | (+0,1390) | (+0,0480)
PC-SLK 7,28 8,00 1511 | 18,13 0,65 0,35
(+1,3890) | (+1,7584) | (+1,6806) | (+2,4481) | (+0,0890) | (+0,0860)

Fonte: o autor.

Analisando o médulo de ruptura aos 28 dias, observou-se estatisticamente diferencas
significativas entre os valores das PC-SNAT se comparados com todos os valores dos outros
tratamentos, e analisando os tratamentos empregados nao foram analisadas estatisticamente
diferencas significativas entre si. Aos 180 dias, também foram observadas estatisticamente
diferengas significativas entre os valores das PC-SNAT se comparadas com os demais
tratamentos, e analisando os tratamentos utilizados, observou-se diferencas significativas

entre as PC-SLOG e PC-SLKG e entre as PC-SLO e PC-SLKG.

Com os dados do médulo de elasticidade aos 28 dias, observou-se estatisticamente
diferencgas significativas entre os valores das PC-SNAT se comparados com todos os valores
dos outros tratamentos. Aos 180 dias, também foram observadas estatisticamente diferencas
significativas entre os valores das PC-SNAT se comparadas com os demais tratamentos,
analisando os tratamentos utilizados, observou-se diferencas significativas entre as
PC- SLOG e PC-SLO, entre as PC-SLOG e PC-SLKG, entre as PC-SLOG e PC-SLK e entre
as PC-SLKG e PC-SLK.

Ao fazer a andlise da tenacidade aos 28 dias, observou-se estatisticamente diferencas
significativas entre os valores das PC-SNAT se comparados com todos os valores dos outros
tratamentos, e analisando os tratamentos utilizados, observou-se diferencgas significativas

entre as PC-SLOG e PC-SLO. Aos 180 dias, ndo foram analisadas estatisticamente
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diferencgas significativas apenas entre as PC-SNAT e PC-SLOG e entre as PC-SLKG e PC-
SLK.

Uma causa provavel para o aumento considerdvel nas propriedades mecanicas das
PC-SNAT dos 28 para os 180 dias é o fendmeno de carbonatagdo. Caldas & Silva (2002)
afirma que em compdsitos reforcados com fibras vegetais, a carbonatacio da matriz é
potencializada devido a sua alta porosidade, que facilita a penetracdo do CO> permitindo,
dependendo do cimento, formagao de carbonato de célcio no interior do material. Seu efeito,
em compositos a base de cimento Portland, pode ser descrito como benéfico ao material. O
consumo de 4lcalis, presentes nos poros do material, conduz a uma diminui¢do da
alcalinidade do meio, fornecendo, por conseqiiéncia, um ambiente menos agressivo a fibra.
Ainda segundo Caldas & Silva (2002), a carbonatacio pode conduzir a uma maior
densificacdo do material, aumentando a massa especifica, que estd associado a maiores

valores de resisténcia mecanica e do mdodulo de elasticidade.

Observou-se uma diferenca entre os desempenhos das amostras analisando a
tenacidade das mesmas. Alguns corpos de prova apresentaram comportamento pds-pico, as
fibras foram capazes de resistir a tensdo de ruptura transferida pela matriz e a manteve até a
finalizacdo do ensaio, garantindo a alta tenacidade. Enquanto outras amostras tiveram
comportamento fragil, com queda acentuada da tensdo apds ruptura da matriz e reducio da

resisténcia pds-pico (PIRES, 2017).

Com os resultados das propriedades mecéanicas e as ponderacdes feitas acima
conclui-se que o melhor tratamento € o com fibras imersas nas PC-SLO, pois o enrijecimento
da matriz, mostrado pelo aumento do médulo de elasticidade, poderia causar uma queda na
tenacidade pela melhor aderéncia das fibras a matriz e pela eventual degradacdo das fibras
com o envelhecimento, no entanto, 0 compdsito ainda apresentou aumento da tenacidade,
mostrando claramente o bom desempenho das fibras no compo6sito mesmo apods 180 dias de
envelhecimento natural.. A Tabela 10 apresenta o resumo das anélises estatisticas entre 0s
tratamentos, a Tabela 11 o resumo da andlise estatistica apenas de cada tratamento. Os

resultados das andlises estatisticas encontram-se anexos no apéndice.



Capitulo 4 — Resultados e Discussdes

49

Tabela 10 — Andlise estatistica entre os tratamentos, sendo: a) Médulo de Ruptura; b) Médulo de
Elasticidade; c¢) Tenacidade.

: A : 0 : 0 :
a 28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias
: 0 + + - - ] _ _ _
P # # = = - - - -
P # # = # = # - -
P # # = = = = = =
b P A P 0 P 0 P
28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias
P # # - - - - - -
P 7 # = # - - - -
P # # = # = = - -
P # # = # = = = #
: A : 0 : 0 :
y 28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias
» 0 # — _ _ _ _ _
P # # # # - - -
P # # = # = # -
P # # = # = # =

Tabela 11 - Anélise estatistica das propriedades mecénicas de cada tratamento.

PC-SNAT

Fonte: o autor.
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Igual entre si

Diferente entre si

Diferente entre si

Fonte: o autor.

4.2.2 Ensaios para obten¢ao das propriedades fisicas
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Além de dados de absorcdo e porosidade, obteve-se resultados de massa especifica
aparente para os compositos ensaiados, tanto para 28 quanto para 180 dias. A Figura27 e a
Tabela 12 apresentam os valores médios e desvio padrio dos resultados das propriedades

fisicas dos compdsitos.

Figura 27 — Propriedades fisicas dos compdsitos, sendo: a) absor¢do; b) porosidade; ¢) massa
especifica aparente.
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Fonte: o autor.

Com relacdo aos indices de absorcdo, as PC-SNAT apresentaram a maior
porcentagem aos 28 dias se comparadas com as demais placas, o que pode estar relacionado
com a porosidade das fibras sem tratamento utilizadas como reforco, justificando as baixas
propriedades mecanicas obtidas nessa idade. Aos 180 dias houve redu¢do da absor¢dao em

todas amostras se comparadas com as dos 28 dias.

Analisando estatisticamente a absor¢do aos 28 dias, observou-se diferencas
significativas entre as PC-SNAT e as PC-SLKG e entre as PC-SNAT e as PC-SLK. Aos 180

dias, as amostras nao apresentaram diferencas estatisticas entre si.

De maneira andloga, observou-se que a porosidade das PC-SNAT foi maior do que
as placas que foram reforcadas com fibras tratadas aos 28 dias. Aos 180 dias houve também

reduc¢do da porosidade para todas as amostras, se comprada aos 28 dias.

Com a andlise estatistica da porosidade aos 28 dias, observou-se diferengas
significativas entre as PC-SNAT e as PC-SLOG, entre as PC-SNAT e as PC-SLKG e entre
as PC-SNAT e as PC-SLK. Aos 180 dias, as amostras ndo apresentaram diferencas

significativas entre si.

Analisando a massa especificas aparente das placas cimenticias aos 28 dias,
observou-se diferencas significativas entre as PC-SNAT e as PC-SLKG e entre as PC-SNAT

e PC-SLK. Aos 180 dias, as amostras ndo apresentaram diferencas significativas entre si.
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Tabela 12:— Propriedades fisicas dos compdsitos ensaiados: valores médios e desvio padrdo entre

parénteses.
v
. .. A DSO l', l.. dad o' oo 7
28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias
PC-SNAT 21,62% | 16,24% | 58,70% | 40,67% 1,711 1,781
(£1,55%) | (£1,28%) | (£4,81%) | (£3,2%) | (£0,0353 | (£0,0494)
PCSLOG | 16:96% | 13,58% | 44.81% | 33,68% | 1829 | 1857
(#3,17%) | (£1,76%) | (+8,46% | (+4,21%) | (+0,1027 | (+0,0725)
PC-SLO 18,10% | 16,06% | 47,84% | 39,22% 1,792 1,755
(£2,78%) | (£x1,4%) | (£7,19% |(£3,26%) | (£0,0896 | (£0,0492)
PC-SLKG 15,86% | 15,31% | 41,61% | 35,59%) 1,853 1,737
(£1,26%) | (£3,8%) | (£3,31% |(£7,65%) | (£0,0432) | (£0,2193)
PC-SLK 15,11% | 14,43% | 39,69% | 35,93%) 1,881 1,836
(£0,82%) | (£1,77%) | (£2,03%) | (£3,74%) | (£0,0334) | (£0,0827)

Fonte: o autor.

Sabe-se que os indices de absorcdo, porosidade e massa especifica aparente estao
relacionados diretamente entre si. Quanto menor a absor¢do, menor a porosidade e maior a
massa especifica aparente de um corpo e vice-versa. Analisando os resultados das
propriedades fisicas, conclui-se que as PC-SLKG e PC-SLK foram as que apresentaram os
melhores resultados. A Tabela 13 apresenta o resumo das andlises estatisticas entre 0s
tratamentos, a Tabela 14 o resumo da andlise estatistica apenas de cada tratamento. Os

resultados das andlises estatisticas encontram-se anexos no apéndice.

Tabela 13 — Andlise estatistica entre os tratamentos, sendo: a) Absor¢ao; b) Porosidade; c) Massa
especifica aparente.

: A : 0 : 0 :
a 28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias
0 0 _ _ _ _ } } _ _
0 0 _ _ _ — B i i -
D # - - - — _ _
D # - - - - - - -
b P A P 0 P 0 P
28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias
p 0 + = - - - - _ ]
0 + _ _ _ _ _ _
D :,é = = = = = = =
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D A D 0 D 0 D
28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias | 28 dias | 180 dias

| H|
|
|
|
|

Fonte: o autor.

Tabela 14 - Andlise estatistica das propriedades fisicas de cada tratamento.

esne
0 D 0
ADSO a0 0 orosidade 0

28 para 180 dias 28 para 180 dias 28 para 180 dias
PC-SNAT Diferente entre si Diferente entre si Igual entre si
PC-SLOG Igual entre si Igual entre si Igual entre si
PC-SLO Igual entre si Igual entre si Igual entre si
PC-SLKG Igual entre si Igual entre si Igual entre si
PC-SLK Igual entre si Igual entre si Igual entre si

Fonte: o autor.

4.2.3 Anélise microestrutural por MEV

Aos 28 dias foram capturadas imagens por MEV apenas da superficie das fibras
utilizadas nas placas, conforme ilustrado na Figura 28. Percebe-se que ocorreu uma
deposicao maior de produtos de hidratacdo do cimento nas fibras das PC-SNAT, o que pode
ser atribuido a maior absor¢do e porosidade das fibras sem tratamento. Além disso, foi
possivel observar que nao houve degradacdo das fibras com tratamento, permanecendo

praticamente intactas apds periodo de cura de 28 dias.
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Figura 28 - MEV das fibras dos compdsitos aos 28 dias, sendo: a) PC-SNAT; b) PC-SLOG:; c) PC-
SLO; d) PC-SLKG; e) PC-SLK.

N i

2 pam EHT = 5.00 kY Signal A= FE1 Diater 118 Agr 2018
WD = B.0mm Mag= S00KX Time :10:24:38

ZEISX

Zpen EHT = .00 KW Signal A = SE1 Drato 219 Ape 2018 ZEISS
H WD =110mm Mag= SO00KX Time 10:E71E5
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I EHT = 860k Signal A = SE1 Drabo =19 Apr 2018 "1
|_| Wh= 7.0 mm Mag= BODKX Time ;111353

2 pm EWT = 500K Signal A = SE1 Dt 1181 Apr 2016 ZEIES
(= WD =100 mm Mag= S00KX Tirne :11:50:01
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WD =11 5mm Mag= SDOKX Tirmve (120080

I-zﬂ{“ EHT = 5.00 kY Signel A = SE1 Date 19 Agr 2018 ﬁ

Fonte: o autor.

Aos 180 dias foram capturadas imagens por MEV das placas cimenticias. Notou-se
certo deslocamento entre a matriz e a fibra na zona de transi¢ao, conforme ilustrado na Figura
29. Tais deslocamentos formam vazios na interface, provavelmente causados pelas variacoes
dimensionais das fibras (AGOPYAN, 1991; SAVASTANO JUNIOR, 2000; CALDAS &
SILVA, 2002). Os espacos na zona de transicdo servem como depdsitos de produtos e
umidade e podem favorecer a degradacdo precoce da fibra (DOS SANTOS MARQUES,
2015).
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Figura 29 - MEV das fibras dos compésitos aos 180 dias, sendo: a) PC-SNAT; b) PC-SLOG; c¢)

PC-SLO; d) PC-SLKG; e) PC-SLK.
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20 EHT = 5,00 kW Signal A = SE1 Date 28 Sep 2018 ZEISS
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20 pm EHT = 5.00 KV Signal A= SE1 Date 28 Sep 2018 ]
I I WD = 135.0mm Mag= BIOX Time 152206

Fonte: o autor.

Pela Figura 30, observou-se também a presenca de regides em que as fibras foram
arrancadas (indicadas pelos circulos azuis), bem como fibras rompidas. Enquanto o
arrancamento das fibras contribui para o aumento da tenacidade, a melhor aderéncia entre
fibra e matriz causa ruptura da fibra e consequentemente aumento da resisténcia do
compésito (SAVASTANO JUNIOR, 2000; CALDAS & SILVA, 2002). As regides
indicadas por retangulos verdes mostram ruptura das fibras préximas a superficie dos

compdsitos.
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Figura 30 - MEV das fibras dos compésitos aos 180 dias, sendo: a) PC-SNAT; b) PC-SLOG; c)
PC-SLO; d) PC-SLKG; e) PC-SLK.

Date 28 Sep 2018 ZEISS
Mag= BO0X Tirne 9.36:16
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200 pm EHT = 5.00 kv Signal A = SE9 Diate 28 Sep 2018
WD =13.0 mm Mag= 60X Time 15:03:20

Fonte: o autor.

A secdo transversal das fibras nas matrizes apresenta-se achatada devido ao ensaio
de flexdo e também ao corte de amostras para ensaios fisicos. Mas pode ser observado,
conforme Figura 31, que os produtos oriundos da hidratacdo da pasta se acumularam na
superficie da fibra, uma vez que a estrutura interna das fibras ndo se encontra degradada
mesmo imersas em matriz cimenticia por 180 dias, o que indica que o tratamento por

impregnacdo com lignina estd protegendo as fibras.
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Figura 31 - MEV das fibras dos compésitos aos 180 dias, sendo: a) PC-SNAT; b) PC-SLOG; c)
PC-SLO; d) PC-SLKG; e) PC-SLK.
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N R o
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s '
- L |
| Gl
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Fonte: o autor.

4.3 Consideracoes finais

A proposta deste trabalho foi a modificagdo superficial de fibras de sisal, por

impregnacdo com ligninas e posteriormente seu uso como reforco em matrizes cimenticias.

A priori, foram analisados os dados dos ensaios das propriedades mecanicas e fisicas
das fibras com e sem modifica¢do, cujos resultados foram bem significativos, uma vez que
a impregnacao ndo prejudicou as propriedades mecanicas e diminuiu significativamente os
indices de absor¢do de umidade das fibras tratadas em relag@o as ndo tratadas, evidenciando

a eficacia do tratamento

Por conseguinte, foram feitas as andlises dos compdsitos de fibrocimento, sendo que
as propriedades mecanicas das placas com fibras tratadas foram superiores as das com fibras

sem tratamento, além de indices fisicos mais satisfatorios.
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Conclui-se que o trabalho atingiu seu objetivo e que o mesmo serd de grande valia,
como muitos outros, que buscam solucdes para o uso de fibras vegetais como uma alternativa

vidvel de reforco em materiais cimenticios.
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CariturLo5

CONCLUS()ES

Com relacdo ao tratamento por impregnacdo de lignina nas fibras vegetais de sisal, conclui-

se que:

e Por MEV, foi observado que ocorreu impregnacdo nas fibras tratadas, uma vez que
as SNAT nio apresentaram recobrimento de lignina em sua superficie, enquanto que
as SLOG, SLO, SLKG e SLK apresentaram recobrimento de lignina, tendo sua

superficie com aspecto rugoso ou liso;

e O FTIR-ATR também evidenciou que houve a incorporagdo de lignina, devido aos
picos de grupos aromdticos em 1514 cm™ e grupos alifaticos em 1456 cm™!, presentes

na lignina;

e O TGA indicou que com o tratamento houve um aumento da temperatura inicial de
degradacido das fibras, atribuida a insercao das ligninas. Enquanto nas fibras SNAT
a degradacgdo acelerada comeca em torno de 165°C, nas fibras SLOG, SLO, SLKG e

SLK essa temperatura salta para 230°C;

e Em relagdo as propriedades mecanicas, estatisticamente, ndo houve diferencas
significativas das SNAT para as SLOG, SLO, SLKG e SLK, o que € um aspecto
muito positivo pelo fato de grande parte dos tratamentos quimicos piorarem as

propriedades mecanicas das fibras;
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Com os dados obtidos das propriedades fisicas de absor¢ao de dgua das fibras, houve
diferencgas significativas das SNAT para as SLOG, SLO, SLKG e SLK, com redug¢do

do indice de absorcdo para todas as amostras, variando de 43% a 56%;

Independentemente do tipo de lignina utilizada para impregnacdo das fibras, a

presenca de glutaraldeido € dispensdvel no processo;

Diante dos resultados obtidos e das discussdes, 0s tratamentos que apresentaram

serem mais indicados sdo os com SLO e SLK.

Com relacdo as matrizes cimenticias reforcadas com as SNAT, SLOG. SLO, SLKG e SLK

conclui-se que:

No médulo de ruptura, observou-se que com exce¢ao das PC-SNAT que obtiveram
varia¢do significativamente estatistica dos 28 dias para os 180 dias, as demais placas
ndo obtiveram variagdes significativas, mas, destacam-se as PC-SLO e as PC-SLK,

apresentaram acréscimo no modulo de ruptura de 8,30% e 9,89%, respectivamente;

Com o médulo de elasticidade, destacaram-se as PC-SNAT e as PC-SLK, que

apresentaram variagOes estatisticas significantes dos 28 dias para os 180 dias;

Analisando a tenacidade dos corpos-de-prova, destacaram-se as PC-SNAT e as PC-
SLO, que obtiveram variagdes estatisticas significativas com aumento na
propriedade mecanica analisada, enquanto as demais obtiveram varia¢des

significativas, porém com decréscimo na tenacidade;

Com os dados obtidos de absor¢do, com excecdo das PC-SNAT, ndo houve
estatisticamente variacdo significativa dos tratamentos dos 28 dias para os 180 dias;
Ao analisar os dados de porosidade, com exce¢do das PC-SNAT, ndo houve

estatisticamente variacdo significativa dos tratamentos dos 28 dias para os 180 dias;
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e Em relacio a massa especifica aparente, ndo houve estatisticamente variacao

significativa dos tratamentos dos 28 dias para os 180 dias;

e Com os dados das propriedades mecanicas e fisicas dos corpos-de-prova, conclui-se

que as PC-SLO apresentaram o melhor desempenho.

Quanto a recomendacgdes para futuros trabalhos:

e Fazer impregnacdo com lignina em fibras longas;

e Utilizar mais de um tipo de fibra no tratamento por impregnacgao;

e Moldagem de placas cimenticias e ensaios conforme normas vigentes para
verificacdo da possibilidade do uso comercial dos compdsitos cimenticios com fibras

vegetais tratadas por impregnagdo com lignina.
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A PENDICE

APENDICE A - Analises estatisticas dos compésitos aos 28 e 180 dias:
Moédulo de Ruptura

ANOVA Moédulo de Ruptura - 28 dias
F
Fonte da variagdo N gl MQ F valor-P critico
Entre grupos 112,65382 4 28,16346 14,24079 3,46912E-06 2,75871
Dentro dos grupos 49,4415167 25 1,977661
Total 162,095337 29

Modulo de Ruptura - 28 dias PC-SNAT  PC-SLOG

Média 3,48666667 9,15166667
Variancia 0,37858667 3,81209667
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t -6,77849245
P(T<=t) uni-caudal 0,00025196
t critico uni-caudal 1,94318028
P(T<=t) bi-caudal 0,00050393
t critico bi-caudal 2,44691185

Moédulo de Ruptura - 28 dias PC-SNAT PC-SLO

Média 3,48666667 8,30833333
Variancia 0,37858667 4,15701667
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t -5,545686
P(T<=t) uni-caudal 0,00072595
t critico uni-caudal 1,94318028
P(T<=t) bi-caudal 0,00145189

t critico bi-caudal 2,44691185
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Moédulo de Ruptura - 28 dias PC-SNAT  PC-SLKG
Média 3,48666667 7,23833333
Variancia 0,37858667 0,38297667
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t -10,5304482
P(T<=t) uni-caudal 4,9391E-07
t critico uni-caudal 1,81246112
P(T<=t) bi-caudal 9,8782E-07
t critico bi-caudal 2,22813885

Modulo de Ruptura - 28 dias PC-SNAT PC-SLK
Média 3,48666667 7,27666667
Variancia 0,37858667 1,15762667
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 8
Stat t -7,49012508
P(T<=t) uni-caudal 3,4964E-05
t critico uni-caudal 1,85954804
P(T<=t) bi-caudal 6,9929E-05
t critico bi-caudal 2,30600414

Moédulo de Ruptura - 28 dias PC-SLOG PC-SLO
Média 9,15166667 8,30833333
Variancia 3,81209667 4,15701667
Observagdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t 0,73176206
P(T<=t) uni-caudal 0,24055537
t critico uni-caudal 1,81246112
P(T<=t) bi-caudal 0,48111073
t critico bi-caudal 2,22813885
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Moédulo de Ruptura - 28 dias PC-SLOG  PC-SLKG
Média 9,15166667 7,23833333
Varidncia 3,81209667 0,38297667
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t 2,28821319
P(T<=t) uni-caudal 0,03104802
t critico uni-caudal 1,94318028
P(T<=t) bi-caudal 0,06209605
t critico bi-caudal 2,44691185

Modulo de Ruptura - 28 dias PC-SLOG PC-SLK
Meédia 9,15166667 7,27666667
Variancia 3,81209667 1,15762667
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 8
Stat t 2,06020668
P(T<=t) uni-caudal 0,03666823
t critico uni-caudal 1,85954804
P(T<=t) bi-caudal 0,07333645
t critico bi-caudal 2,30600414

Moédulo de Ruptura - 28 dias PC-SLO PC-SLKG
Meédia 8,30833333 7,23833333
Variancia 4,15701667 0,38297667
Observagdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t 1,23007558
P(T<=t) uni-caudal 0,13235338
t critico uni-caudal 1,94318028
P(T<=t) bi-caudal 0,26470675

t critico bi-caudal

2,44691185
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Moédulo de Ruptura - 28 dias PC-SLO PC-SLK

Média 8,30833333 7,27666667
Variancia 4,15701667 1,15762667
Observagdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 8
Stat t 1,09617013
P(T<=t) uni-caudal 0,15245126
t critico uni-caudal 1,85954804
P(T<=t) bi-caudal 0,30490253
t critico bi-caudal 2,30600414

Modulo de Ruptura - 28 dias PC-SLKG PC-SLK

Média 7,23833333 7,27666667
Variancia 0,38297667 1,15762667
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 8
Stat t -0,07564963
P(T<=t) uni-caudal 0,47077772
t critico uni-caudal 1,85954804
P(T<=t) bi-caudal 0,94155543
t critico bi-caudal 2,30600414
ANOVA Modulo de Ruptura - 180 dias
F
Fonte da variagdo SO gl MQ F valor-P critico
Entre grupos 43,6492867 4 1091232 18,21452  4,0263E-07 2,75871
Dentro dos grupos 14,9775 25 0,5991
Total 58,6267867 29

Moddulo de Ruptura - 180 dias  PC-SNAT  PC-SLOG

Média 5,74833333 9,07833333
Variancia 0,39665667 0,76261667
Observagdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 9
Stat t -1,5757727
P(T<=t) uni-caudal 1,7058E-05
t critico uni-caudal 1,83311293
P(T<=t) bi-caudal 3,4116E-05

t critico bi-caudal 2,26215716
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Modulo de Ruptura - 180 dias

PC-SNAT

PC-SLO

Meédia

5,74833333 8,99666667

Varidncia 0,39665667 0,50418667
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t -8,38323382
P(T<=t) uni-caudal 3,8988E-06
t critico uni-caudal 1,81246112
P(T<=t) bi-caudal 7,7976E-06
t critico bi-caudal 2,22813885
Moddulo de Ruptura - 180 dias  PC-SNAT  PC-SLKG
Média 5,74833333 7,69
Variancia 0,39665667 0,09524
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 7
Stat t -6,78130629
P(T<=t) uni-caudal 0,00012877
t critico uni-caudal 1,89457861
P(T<=t) bi-caudal 0,00025755
t critico bi-caudal 2,36462425
Moédulo de Ruptura - 180 dias ~ PC-SNAT PC-SLK
Média 5,74833333 8
Variancia 0,39665667 1,2368
Observagdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 8
Stat t -4,31544827
P(T<=t) uni-caudal 0,00128088
t critico uni-caudal 1,85954804
P(T<=t) bi-caudal 0,00256175

t critico bi-caudal

2,30600414
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Modulo de Ruptura - 180 dias

PC-SLOG

PC-SLO

Meédia

9,07833333 8,99666667

Variancia 0,76261667 0,50418667
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t 0,17773209
P(T<=t) uni-caudal 0,43124101
t critico uni-caudal 1,81246112
P(T<=t) bi-caudal 0,86248201
t critico bi-caudal 2,22813885
Moddulo de Ruptura - 180 dias  PC-SLOG  PC-SLKG
Média 9,07833333 7,69
Variancia 0,76261667 0,09524
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t 3,67165622
P(T<=t) uni-caudal 0,00521683
t critico uni-caudal 1,94318028
P(T<=t) bi-caudal 0,01043367
t critico bi-caudal 2,44691185
Moédulo de Ruptura - 180 dias  PC-SLOG PC-SLK
Média 9,07833333 8
Variancia 0,76261667 1,2368
Observagdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 9
Stat t 1,86800056
P(T<=t) uni-caudal 0,04729983
t critico uni-caudal 1,83311293
P(T<=t) bi-caudal 0,09459967
t critico bi-caudal 2,26215716
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Modulo de Ruptura - 180 dias PC-SLO PC-SLKG
Média 8,99666667 7,69
Varidncia 0,50418667 0,09524
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 7
Stat t 4,13401842
P(T<=t) uni-caudal 0,00219093
t critico uni-caudal 1,89457861
P(T<=t) bi-caudal 0,00438187
t critico bi-caudal 2,36462425

Moddulo de Ruptura - 180 dias PC-SLO PC-SLK
Meédia 8,99666667 8
Variancia 0,50418667 1,2368
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 8
Stat t 1,85023902
P(T<=t) uni-caudal 0,05071971
t critico uni-caudal 1,85954804
P(T<=t) bi-caudal 0,10143943
t critico bi-caudal 2,30600414

Moédulo de Ruptura - 180 dias  PC-SLKG PC-SLK
Meédia 7,69 8
Variancia 0,09524 1,2368
Observagdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t -0,65792848
P(T<=t) uni-caudal 0,26749832
t critico uni-caudal 1,94318028
P(T<=t) bi-caudal 0,53499665

t critico bi-caudal

2,44691185
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MOR: PC-SNAT 28 180
Média 3,48666667 5,74833333
Varidncia 0,37858667 0,39665667
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t -6,29194912
P(T<=t) uni-caudal 4,5009E-05
t critico uni-caudal 1,81246112
P(T<=t) bi-caudal 9,0017E-05
t critico bi-caudal 2,22813885
MOR: PC-SLOG 28 180
Meédia 11,8442857 33,4957143
Variancia 53,9281286 4174,09496
Observacgdes 7 7
Hipétese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t -0,88098173
P(T<=t) uni-caudal 0,20611158
t critico uni-caudal 1,94318028
P(T<=t) bi-caudal 0,41222317
t critico bi-caudal 2,44691185
MOR: PC-SLO 28 180
Meédia 11,1214286 33,4257143
Variancia 58,8587143 4177,86873
Observagdes 7 7
Hipétese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t -0,90661328
P(T<=t) uni-caudal 0,19977768
t critico uni-caudal 1,94318028
P(T<=t) bi-caudal 0,39955537

t critico bi-caudal

2,44691185
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MOR: PC-SLKG 28 180
Média 10,2042857 32,3057143
Varidncia 61,8972619 4241,6131
Observagdes 7 7
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t -0,89136985
P(T<=t) uni-caudal 0,20352654
t critico uni-caudal 1,94318028
P(T<=t) bi-caudal 0,40705307
t critico bi-caudal 2,44691185

MOR: PC-SLK 28 180
Meédia 10,2371429 32,5714286
Variancia 62,3156238 4227,31638
Observacgdes 7 7
Hipétese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t -0,90221713
P(T<=t) uni-caudal 0,20085342
t critico uni-caudal 1,94318028
P(T<=t) bi-caudal 0,40170684

t critico bi-caudal

2,44691185
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APENDICE B - Analises estatisticas dos compésitos aos 28 e 180 dias:
Moédulo de Elasticidade

ANOVA Modulo de Elasticidade - 28 dias
F
Fonte da variagcdo SO gl MQ F valor-P critico
Entre grupos 784,7026 4 196,1757 32,28104 1,53292E-09 2,75871
Dentro dos grupos 151,9279 25 6,077117
Total 936,6306 29

Moddulo de Elasticidade - 28 dias PC-SNAT PC-SLOG

Média 4,213667 17,67917
Variancia 0,669085 11,00097
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t -9,65521
P(T<=t) uni-caudal 3,54E-05
t critico uni-caudal 1,94318
P(T<=t) bi-caudal 7,07E-05
t critico bi-caudal 2,446912

Moddulo de Elasticidade - 28 dias PC-SNAT PC-SLO

Média 4,213667 18,149
Variancia 0,669085 10,05575
Observagdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t -10,4231
P(T<=t) uni-caudal 2,29E-05
t critico uni-caudal 1,94318
P(T<=t) bi-caudal 4,57E-05

t critico bi-caudal 2,446912
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Modulo de Elasticidade - 28 dias

PC-SNAT PC-SLKG

Média

Variancia

Observagdes

Hipdtese da diferenca de média
gl

Stat t

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

4,213667 15,78867
0,669085 6,965384
6 6
0
6
-10,2614
2,5E-05
1,94318
SE-05
2,446912

Moddulo de Elasticidade - 28 dias

PC-SNAT PC-SLK

Média

Variancia

Observacgdes

Hipétese da diferenca de média
gl

Stat t

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

4,213667 15,1135

0,669085 1,694394
6 6
0
8

-17,3668

6,16E-08

1,859548

1,23E-07

2,306004

Mddulo de Elasticidade - 28 dias

PC-SLOG PC-SLO

Média

Variancia

Observagdes

Hipétese da diferenca de média
gl

Stat t

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

17,67917 18,149
11,00097 10,05575
6 6
0
10
-0,2508
0,403524
1,812461
0,807048
2,228139
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Modulo de Elasticidade - 28 dias PC-SLOG PC-SLKG
Média 17,67917 15,78867
Variancia 11,00097 6,965384
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t 1,092502
P(T<=t) uni-caudal 0,150116
t critico uni-caudal 1,812461
P(T<=t) bi-caudal 0,300233
t critico bi-caudal 2,228139

Moddulo de Elasticidade - 28 dias PC-SLOG PC-SLK
Média 17,67917 15,1135
Variancia 11,00097 1,694394
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 7
Stat t 1,763816
P(T<=t) uni-caudal 0,060563
t critico uni-caudal 1,894579
P(T<=t) bi-caudal 0,121125
t critico bi-caudal 2,364624

Modulo de Elasticidade - 28 dias  PC-SLO PC-SLKG
Média 18,149 15,78867
Variancia 10,05575 6,965384
Observagdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t 1,401376
P(T<=t) uni-caudal 0,095683
t critico uni-caudal 1,812461
P(T<=t) bi-caudal 0,191366
t critico bi-caudal 2,228139
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Modulo de Elasticidade - 28 dias  PC-SLO  PC-SLK
Média 18,149 15,1135
Variancia 10,05575 1,694394
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 7
Stat t 2,169123
P(T<=t) uni-caudal 0,033352
t critico uni-caudal 1,894579
P(T<=t) bi-caudal 0,066703
t critico bi-caudal 2,364624
Modulo de Elasticidade - 28 dias PC-SLKG PC-SLK
Média 15,78867 15,1135
Variancia 6,965384 1,694394
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 7
Stat t 0,561996
P(T<=t) uni-caudal 0,295825
t critico uni-caudal 1,894579
P(T<=t) bi-caudal 0,591651
t critico bi-caudal 2,364624
ANOVA Moédulo de Elasticidade - 180 dias
F
Fonte da variagdo SO gl MQ F valor-P critico
Entre grupos 4420951 4 110,5238 24,46841 2,48712E-08 2,75871
Dentro dos grupos 112,9249 25 4,516998
Total 555,02 29

Médulo de Elasticidade - 180 dias

PC-SNAT PC-SLOG

Média

Variancia

Observacoes

Hipétese da diferenga de média
gl

Stat t

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

9,177333
2,462181
6

0

10
-11,9717
1,49E-07
1,812461
2,99E-07
2,228139

20,63767
3,036149
6
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Médulo de Elasticidade - 180 dias PC-SNAT PC-SLO

Média 9,177333 16,635
Variancia 2,462181 11,61059
Observagdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 7
Stat t -4,86955
P(T<=t) uni-caudal 0,000908
t critico uni-caudal 1,894579
P(T<=t) bi-caudal 0,001815
t critico bi-caudal 2,364624

Mddulo de Elasticidade - 180 dias PC-SNAT PC-SLKG

Média 9,177333 15,159
Variancia 2,462181 3,078101
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t -6,22489
P(T<=t) uni-caudal 4,91E-05
t critico uni-caudal 1,812461
P(T<=t) bi-caudal 9,82E-05
t critico bi-caudal 2,228139

Médulo de Elasticidade - 180 dias PC-SNAT PC-SLK

Meédia 9,177333 18,12817
Variancia 2,462181 2,397967
Observagdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t -9,94522
P(T<=t) uni-caudal 8,36E-07
t critico uni-caudal 1,812461
P(T<=t) bi-caudal 1,67E-06

t critico bi-caudal 2,228139
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Modulo de Elasticidade - 180 dias PC-SLOG PC-SLO
Média 20,63767 16,635
Variancia 3,036149 11,61059
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 7
Stat t 2,561855
P(T<=t) uni-caudal 0,018725
t critico uni-caudal 1,894579
P(T<=t) bi-caudal 0,03745
t critico bi-caudal 2,364624

Moddulo de Elasticidade - 180 dias

PC-SLOG PC-SLKG

Média 20,63767 15,159
Variancia 3,036149 3,078101
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t 5,427238
P(T<=t) uni-caudal 0,000145
t critico uni-caudal 1,812461
P(T<=t) bi-caudal 0,00029
t critico bi-caudal 2,228139
Moédulo de Elasticidade - 180 dias PC-SLOG PC-SLK
Média 20,63767 18,12817
Variancia 3,036149 2,397967
Observagdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t 2,636929
P(T<=t) uni-caudal 0,012432
t critico uni-caudal 1,812461
P(T<=t) bi-caudal 0,024865

t critico bi-caudal

2,228139
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Modulo de Elasticidade - 180 dias

PC-SLO PC-SLKG

Média

Variancia

Observagdes

Hipdtese da diferenca de média
gl

Stat t

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

16,635 15,159
11,61059 3,078101
6 6
0
7
0,943345
0,188458
1,894579
0,376915
2,364624

Moddulo de Elasticidade - 180 dias

PC-SLO  PC-SLK

Média

Variancia

Observacgdes

Hipétese da diferenca de média
gl

Stat t

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

16,635 18,12817
11,61059 2,397967
6 6
0
7
-0,97721
0,180511
1,894579
0,361021
2,364624

Médulo de Elasticidade - 180 dias

PC-SLKG PC-SLK

Média

Variancia

Observagdes

Hipétese da diferenca de média
gl

Stat t

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

15,159 18,12817
3,078101 2,397967
6 6
0
10
-3,10796
0,00555
1,812461
0,011099
2,228139
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MOE: PC-SNAT 28 180
Média 4,213667 9,177333
Variancia 0,669085 2,462181
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 8
Stat t -6,87097
P(T<=t) uni-caudal 6,41E-05
t critico uni-caudal 1,859548
P(T<=t) bi-caudal 0,000128
t critico bi-caudal 2,306004
MOE: PC-SLOG 28 180
Média 17,67917 20,63767
Variancia 11,00097 3,036149
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 8
Stat t -1,93423
P(T<=t) uni-caudal 0,044568
t critico uni-caudal 1,859548
P(T<=t) bi-caudal 0,089137
t critico bi-caudal 2,306004
MOE: PC-SLO 28 180
Média 18,149 16,635
Variancia 10,05575 11,61059
Observagdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t 0,796725
P(T<=t) uni-caudal 0,222057
t critico uni-caudal 1,812461
P(T<=t) bi-caudal 0,444115

t critico bi-caudal

2,228139
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MOE: PC-SLKG 28 180
Média 15,78867 15,159
Variancia 6,965384 3,078101
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 9
Stat t 0,486681
P(T<=t) uni-caudal 0,319058
t critico uni-caudal 1,833113
P(T<=t) bi-caudal 0,638117
t critico bi-caudal 2,262157
MOE: PC-SLK 28 180
Média 15,1135 18,12817
Variancia 1,694394  2,397967
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t -3,65029
P(T<=t) uni-caudal 0,00223
t critico uni-caudal 1,812461
P(T<=t) bi-caudal 0,00446

t critico bi-caudal

2,228139
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APENDICE C - Analises estatisticas dos compdésitos aos 28 e 180 dias:
Tenacidade

ANOVA Tenacidade - 28 dias
F
Fonte da variagdo SO gl MQ F valor-P critico

Entre grupos 0,5795735 4 0,144893 21,4441 8,85501E-08 2,75871
Dentro dos grupos 0,1689198 25 0,006757
Total 0,7484934 29

Tenacidade - 28 dias PC-SNAT PC-SLOG
Média 0,348 0,746
Variancia 0,0038952 0,0090164
Observagdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 9
Stat t -8,579632
P(T<=t) uni-caudal 6,303E-06
t critico uni-caudal 1,8331129
P(T<=t) bi-caudal 1,261E-05
t critico bi-caudal 2,2621572

Tenacidade - 28 dias PC-SNAT PC-SLO
Média 0,348 0,5885
Variancia 0,0038952 0,0061107
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t -5,889286
P(T<=t) uni-caudal 7,663E-05
t critico uni-caudal 1,8124611
P(T<=t) bi-caudal 0,0001533

t critico bi-caudal 2,2281389
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Tenacidade - 28 dias

PC-SNAT PC-SLKG

Média

Variancia

Observagdes

Hipdtese da diferenca de média
gl

Stat t

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

0,348 0,6941667
0,0038952 0,0115878
6 6
0
8
-6,814497
6,79E-05
1,859548
0,0001358
2,3060041

Tenacidade - 28 dias

PC-SNAT PC-SLK

Média

Variancia

Observacgdes

Hipétese da diferenca de média
gl

Stat t

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

0,348 0,6545
0,0038952 0,0031739
6 6
0
10
-8,929436
2,221E-06
1,8124611
4,441E-06
2,2281389

Tenacidade - 28 dias

PC-SLOG  PC-SLO

Média

Variancia

Observagdes

Hipétese da diferenca de média
gl

Stat t

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

0,746 0,5885
0,0090164 0,0061107
6 6
0
10
3,1367387
0,0052843
1,8124611
0,0105686
2,2281389
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Tenacidade - 28 dias

PC-SLOG PC-SLKG

Média

Variancia

Observagdes

Hipdtese da diferenca de média
gl

Stat t

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

0,746 0,6941667
0,0090164 0,0115878
6 6
0
10
0,8845191
0,1985923
1,8124611
0,3971846
2,2281389

Tenacidade - 28 dias

PC-SLOG  PC-SLK

Média

Variancia

Observacgdes

Hipétese da diferenca de média
gl

Stat t

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

0,746 0,6545
0,0090164 0,0031739
6 6
0
8
2,0299695
0,0384304
1,859548
0,0768609
2,3060041

Tenacidade - 28 dias

PC-SLO  PC-SLKG

Média

Variancia

Observagdes

Hipétese da diferenca de média
gl

Stat t

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

0,5885 0,6941667
0,0061107 0,0115878
6 6
0
9
-1,945565
0,0417798
1,8331129
0,0835596
2,2621572
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Tenacidade - 28 dias PC-SLO  PC-SLK
Média 0,5885 0,6545
Variancia 0,0061107 0,0031739
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 9
Stat t -1,677791
P(T<=t) uni-caudal 0,0638495
t critico uni-caudal 1,8331129
P(T<=t) bi-caudal 0,127699
t critico bi-caudal 2,2621572
Tenacidade - 28 dias PC-SLKG PC-SLK
Média 0,6941667 0,6545
Variancia 0,0115878 0,0031739
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 8
Stat t 0,799712
P(T<=t) uni-caudal 0,2234854
t critico uni-caudal 1,859548
P(T<=t) bi-caudal 0,4469709
t critico bi-caudal 2,3060041
ANOVA Tenacidade - 180 dias
F
Fonte da variagdo SO gl MQ F valor-P critico
Entre grupos 0,774351 4 0,193588 59,33579 2,13106E-12 2,75871
Dentro dos grupos 0,0815645 25 0,003263
Total 0,8559155 29
Tenacidade - 180 dias PC-SNAT PC-SLOG
Média 0,4501667 0,435
Variancia 0,0047142 0,0039336
Observacdes 6 6
Hipétese da diferenga de média 0
gl 10
Stat t 0,3994972
P(T<=t) uni-caudal 0,348963
t critico uni-caudal 1,8124611
P(T<=t) bi-caudal 0,697926

t critico bi-caudal 2,2281389
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Tenacidade - 180 dias PC-SNAT PC-SLO
Média 0,4501667 0,758
Variancia 0,0047142 0,0037496
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t -8,196141
P(T<=t) uni-caudal 4,759E-06
t critico uni-caudal 1,8124611
P(T<=t) bi-caudal 9,518E-06
t critico bi-caudal 2,2281389

Tenacidade - 180 dias PC-SNAT PC-SLKG
Média 0,4501667 0,2941667
Variancia 0,0047142 0,0009154
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 7
Stat t 5,0928868
P(T<=t) uni-caudal 0,0007053
t critico uni-caudal 1,8945786
P(T<=t) bi-caudal 0,0014106
t critico bi-caudal 2,3646243

Tenacidade - 180 dias PC-SNAT PC-SLK
Média 0,4501667 0,3501667
Variancia 0,0047142 0,0030002
Observagdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t 2,7888581
P(T<=t) uni-caudal 0,0095786
t critico uni-caudal 1,8124611
P(T<=t) bi-caudal 0,0191573

t critico bi-caudal

2,2281389
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Tenacidade - 180 dias PC-SLOG PC-SLO
Média 0,435 0,758
Variancia 0,0039336 0,0037496
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t -9,026244
P(T<=t) uni-caudal 2,016E-06
t critico uni-caudal 1,8124611
P(T<=t) bi-caudal 4,031E-06
t critico bi-caudal 2,2281389

Tenacidade - 180 dias PC-SLOG PC-SLKG
Média 0,435 0,2941667
Variancia 0,0039336 0,0009154
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 7
Stat t 4,9540055
P(T<=t) uni-caudal 0,0008244
t critico uni-caudal 1,8945786
P(T<=t) bi-caudal 0,0016488
t critico bi-caudal 2,3646243

Tenacidade - 180 dias PC-SLOG PC-SLK
Média 0,435 0,3501667
Variancia 0,0039336 0,0030002
Observagdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t 2,4954998
P(T<=t) uni-caudal 0,0158451
t critico uni-caudal 1,8124611
P(T<=t) bi-caudal 0,0316902

t critico bi-caudal

2,2281389
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Tenacidade - 180 dias PC-SLO PC-SLKG
Média 0,758 0,2941667
Variancia 0,0037496 0,0009154
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 7
Stat t 16,634636
P(T<=t) uni-caudal 3,466E-07
t critico uni-caudal 1,8945786
P(T<=t) bi-caudal 6,933E-07
t critico bi-caudal 2,3646243

Tenacidade - 180 dias PC-SLO  PC-SLK
Média 0,758 0,3501667
Variancia 0,0037496 0,0030002
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t 12,159451
P(T<=t) uni-caudal 1,29E-07
t critico uni-caudal 1,8124611
P(T<=t) bi-caudal 2,58E-07
t critico bi-caudal 2,2281389

Tenacidade - 180 dias PC-SLKG PC-SLK
Média 0,2941667 0,3501667
Variancia 0,0009154 0,0030002
Observagdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 8
Stat t -2,19214
P(T<=t) uni-caudal 0,0298607
t critico uni-caudal 1,859548
P(T<=t) bi-caudal 0,0597214

t critico bi-caudal 2,3060041
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TEN:PC-SNAT 28 180
Média 0,348 0,4501667
Varidncia 0,0038952 0,0047142
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t -2,697114
P(T<=t) uni-caudal 0,0112121
t critico uni-caudal 1,8124611
P(T<=t) bi-caudal 0,0224242
t critico bi-caudal 2,2281389
TEN:PC-SLOG 28 180
Meédia 0,746 0,435
Variancia 0,0090164 0,0039336
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 9
Stat t 6,6942377
P(T<=t) uni-caudal 4,456E-05
t critico uni-caudal 1,8331129
P(T<=t) bi-caudal 8,912E-05
t critico bi-caudal 2,2621572
TEN:PC-SLO 28 180
Meédia 0,5885 0,758
Variancia 0,0061107 0,0037496
Observagdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 9
Stat t -4,181193
P(T<=t) uni-caudal 0,0011859
t critico uni-caudal 1,8331129
P(T<=t) bi-caudal 0,0023719

t critico bi-caudal

2,2621572
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TEN:PC-SLKG 28 180
Média 0,6941667 0,2941667
Varidncia 0,0115878 0,0009154
Observagdes 6 6
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t 8,7624628
P(T<=t) uni-caudal 6,119E-05
t critico uni-caudal 1,9431803
P(T<=t) bi-caudal 0,0001224
t critico bi-caudal 2,4469119
TEN:PC-SLK 28 180
Meédia 0,6545 0,3501667
Variancia 0,0031739 0,0030002
Observacgdes 6 6
Hipétese da diferenca de média 0
gl 10
Stat t 9,4872313
P(T<=t) uni-caudal 1,285E-06
t critico uni-caudal 1,8124611
P(T<=t) bi-caudal 2,57E-06

t critico bi-caudal 2,2281389
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APENDICE D - Analises estatisticas dos compésitos aos 28 e 180 dias:
Absorc¢ao

ANOVA Absorcao - 28 dias
Fonte da variag¢do sQ gl mMQ F valor-P  F critico
Entre grupos 0,010411 4 0,002603 5,943341 0,004516 3,055568
Dentro dos grupos 0,006569 15 0,000438
Total 0,016981 19
Absorgdo - 28 dias PC-SNAT PC-SLOG
Média 0,216208 0,169575
Variancia 0,000242 0,001003
Observacoes 4 4
Hipotese da diferenca de média 0
gl 4
Statt 2,643279
P(T<=t) uni-caudal 0,028692
t critico uni-caudal 2,131847
P(T<=t) bi-caudal 0,057383
t critico bi-caudal 2,776445
Absorgdo - 28 dias PC-SNAT  PC-SLO
Média 0,216208 0,181009
Variancia 0,000242 0,000773
Observacgdes 4 4
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 5
Stat t 2,210351
P(T<=t) uni-caudal 0,039035
t critico uni-caudal 2,015048
P(T<=t) bi-caudal 0,07807

t critico bi-caudal 2,570582
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Absorgdo - 28 dias

PC-SNAT PC-SLKG

Média

Variancia

Observacgoes

Hipodtese da diferenga de média
gl

Statt

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

0,216208 0,158608

0,000242 0,000105
4 4
0
5

6,187583

0,000804

2,015048

0,001608

2,570582

Absorgdo - 28 dias

PC-SNAT  PC-SLK

Média

Variancia

Observacdes

Hipdtese da diferenga de média
gl

Stat t

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

0,216208 0,151105

0,000242 6,69E-05
4 4
0
5

7,413571

0,000352

2,015048

0,000703

2,570582

Absorgdo - 28 dias

PC-SLOG  PC-SLO

Média

Variancia

Observacgdes

Hipdtese da diferenca de média
gl

Stat t

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

0,169575 0,181009
0,001003 0,000773
4 4
0
6
-0,5426
0,303477
1,94318
0,606954
2,446912
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Absorgdo - 28 dias

PC-SLOG  PC-SLKG

Média

Variancia

Observacgoes

Hipodtese da diferenga de média
gl

Statt

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

0,169575 0,158608
0,001003 0,000105
4 4
0
4
0,65881
0,273005
2,131847
0,546011
2,776445

Absorgdo - 28 dias

PC-SLOG  PC-SLK

Média

Variancia

Observacdes

Hipdtese da diferenga de média
gl

Stat t

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

0,169575 0,151105

0,001003 6,69E-05
4 4
0
3

1,129105

0,170492

2,353363

0,340983

3,182446

Absorgdo - 28 dias

PC-SLO  PC-SLKG

Média

Variancia

Observacgdes

Hipdtese da diferenca de média
gl

Stat t

P(T<=t) uni-caudal

t critico uni-caudal

P(T<=t) bi-caudal

t critico bi-caudal

0,181009 0,158608

0,000773 0,000105
4 4
0
4

1,512127

0,102521

2,131847

0,205041

2,776445
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Absorgdo - 28 dias PC-SLO  PC-SLK
Média 0,181009 0,151105
Variancia 0,000773 6,69E-05
Observacgoes 4 4
Hipotese da diferenca de média 0
gl 4
Stat t 2,063927
P(T<=t) uni-caudal 0,053985
t critico uni-caudal 2,131847
P(T<=t) bi-caudal 0,107971
t critico bi-caudal 2,776445
Absorgdo - 28 dias PC-SLKG  PC-SLK
Média 0,158608 0,151105
Variancia 0,000105 6,69E-05
Observacdes 4 4
Hipotese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t 1,144354
P(T<=t) uni-caudal 0,148033
t critico uni-caudal 1,94318
P(T<=t) bi-caudal 0,296067
t critico bi-caudal 2,446912
ANOVA Absorcdo - 180 dias
Fonte da variagdo sQ gl mMQ F valor-P  F critico
Entre grupos 0,002143 4 0,000536 1,314586 0,309383 3,055568
Dentro dos grupos 0,006114 15 0,000408
Total 0,008258 19
ABS: PC-SNAT 28 180
Média 0,216208 0,1624
Variancia 0,000242 0,000164
Observacoes 4 4
Hipdtese da diferenga de média 0
gl 6
Stat t 5,34423
P(T<=t) uni-caudal 0,000877
t critico uni-caudal 1,94318
P(T<=t) bi-caudal 0,001754

t critico bi-caudal 2,446912
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ABS: PC-SLOG 28 180
Média 0,169575 0,135849
Variancia 0,001003 0,00031
Observacgoes 4 4
Hipotese da diferenca de média 0
gl 5
Stat t 1,861326
P(T<=t) uni-caudal 0,060882
t critico uni-caudal 2,015048
P(T<=t) bi-caudal 0,121763
t critico bi-caudal 2,570582
ABS: PC-SLO 28 180
Média 0,181009 0,160596
Variancia 0,000773 0,000195
Observacdes 4 4
Hipotese da diferenca de média 0
gl 4
Stat t 1,312429
P(T<=t) uni-caudal 0,129808
t critico uni-caudal 2,131847
P(T<=t) bi-caudal 0,259616
t critico bi-caudal 2,776445
ABS: PC-SLKG 28 180
Média 0,158608 0,15787
Variancia 0,000105 0,001055
Observacgdes 4 4
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 4
Statt 0,043301
P(T<=t) uni-caudal 0,483769
t critico uni-caudal 2,131847
P(T<=t) bi-caudal 0,967537

t critico bi-caudal

2,776445
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ABS: PC-SLK 28 180
Média 0,151105 0,144338
Variancia 6,69E-05 0,000314
Observacgoes 4 4
Hipotese da diferenca de média 0
gl 4
Stat t 0,693424
P(T<=t) uni-caudal 0,263102
t critico uni-caudal 2,131847
P(T<=t) bi-caudal 0,526204

t critico bi-caudal

2,776445
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APENDICE E - Analises estatisticas dos compésitos aos 28 e 180 dias:

Porosidade
ANOVA Porosidade - 28 dias
Fonte da variagcdo SO gl MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 0,089503 4 0,022376 7,09026 0,002059 3,055568
Dentro dos grupos 0,047338 15 0,003156
Total 0,136841 19
PC- PC-
Porosidade - 28 dias SNAT SLOG
Média 0,586979 0,448081
Variancia 0,002315 0,007155
Observacgdes 4 4
Hipétese da diferenca de média 0
gl 5
Stat t 2,854612
P(T<=t) uni-caudal 0,017815
t critico uni-caudal 2,015048
P(T<=t) bi-caudal 0,035631
t critico bi-caudal 2,570582
PC-
Porosidade - 28 dias SNAT  PC-SLO
Média 0,586979 0,478412
Variancia 0,002315  0,00517
Observagdes 4 4
Hipétese da diferenca de média 0
gl 5
Stat t 2,509793
P(T<=t) uni-caudal 0,026921
t critico uni-caudal 2,015048
P(T<=t) bi-caudal 0,053842

t critico bi-caudal

2,570582
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PC- PC-

Porosidade - 28 dias SNAT SLKG
Média 0,586979 0,416129
Variancia 0,002315 0,000729
Observagdes 4 4
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 5
Stat t 6,193791
P(T<=t) uni-caudal 0,0008
t critico uni-caudal 2,015048
P(T<=t) bi-caudal 0,001601
t critico bi-caudal 2,570582

PC-

Porosidade - 28 dias SNAT  PC-SLK
Média 0,586979 0,396861
Variancia 0,002315 0,000411
Observacgdes 4 4
Hipétese da diferenca de média 0
gl 4
Stat t 7,283144
P(T<=t) uni-caudal 0,000944
t critico uni-caudal 2,131847
P(T<=t) bi-caudal 0,001889
t critico bi-caudal 2,776445

PC-

Porosidade - 28 dias SLOG  PC-SLO
Média 0,448081 0,478412
Varidncia 0,007155  0,00517
Observacgdes 4 4
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t -0,54642
P(T<=t) uni-caudal 0,302244
t critico uni-caudal 1,94318
P(T<=t) bi-caudal 0,604488

t critico bi-caudal 2,446912
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PC- PC-

Porosidade - 28 dias SLOG SLKG
Média 0,448081 0,416129
Variancia 0,007155 0,000729
Observagdes 4 4
Hipétese da diferenca de média 0
gl 4
Stat t 0,719716
P(T<=t) uni-caudal 0,255754
t critico uni-caudal 2,131847
P(T<=t) bi-caudal 0,511509
t critico bi-caudal 2,776445

PC-

Porosidade - 28 dias SLOG  PC-SLK
Média 0,448081 0,396861
Variancia 0,007155 0,000411
Observacgdes 4 4
Hipétese da diferenca de média 0
gl 3
Stat t 1,1777
P(T<=t) uni-caudal 0,161918
t critico uni-caudal 2,353363
P(T<=t) bi-caudal 0,323837
t critico bi-caudal 3,182446

PC-

Porosidade - 28 dias PC-SLO  SLKG
Média 0,478412 0,416129
Varidncia 0,00517 0,000729
Observacgdes 4 4
Hipétese da diferenca de média 0
gl 4
Stat t 1,621935
P(T<=t) uni-caudal 0,090068
t critico uni-caudal 2,131847
P(T<=t) bi-caudal 0,180136
t critico bi-caudal 2,776445
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Porosidade - 28 dias PC-SLO PC-SLK
Média 0,478412 0,396861
Variancia 0,00517 0,000411
Observagdes 4 4
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 3
Stat t 2,183335
P(T<=t) uni-caudal 0,058491
t critico uni-caudal 2,353363
P(T<=t) bi-caudal 0,116983
t critico bi-caudal 3,182446
PC-
Porosidade - 28 dias SLKG  PC-SLK
Média 0,416129 0,396861
Variancia 0,000729 0,000411
Observacgdes 4 4
Hipétese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t 1,141671
P(T<=t) uni-caudal 0,148549
t critico uni-caudal 1,94318
P(T<=t) bi-caudal 0,297098
t critico bi-caudal 2,446912
ANOVA Porosidade - 180 dias
Fonte da variagdo SO gl MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 0,013443 4 0,003361 1,824093 0,176723 3,055568
Dentro dos grupos 0,027636 15 0,001842
Total 0,041079 19
POR: PC-SNAT 28 180
Média 0,586979 0,406703
Variancia 0,002315 0,001021
Observagdes 4 4
Hipétese da diferenca de média 0
gl 5
Stat t 6,24219
P(T<=t) uni-caudal 0,000773
t critico uni-caudal 2,015048
P(T<=t) bi-caudal 0,001545

t critico bi-caudal 2,570582
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POR: PC-SLOG 28 180
Média 0,437967 0,336822
Variancia 0,010119 0,001774
Observagdes 3 4
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 3
Stat t 1,637246
P(T<=t) uni-caudal 0,100051
t critico uni-caudal 2,353363
P(T<=t) bi-caudal 0,200102
t critico bi-caudal 3,182446
POR: PC-SLO 28 180
Média 0,478412 0,392162
Variancia 0,00517 0,001062
Observacgdes 4 4
Hipétese da diferenca de média 0
gl 4
Stat t 2,185188
P(T<=t) uni-caudal 0,047098
t critico uni-caudal 2,131847
P(T<=t) bi-caudal 0,094197
t critico bi-caudal 2,776445
POR: PC-SLKG 28 180
Média 0,416129 0,352423
Variancia 0,000729 0,003953
Observagdes 4 4
Hipétese da diferenca de média 0
gl 4
Stat t 1,862158
P(T<=t) uni-caudal 0,06803
t critico uni-caudal 2,131847
P(T<=t) bi-caudal 0,13606

t critico bi-caudal 2,776445
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POR: PC-SLK 28 180
Meédia 0,396861 0,359319
Varidncia 0,000411 0,001402
Observagdes 4 4
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 5
Stat t 1,763418
P(T<=t) uni-caudal 0,069057
t critico uni-caudal 2,015048
P(T<=t) bi-caudal 0,138114

t critico bi-caudal 2,570582
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APENDICE F — Anilises estatisticas dos compésitos aos 28 e 180 dias:

Massa especifica aparente

ANOVA Massa especifica - 28 dias

Fonte da variacdo SO MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 0,069698 4 0,017424 3,927012 0,02243 3,055568
Dentro dos grupos 0,066556 15 0,004437
Total 0,136254 19

Massa especifica - 28 dias ~ PC-SNAT

SLOG

1,828804
0,010551

4

PC-SLO

Média 1,710552
Variancia 0,001249
Observacgdes 4
Hipétese da diferenca de média 0
gl 4
Stat t -2,17719
P(T<=t) uni-caudal 0,047521
t critico uni-caudal 2,131847
P(T<=t) bi-caudal 0,095042
t critico bi-caudal 2,776445

Massa especifica - 28 dias ~ PC-SNAT
Média 1,710552
Variancia 0,001249
Observacgdes 4
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 4
Stat t -1,68259
P(T<=t) uni-caudal 0,083872
t critico uni-caudal 2,131847
P(T<=t) bi-caudal 0,167745

t critico bi-caudal 2,776445

1,791578
0,008027

4
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PC-

Massa especifica - 28 dias ~ PC-SNAT  SLKG
Média 1,710552  1,85328
Variancia 0,001249 0,001242
Observagdes 4 4
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t -5,72001
P(T<=t) uni-caudal 0,000619
t critico uni-caudal 1,94318
P(T<=t) bi-caudal 0,001238
t critico bi-caudal 2,446912

Massa especifica - 28 dias ~ PC-SNAT PC-SLK
Média 1,710552 1,880807
Variancia 0,001249 0,001117
Observacgdes 4 4
Hipétese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t -7,00107
P(T<=t) uni-caudal 0,000212
t critico uni-caudal 1,94318
P(T<=t) bi-caudal 0,000423
t critico bi-caudal 2,446912

PC-

Massa especifica - 28 dias SLOG  PC-SLO
Média 1,828804 1,791578
Variancia 0,010551 0,008027
Observacgdes 4 4
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t 0,546229
P(T<=t) uni-caudal 0,302305
t critico uni-caudal 1,94318
P(T<=t) bi-caudal 0,604609
t critico bi-caudal 2,446912
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PC- PC-

Massa especifica - 28 dias SLOG SLKG
Média 1,828804  1,85328
Variancia 0,010551 0,001242
Observagdes 4 4
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 4
Stat t -0,45078
P(T<=t) uni-caudal 0,337751
t critico uni-caudal 2,131847
P(T<=t) bi-caudal 0,675502
t critico bi-caudal 2,776445

PC-

Massa especifica - 28 dias SLOG  PC-SLK
Média 1,828804 1,880807
Variancia 0,010551 0,001117
Observacgdes 4 4
Hipétese da diferenca de média 0
gl 4
Stat t -0,96286
P(T<=t) uni-caudal 0,195072
t critico uni-caudal 2,131847
P(T<=t) bi-caudal 0,390144
t critico bi-caudal 2,776445

PC-

Massa especifica - 28 dias PC-SLO SLKG
Média 1,791578  1,85328
Varidncia 0,008027 0,001242
Observacgdes 4 4
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 4
Stat t -1,2818
P(T<=t) uni-caudal 0,134583
t critico uni-caudal 2,131847
P(T<=t) bi-caudal 0,269165

t critico bi-caudal 2,776445
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Massa especifica - 28 dias PC-SLO PC-SLK

Média 1,791578 1,880807
Variancia 0,008027 0,001117
Observagdes 4 4
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 4
Stat t -1,86627
P(T<=t) uni-caudal 0,067707
t critico uni-caudal 2,131847
P(T<=t) bi-caudal 0,135414
t critico bi-caudal 2,776445
PC-

Massa especifica - 28 dias SLKG  PC-SLK
Média 1,85328 1,880807
Variancia 0,001242 0,001117
Observacgdes 4 4
Hipétese da diferenca de média 0
gl 6
Stat t -1,13362
P(T<=t) uni-caudal 0,150105
t critico uni-caudal 1,94318
P(T<=t) bi-caudal 0,30021
t critico bi-caudal 2,446912
ANOVA Massa especifica - 180 dias

Fonte da variagdo SO gl MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 0,085059 4 0,021265 1,61885 0,221073 3,055568
Dentro dos grupos 0,197037 15 0,013136
Total 0,282096 19
ME: PC-SNAT 28 180

Média 1,710552 1,781069
Variancia 0,001249 0,002445
Observagdes 4 4
Hipétese da diferenca de média 0
gl 5
Stat t -2,32051
P(T<=t) uni-caudal 0,034005
t critico uni-caudal 2,015048
P(T<=t) bi-caudal 0,06801

t critico bi-caudal 2,570582
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ME: PC-SLOG 28 180
Média 1,828804 1,857401
Variancia 0,010551  0,00525
Observagdes 4 4
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 5
Stat t -0,45499
P(T<=t) uni-caudal 0,334094
t critico uni-caudal 2,015048
P(T<=t) bi-caudal 0,668188
t critico bi-caudal 2,570582
ME: PC-SLO 28 180
Média 1,791578 1,755386
Variancia 0,008027 0,002419
Observacgdes 4 4
Hipétese da diferenca de média 0
gl 5
Stat t 0,708218
P(T<=t) uni-caudal 0,255225
t critico uni-caudal 2,015048
P(T<=t) bi-caudal 0,510451
t critico bi-caudal 2,570582
ME: PC-SLKG 28 180
Média 1,85328 1,672656
Variancia 0,001242 0,048719
Observagdes 4 4
Hipétese da diferenca de média 0
gl 3
Stat t 1,61619
P(T<=t) uni-caudal 0,102236
t critico uni-caudal 2,353363
P(T<=t) bi-caudal 0,204472

t critico bi-caudal 3,182446
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ME: PC-SLK 28 180
Média 1,880807 1,836085
Variancia 0,001117 0,006846
Observagdes 4 4
Hipétese da diferenca de média 0
gl 4
Stat t 1,00234
P(T<=t) uni-caudal 0,186449
t critico uni-caudal 2,131847
P(T<=t) bi-caudal 0,372897

t critico bi-caudal

2,776445




