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REesumo

Neste trabalho estudou-se o refor¢co de matrizes de cimento Portland com polpas kraft de
celulose. Sabe-se que a alcalinidade da pasta de cimento deteriora a fibra. Nesse sentido,
buscou-se produzir uma matriz menos agressiva as fibras por meio da adi¢do de latex natural
e substituicao de parte do cimento Portland por metacaulim. Ensaios de resisténcia a flexdo e
absorcdo de agua foram realizados nos compositos aos 28 dias de idade. Apds os ensaios de
flexdo, as amostras foram submetidas a andlises por difracdo de raios-X e microscopia
eletronica de varredura. Foi avaliada a influéncia dos parametros analisados (porcentagem de
celulose, porcentagem de latex e porcentagem de metacaulim) nas propriedades mecénicas e
fisicas dos compdsitos por meio de um planejamento experimental composto. A partir deste
planejamento foi possivel desenvolver equagdes que otimizaram as formulacdes para
obtenc¢do dos melhores resultados de tenacidade, mdédulo de ruptura, médulo de elasticidade e
absor¢do de dgua. Novos compositos com formulagdes otimizadas foram moldados. A melhor
resisténcia a flexdo e tenacidade foi apresentada pelo compdsito 8, com 8,5% de celulose,
0,21% de latex e 34% de metacaulim, com mddulo de ruptura de 14,42 MPa e tenacidade de
1,68 kJ/m aos 28 dias de idade. Pela analise dos resultados obtidos por infravermelho por
transformada de Fourier modo de reflexdo total atenuada e por angulo de contato foi possivel
comprovar que possivelmente o latex ficou aderido a polpa, hidrofobizando-a. Logo,
concluiu-se que € vidvel a utilizacdo da emulsdo de latex natural e metacaulim para producao

de compdsitos cimenticios com polpa de celulose.

Palavras-chave: Compdsitos, Celulose, Emulsao de latex natural, Metacaulim, Planejamento

experimental composto.



ABSTRACT

In this work the reinforcement of Portland cement matrices with cellulose kraft pulps was
studied. It is known that the alkalinity of the cement paste deteriorates the fiber. In this sense,
we tried to produce a less aggressive matrix to the fibers by adding natural latex and replacing
part of the Portland cement for metakaolin. Flexural strength tests and water absorption were
made on composites at 28 days of age. After the flexural tests, the samples were submitted to
X-ray diffraction and scanning electron microscopy. The influence of the analyzed parameters
(percentage of cellulose, percentage of latex and percentage of metakaolin) on the mechanical
and physical properties of the composites was evaluated through a experimental design. From
this design it was possible to develop a model of equations that optimized the results of
toughness, modulus of rupture, modulus of elasticity and water absorption. The composite
with 1.252% cellulose, 1.126% latex and 37.06% metakaolin presented the best modulus of
elasticity, equal to 21.89 GPa at 28 days of age. The best flexural strength and toughness was
presented by the composite with 8.5% cellulose, 0.21% latex and 34% metakaolin, with a
modulus of rupture of 14.42 MPa and a toughness of 1.68 kJ/m? at 28 days of age. Analyzing
the results obtained by attenuated total reflection and by contact angle, it was possible to
prove that the latex was possibly adhered to the pulp, hydrophobising it. Therefore, it was
concluded that it is possible to use the natural latex emulsion in the cellulosic pulp and

metakaolin for the production of cementitious composites.

Keywords: Composites, Cellulose, Natural latex emulsion, Metakaolin, Design of

experiments.
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Carituro 1

InTrRODUCAO

Sustentabilidade € a capacidade de atender as necessidades do presente sem comprometer
as geracOes futuras. No entanto, um dos principais problemas enfrentados pela industria da
construcdo € a geracdo de residuos, a escassez de recursos naturais, o consumo de energia, a
emissdo de gases, ou seja, o impacto causado ao meio ambiente. Nesse sentido, intimeras
pesquisas estdo sendo realizadas com o objetivo de garantir a preservacao ambiental por meio do
uso de materiais renovaveis ou da reutilizacdo de residuos industriais. As fibras vegetais
merecem destaque por apresentarem propriedades como bom desempenho mecanico em matrizes
frageis, grande disponibilidade, por serem de fonte renovével e baixo custo de producdo (SILVA
et al., 2009; ONUAGULUCHI; BANTHIA, 2016). Segundo Ardanuy, Claramunt e Toledo Filho
(2015) as fibras vegetais podem ser encontradas com inimeras espécies e morfologias, variando

seu didmetro, comprimento, rugosidade da superficie e forma.

Sabe-se que desde a antiguidade os materiais de constru¢do com matrizes frageis sao
reforcados com fibras vegetais. Durante séculos, as misturas de palha e limao foram empregadas
em construcdes no Egito Antigo (BLEDZKI; GASSAN, 1999). Porém apenas em 1940 surgiu o
conceito da utilizacdo das fibras vegetais como refor¢co em matriz cimenticia. A aplicacdo das
fibras vegetais em compdsitos de cimento € dirigida a producdo de materiais nio estruturais como
revestimentos, telhas de fibrocimento, componentes pré-fabricados, painéis de vedagdo, dentre
outros (ARDANUY; CLARAMUNT; TOLEDO FILHO, 2015). Pesquisadores buscam
alternativas a utiliza¢do do amianto crisotila em produtos a base de cimento por apresentar efeitos
nocivos a saude (SAVASTANO JR. et al.,2000). Assim, as fibras vegetais aparecem como um
potencial substituto ao amianto por produzir compdsitos cimenticios com propriedades mecanicas
adequadas (MACVICAR; MATUANA; BALATINECZ, 1999).

A producdo de fibras vegetais estende-se por vérios paises do mundo. Dentre as fibras
mais produzidas pode-se citar o sisal, a juta, o linho, o canhamo, a polpa de eucalipto, rami,

bambu, a bucha vegetal, dentre outros (ONUAGULUCHI; BANTHIA, 2016). Os pioneiros na
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utilizacao de fibras naturais em materiais de construcao foram os Estado Unidos, a Austrélia, o
Brasil e a India (ARSENE et al.,2007). Segundo Bledzki e Gassan (1999), o governo da India
incentiva projetos que utilizam a juta reforcando resinas de poliéster. No Brasil hd grande
producdo direta e indireta (produ¢do como rejeito ou subproduto da inddstria) de fibras
lignoceluldsicas. De acordo com Silva et al. (2009), no Brasil ha aproximadamente 325 industrias
de cana-de-actcar que produzem 121,15 milhdes de toneladas de bagaco e palha por tonelada de
cana-de-actcar utilizada. Nesse sentido, o aproveitamento dos residuos do processo de producao
do alcool como refor¢co em matrizes cimenticias viabiliza sua producdo e agrega valor ao produto

final.

Além das vantagens apresentadas na utilizagdo de fibras naturais como reforcos em
matrizes cimenticias, ainda pode-se citar um aumento da resisténcia a flexao, a tragdo, ao impacto,
ductilidade, dureza e a capacidade de absor¢do de energia por meio da distribuicdo de
microfissuras no material. Ainda, podem melhorar o desempenho acustico, diminuem a
deformacdo plastica e diminuem a condutividade térmica (ARDANUY; CLARAMUNT;
TOLEDO FILHO, 2015; TEIXEIRA et al., 2017).

Apesar das vantagens apresentadas, estudos t€ém mostrado limitagdes quanto ao uso das
fibras naturais como reforco em matrizes cimenticias. A alcalinidade da pasta de cimento
deteriora a fibra por meio da degradacdo e solubiliza¢do da lignina, das hemiceluloses e da parte
amorfa da celulose, reduzindo seu desempenho mecanico e, consequentemente, a durabilidade do
composito. Ou seja, a natureza polar e hidrofilica das fibras vegetais aumenta suas propriedades
de absorcdo de dgua que, além de facilitar o ataque alcalino pela d4gua contida nos poros da matriz,
também causa sua instabilidade dimensional. Assim, tanto a variacdo dimensional, quanto a
mineralizacdo das fibras diminuem seu desempenho por dificultar a adesdao fibra-matriz
(ONUAGULUCHI; BANTHIA, 2016; MACVICAR; MATUANA; BALATINECZ, 1999;
ARDANUY; CLARAMUNT; TOLEDO FILHO, 2015).

Inimeros estudos estdo voltados ao tratamento das fibras, ou mesmo da matriz, para
viabilizar sua utilizacdo a longo prazo. Dentre os tratamentos estd a reducdo da alcalinidade da
matriz pela substitui¢do de parte do cimento por materiais pozolanicos (LIMA; TOLEDO FILHO,
2008) ou por carbonatacio acelerada (MACVICAR; MATUANA; BALATINECZ, 1999).
Tratamentos quimicos das fibras ou de suas superficies aparecem como alternativa, como € o

caso do tratamento alcalino por mercerizagio (MOHANTA; ACHARYA, 2015) e da acetilacao
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(D’ALMEIDA; CALADO; BARRETO, 2005). Por fim, tratamentos fisicos como o tratamento
termomecanico (MOTTA; JOHN; AGOPYAN, 2010), a hornificagio (CLARAMUNT;
ARDANUY:; GARCIA-HORTAL, 2010) e a modificagdo fisica das fibras por polimeros (JO;
CHAKRABORTY; YOON, 2014) também podem ser aplicados.

Neste contexto, o presente trabalho analisou a utilizacdo da celulose como reforco em
compdsitos cimenticios. Para tanto, com o objetivo de reduzir a agressdo da matriz a fibra, os
compositos foram produzidos com adi¢do de emulsdo de latex natural e substituicdo de parte do

cimento Portland por metacaulim.

1.1 Justificativa

A aplicacdo de fibras vegetais como reforco em matrizes de cimento pode ser justificada
por possuir fonte renovavel, ser um material biodegradidvel e de grande produgdo nacional.
Ainda, as fibras de origem vegetal sdo geradas como residuos da agroindustria e, seu

reaproveitamento, além de gerar empregos, agrega valor ao produto final.

As fibras lignoceluldsicas aparecem como alternativa as fibras de amianto, cuja utiliza¢do
¢ extremamente prejudicial a saude por causar asbestose (doencga progressiva e fatal). Também,
podem substituir as fibras sintéticas por possuir menor custo de processamento € maior

disponibilidade.

No entanto, ainda se constitui um desafio garantir o desempenho das fibras
lignoceluldsicas como matéria-prima na produgcao de compdsitos de cimento Portland. Este fato
deve-se as suas limitagcdes inerentes, tais como baixo modulo de elasticidade, grande absorcdo de
agua e pequena durabilidade em ambiente alcalino. Nesse sentido, os métodos de modificacdo da

fibra e o tratamento para melhoria das propriedades dos compdsitos merecem atengao.

A emulsdo de latex natural aparece como uma alternativa para os materiais utilizados na
modificagdo dos compdsitos, uma vez que € de fonte renovavel e possui carater hidrofébico. A
hidrofobicidade do latex possivelmente garante uma protecao fisica da fibra contra a degradacao
causada pela dgua alcalina contida nos poros da pasta. Ainda, a utilizacdo do latex como adicao

em compositos, também pode diminuir a permeabilidade da matriz cimenticia e
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consequentemente aumentar a durabilidade do composito conforme estudos realizados por Joseph

e John (2017).

Além disso, pesquisas ja demonstraram a eficicia da substituicdo de parte do cimento
Portland por pozolanas para melhorar o desempenho de compoésitos de cimento com fibras
celulésicas (CORDEIRO, TOLEDO FILHO, FAIRBAIRN, 2009). Roy, Arjunan e Silsbee
(2001) reportaram um aumento da resisténcia quimica e mecanica de compositos que tiveram

parte da massa total de cimento substituido por metacaulim, silica ativa e cinza volante.

Logo, aumentar a vida ttil dos materiais cimenticios reforcados com fibras vegetais
significa viabilizar a producdo de materiais ndo estruturais, tais como coberturas de fibrocimento,
revestimentos, paredes divisorias € componentes pré-moldados, a um menor custo e causando

menor impacto ambiental.

1.2 Objetivos

Essa dissertagdo tem como objetivo avaliar o desempenho mecéanico dos compdsitos de
cimento reforcados com polpas kraft de celulose branqueadas com adicdo de emulsdo de latex

natural e metacaulim.

1.2.1 Objetivos especificos

e Desenvolver um planejamento experimental (PCC — planejamento composto central) para
avaliar a influéncia dos parametros estudados (porcentagem de celulose, porcentagem de
latex e porcentagem de metacaulim) nas propriedades fisicas e mecanicas dos compdsitos;

e Obtencdo de um modelo de equacdes por meio do planejamento experimental, para
quantificar os efeitos das variaveis independentes;

e Realizacdo da otimizagdo das formulacdes com base nas varidveis de resposta (mddulo de
elasticidade, médulo de ruptura, tenacidade e absor¢do de dgua por meio do modelo de
equacoes.

e Andlise e comparacdo da microestrutura e composi¢cao dos compdsitos obtidos.
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1.3 Estrutura do trabalho

O presente trabalho foi divido em cinco capitulos. O primeiro capitulo introduziu, justificou
e argumentou sobre os objetivos do tema abordado. O segundo capitulo contém a revisdo
bibliografica com as caracteristicas e constituicdo das fibras vegetais, dando énfase a fibra
utilizada. Abordaram-se também compoésitos cimenticios reforcados com celulose, latex e
metacaulim. Por dltimo, foi feita uma breve revisdo sobre as variaveis consideradas no estudo da
flexdo e absorcao de 4gua de materiais cimenticios. O terceiro capitulo apresentou os materiais, a
metodologia e o planejamento experimental adotado na preparagdo dos compoésitos. Além disso,
descreveu os ensaios de caracterizagdo dos materiais € dos compositos produzidos. O quarto
capitulo apresentou os resultados das caracterizagdes dos materiais e dos experimentos
realizados. Finalmente, no capitulo cinco fez-se a conclusdo acercada utilizacdo da emulsdao de

latex natural e metacaulim na producdo de compositos cimenticios reforcados com celulose.
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Carituro 2

Revisio BiBLioGrRAFICA

2.1 Fibras naturais vegetais

Atualmente, a engenharia passa por transformacdes em seus paradigmas por meio da
adoc¢do de materiais de infraestrutura renovaveis e de novas praticas sustentaveis com o objetivo
de reduzir o impacto ambiental. No entanto, considerando essa tendéncia, a engenharia depara-se
com o desafio de atender as exigéncias das politicas de sustentabilidade, conciliando crescimento
econdmico a preservaciao ambiental e a equidade social (CAO et al., 2016).

Nesse sentido, Silva et al. (2009) estudaram a aplicacdo dos recursos naturais na
preparacdo dos compdsitos poliméricos por meio do uso de fibras de origem vegetal, que podem
ser encontradas abundantemente na natureza, que sao cultivadas como atividade agricola ou ainda
que sdo geradas como residuos da agroindustria. Ademais, a grande disponibilidade das fibras de
origem vegetal aliada a alta demanda de fontes renovaveis na producdo dos compositos, além de
tornar seu uso economicamente vidavel, promove o avango tecnologico, agrega valor aos produtos
da agroindustria e auxilia na reduc@o da emissdo de di6xido de carbono - COa.

Assim, como alternativa as fibras inorganicas (amianto, fibras de vidro, fibras de carbono,
dentre outras), as fibras naturais vegetais se destacam por ser matéria-prima renovavel, de grande
potencial e empregabilidade como, por exemplo, na industria téxtil, na indudstria automotiva, em
matrizes poliméricas na industria de alta tecnologia e em matrizes cimenticias na industria da
constru¢do. De acordo com Low et al. (2007), essa amplitude de aplicacdes ocorre em virtude das
propriedades inerentes do material, como baixa densidade, menor custo de producdo, facilidade
de processamento, capacidade de renovacdo e reciclagem, bom desempenho mecénico e razoavel
modulo de elasticidade. Vale ressaltar que, por ser um material de origem natural, as
propriedades fisicas e mecanicas das fibras vegetais variam de acordo com a espécie de origem,
condig¢des geograficas, climaticas, caracteristicas do solo, dentre outros aspectos intervenientes.

Eichhorn et al. (2001) resumem os valores tipicos de resisténcia e médulo de elasticidade

para diversos materiais, de acordo com a tabela 1. A partir desta, pode-se concluir que algumas
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fibras naturais possuem propriedades fisicas compardveis as do vidro, apesar de possuirem

resisténcia inferior.

Tabela 1 - Propriedades mecanicas de fibras naturais em comparacao com as fibras de refor¢co

convencionais
Fibra Massa especifica  Deformacao de Resisténcia a Médulo de
(g/cm?) ruptura (%) tracao (MPa) elasticidade (GPa)

Algodao 1,5-1,6 7-8 287-597 5,5-12,6

Juta 1,3 1,5-1,8 393-773 26,5

Linho 1,5 2,7-3,2 345-1035 27,6
Canhamo - 1,6 690 -

Rami - 3,6-3,8 400-938 61,4-128

Sisal 1,5 2-2,5 511-635 9,4-22

Vidro 2,5 2,5 2000-3500 70
Aramida 1,4 3,3-3,7 3000-3150 63-67
Carbono 1.4 1,4-1,8 4000 230-240

Celulose para

 papel 12-15 : 300-500 10-40
imprensa

(Pinus ellioti)

Fonte: EICHHORN et al. (2001, traducao nossa); BENTUR; MINDNESS (2007); SAVASTANO (2000).

Além disso, as vantagens da utilizacdo das fibras naturais em detrimento as fibras

sintéticas vao além da melhoria nas propriedades fisicas (SILVA et al., 2009, p.2):

[...] Sua utilizacdo gera um maior nimero de empregos em &areas de baixo indice de
desenvolvimento humano como, por exemplo, na regido do semidrido da Bahia, regido
que possui condi¢des adequadas para producdo de sisal, cultura na qual o Brasil é um
dos lideres mundiais de produgao.

Apesar destas propriedades hd que se considerar que os materiais lignoceluldsicos
apresentam utilizacdo limitada devido sua dificuldade de interacdo com as superficies de outros
materiais. A natureza hidrofilica e polar das fibras naturais promove a absor¢do de umidade em
meios aquosos, resultando em sua variacdo dimensional que diminui as propriedades mecanicas
dos compositos em que as fibras estdo inseridas. Essa absor¢do ocorre devido a presenca de
grupos hidroxilas nos seus constituintes, principalmente a celulose e as hemiceluloses, que
atraem as moléculas de dgua por meio de ligacdes de hidrogénio. Segundo Motta (2006), a

variacdo dimensional das fibras obedece ao seguinte principio: as paredes das fibras vegetais

absorvem agua e incham até atingirem o ponto de saturagdo. Acima deste ponto, a agua
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permanece livre nos poros e cessa o inchamento. Quando perde umidade abaixo do ponto de
saturacdo, as paredes se retraem.

Ainda, a solu¢do alcalina presente nos poros da matriz cimenticia degrada a lignina e a
hemicelulose das fibras diminuindo sua capacidade resistente (TONOLI et al., 2011). Outro
mecanismo a se considerar € a mineralizacdo das fibras que ocorre quando os produtos de
hidratacdo do cimento migram para o limem da fibra, fragilizando-a (YAN et al., 2016). Nessa
perspectiva, a utilizacdo das fibras lignoceluldsicas como matéria-prima para a quimica de
compdsitos merece atencao da comunidade cientifica.

No entanto, as primeiras geragdes aproveitaram apenas os primeiros niveis hierarquicos
da estrutura destes materiais, que asseguravam aos projetos elevada resisténcia mecanica,
flexibilidade e desempenho. Ja as propriedades alcangadas apenas em escala microscopica (figura

1), que caracterizam os materiais celuldsicos como materiais de alto desempenho (funcionalidade,

durabilidade e uniformidade) ndo eram exploradas (MOON et al., 2011).

Figura 1 - Representacdo esquematica da estrutura hierarquica de uma arvore
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Fonte: MOON et al. (2011, tradugdo nossa).

Nao obstante, antes de analisar a contribui¢cdo que as fibras naturais podem conferir as
matrizes cimenticias, é preciso fazer a caracterizacdo detalhada da sua estrutura e de suas
propriedades. Oke (2010) definiu as fibras de celulose como sendo longas cadeias de moléculas

de glicose dispostas em uma rede que fornece estrutura e suporte a célula. Silva et al. (2009)
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afirmam que as fibrilas de celulose sdao mantidas coesas por uma matriz constituida de
hemiceluloses e lignina que, além de proteger a célula da degradacdo microbiana, também

garante protecdo mecanica.

2.1.1 Organizagdo das fibras e fibrilas

As fibras vegetais sdo formadas por células individuais de 10um a 25pum de diametro e
estas sao constituidas por microfibrilas. Os principais constituintes das microfibrilas sao:

celulose, hemiceluloses, lignina e alguma quantidade de extrativos (SILVA et al, 2009).

A figura 2 € uma representacdo esquematica de como estes trés principais constituintes
estdo organizados nas paredes celulares. A parede primaria, primeira camada depositada durante
o desenvolvimento da célula, ¢ delgada e formada pelas fibrilas de celulose, hemiceluloses,
pectina e proteinas embebidas numa matriz de lignina. Ja a parede secundaria € depositada sobre
a parede primaria e € composta por trés outras camadas denominadas de S1, S2 e S3 que diferem
em espessura, composicao e inclinacdo das fibrilas. Na camada S2 ha uma série de microfibrilas,
formadas por cadeiras de celulose organizadas no sentido da fibra, responsaveis pelas
propriedades mecanicas. Ainda, no interior da célula estd o lumen com secdo eliptica,
responsavel pelos poros permeaveis que provocam elevada absorcdo de 4gua e massa especifica

aparente inferior a real (YIN et al., 2017; KLOCK et al., 2005; SAVASTANO JR., 2000).
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Figura 2 - Estrutura da fibra
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Fonte: Autor (adaptado de SILVA et al., 2009 e de Silva et al., 2015).

2.1.2 Celulose

A celulose € o biopolimero de cadeia linear mais abundante da terra, cuja unidade

monomérica € a celobiose. Apresenta-se na natureza na forma de fibras com regides amorfas e

cristalinas. Sua unidade de repeti¢do é composta por duas

moléculas de glicose ligadas por meio

da ligagdo glicosidica PB-1,4 (figura 3). Ainda, a celobiose contém em sua estrutura trés

grupamentos de hidroxilas nas posi¢des 2, 3 e 6 passiv

eis de serem modificadas por reacdes

quimicas e que possuem forte tendéncia de formar ligagdes de hidrogénio inter e intramoleculares.

Este tipo de ligagdo encontrado na celulose € responsav

el pela formacdo de cristais e por sua

insolubilidade em dgua e na maioria dos solventes organicos (SILVA et al., 2009; MOON et al.,

2011).
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Figura 3 — Figura esquematica da unidade de repeti¢io da celulose destacando em (a) a ligagdo f-
1,4-glicosidica intramolecular e (b) idealiza¢do das microfibrilas de celulose e de sua configuracdo em

regides cristalinas e amorfas

HO .
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Fonte: MOON et al. (2011, tradugdo nossa).

No interior das moléculas de celulose percebem-se duas regides distintas: a primeira,
denominada cristalina, apresenta cadeias de celulose com grande organizacdo estrutural que se
agregam na forma de microfibrilas. J4 a segunda regido traz uma estrutura desordenada,
conhecida na literatura como regido amorfa. As microfibrilas formam as fibrilas e estas, por sua
vez, as fibras celul6sicas, responsaveis pela alta resisténcia a tragdo e rigidez da celulose (SILVA

et al., 2009; MOON et al., 2011; LIMA, BORSALLI, 2014).

A obtencdo da celulose, segundo Silva et al. (2009) e Moon et al. (2011), ocorre em duas
etapas. A primeira trata-se de um pré-tratamento de purificacdo e homogeneizacio para que toda
a matéria-prima reaja uniformemente. Este primeiro estagio depende tanto do material de origem
da celulose quanto da morfologia desejada. A segunda etapa envolve o isolamento da celulose
purificada em seus componentes microfibrilares por tratamentos mecénicos, térmicos ou
quimicos. Estes métodos, usualmente denominados de polpacdo, podem ser usados

separadamente ou combinados.

Um dos primeiros processos mecéanicos aplicados foi o polimento, em que se formava
uma pasta fibrosa pela mistura da 4gua com a madeira desgastada. Hoje ha uma maior variedade
de métodos mecanicos para extracdo de fibras de celulose, como os homogeneizadores de alta

pressao, trituradores, refinadores, tratamentos ultrassonicos de alta intensidade e microfluidizagao.
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A maior vantagem dos processos mecanicos de polpacdo € o seu rendimento por converter 90 a

95% do peso seco da madeira em polpa (MOON et al., 2011; SMOOK, 1988).

J4 a polpacdo quimica, conforme Smook (1988) abrange o desmembramento do complexo
lignina-celulose-hemiceluloses. Ou seja, hda uma remog¢do da maior parte da lignina contida na
fibra e uma degradacdo de parte das hemiceluloses e da celulose, o que diminui o rendimento da
polpa quando comparado aos processos mecanicos (rendimento entre 45 e 55%). A polpacao
quimica envolve o cozimento da matéria-prima com produtos quimicos apropriados a
temperatura e pressdo elevadas. Esses produtos podem ter origem alcalina (polpacdo Kraft), ou

origem 4cida (hidrdlise 4cida).

No método Kraft realiza-se o cozimento da madeira numa solu¢do contendo hidréxido de
sodio e sulfeto de sodio. O ataque alcalino quebra a molécula de lignina resultando em polpas de
celulose de colorac@o escura e na emissdo de gases ofensivos mesmo em baixas concentracdes
(sulfetos organicos). A polpa deverd ser branqueada sem que haja perda das propriedades fisico-
mecanicas, na qual os produtos quimicos serdo responsaveis pela destruicdo da lignina residual

(SMOOK, 1988).

Ha diversos mecanismos de branqueamento quimico de polpas podendo-se citar os que
utilizam produtos quimicos que destroem alguns grupos cromé6foros, porém nao atacam a lignina
e outro que remove quase totalmente a lignina residual. Os processos de deslignificacio
convencionais utilizam reagentes quimicos a base de cloro como agentes oxidantes e sdo
realizados em etapas até que se atinja o grau de alvura (brancura) desejado. Porém, segundo
Smook (1988), esse método produz compostos organoclorados de alta toxidez que dificultam seu

descarte quando misturados as dguas residuérias.

2.1.3 Hemiceluloses

As hemiceluloses sdo polissacarideos de alto grau de ramificacdo entre suas cadeias,
natureza amorfa e massa molecular relativamente baixa, formada por (SILVA et al., 2009, p.3;

MORAIS, NASCIMENTO, MELO, 2005, p.3):
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[...] inimeros monossacarideos polimerizados, incluindo carboidratos de cinco carbonos
(como a xilose e arabinose) e carboidratos de seis carbonos (como a galactose, glicose e

manose), dcido 4-O-metilglucurénico e residuos de 4cido galactordnico.

O termo hemiceluloses ndo designa um composto quimico, mas sim, uma classe de
componentes poliméricos presentes em vegetais fibrosos, cujos teores e proporcdes dos
componentes variam com a espécie do vegetal (MORAIS, NASCIMENTO, MELO, 2005;
GABRIELII, et al., 2000). Silva et al. (2009) abordam que as hemiceluloses possuem caréter
hidrofilico e alta solubilidade em dgua devido ao grande nimero de grupos hidroxilas presentes,
sendo assim também responsavel pelo teor de umidade da fibra e ndo contribuindo com sua
resisténcia e dureza.

A principal hemicelulose encontrada na madeira é a xilose. Estima-se que a xilose
representa aproximadamente um terco de todo carbono orgéanico renovavel disponivel na Terra e
localizam-se principalmente nas paredes celulares secundérias, juntamente com a celulose e a

lignina, contribuindo para as propriedades de transporte das plantas (GABRIELII et al., 2000).

2.1.4 Lignina

A lignina é o aglutinante principal dos componentes celuldsicos fibrosos, dando origem a
um escudo contra a destrui¢cdo microbiana ou fuingica das fibras celuldsicas. A lignina é uma
macromolécula de natureza hidrofébica, amorfa, formada por unidades aromaticas. Suas
principais unidades monoméricas sdo fenilpropanos primarios (siringil (S), guaiacil (G) e p-
hidroxifenil (H)) ligados entre si que podem com ter grupos hidroxilas e metoxila como
substituintes do grupo fenil (figura 4). Suas propriedades mecanicas sdo inferiores as da celulose,
e € responsavel por fazer a ligacdo entre as fibras celuldsicas (SILVA, et al., 2009; BLEDZKI,
GASSAN, 1999; MOHAN, PITTMAN JR., STEELE, 2006; JIANG, HU, 2016).
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Figura 4 - Representacio esquematica das unidades tipicas da estrutura da lignina e suas liga¢des
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Fonte: SALIBA et al. (2001).

Sabe-se que esta atua como cimento entre as fibrilas e como agente enrijecedor no interior
das fibras, garantindo elevada resisténcia a compressdao. Ainda, a existéncia de ligagcdes
covalentes entre as cadeias de lignina e os constituintes de celulose e hemiceluloses ampliam a
forca de adesdo existente entre estes compostos (SILVA, et al. 2009). A lignina possul inumeras
aplicacdes, a exemplo o combustivel, adesivos, adsorventes, dispersantes. Atualmente alguns
esforcos estdo sendo feitos para utilizar a lignina em compdsitos e em hidrogel (THAKUR e

THAKUR, 2014).

2.2 Matriz cimenticia

Material compésito € um material produzido artificialmente e multifasico (matriz
continua que envolve as demais fases dispersas e interface distinta). Geralmente produzem-se
materiais compositos buscando desenvolver materiais com melhores propriedades. A matriz do
composito € responsivel pela ligacdo e distribui¢do das cargas, enquanto a fase dispersa garante o
refor¢co do material resultante. Os materiais compdsitos podem ser classificados em compdsitos
reforcados com particulas, compdsitos reforcados com fibras e compdsitos estruturais

(CALLISTER, 2000).

Conforme Marques (2009) e Bernardi (2003), as matrizes sdo componentes continuos
mais abundantes nos compdsitos e que possuem a capacidade de envolver o componente de
refor¢o, protegendo-o de quaisquer danos fisicos e/ou ambientes agressivos, conectando-os e

transmitindo os esfor¢cos. Nesse sentido, em matrizes reforcadas com fibras, cumprem as fungdes
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de manter a orientacdo e espacamento destas, transmitiras forcas de cisalhamento entre as

camadas de fibras e fornecer protecdo ao elemento de refor¢o contra danos superficiais.

O componente matricial pode ser metilico, ceramico ou polimérico. As matrizes
metélicas, segundo Marques (2009) e Silva, Marques e Fornari Jr. (2012), sdo produzidas a partir
de metais leves, como o aluminio, 0 magnésio e o titanio e sua produ¢do envolve as etapas de
consolidagdo e a conformacdo, o que encarece e dificulta sua aplicacdo. Dentro das matrizes
ceramicas encontra-se a matriz cimenticia, caracterizada pela boa resisténcia a compressao, baixa
resisténcia a tracdo e comportamento fragil. Por fim, as matrizes poliméricas sdo classificadas em
termofixas e termoplésticas, cuja uma das diferengas, estd no comportamento mecanico quando

submetidas a temperaturas elevadas.

A matriz cimenticia pode ser formada por pastas, argamassas e concretos. De acordo com

Silva, Marques e Fornari Junior (2012, p.1) as matrizes cimenticias sdo:

[...] compostos de aglomerantes minerais, podendo conter agregados, que ddo origem a
pastas, argamassas ou concretos. As matrizes mais utilizadas sdo aquelas a base de
cimento Portland e, em menor escala, a cal e o gesso.

Na forma de argamassa, a matriz cimenticia apresenta propriedades de aderéncia e
endurecimento obtidas a partir da mistura homogénea de um ou mais aglomerantes, agregado
miudo (areia) e 4gua, podendo ter aditivos e adicdes minerais. J4 no concreto, a pasta envolve os
agregados com diversas dimensdes, resultando em um material capaz de ser moldado nas
primeiras horas. Com o tempo, a mistura enrijece, em virtude da hidratacdo do cimento, e ganha

resisténcia mecanica com alto desempenho (MARQUES, 2009).

As matrizes cimenticias sdo frageis e sua estruturacdo é dada pela incorporagdo de fibras
que melhoram suas propriedades mecanicas e aumentam a tenacidade. Dentre estas propriedades,
pode-se citar a melhoria da resisténcia a flexao e a tracdo, a melhora da resisténcia ao impacto, o
controle da fissuracdo e do modo de falha por meio de ductilidade pos-fissuracdo e ainda a
mudanca originada na reologia ou as caracteristicas de fluxo do material no estado fresco. Assim,
a interface entre o reforco e a matriz € de extrema importancia por permitir que ocorra uma
adequada transferéncia dos esforcos entre eles, sendo o desempenho do compésito diretamente
dependente da aderéncia da matriz a fibra. Chamada de zona de transicdo, esta terceira fase

intervém no comportamento mecanico e € influenciada pela geometria e orientacdo da fibra, pela
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resisténcia da matriz ou por reagdes que podem ocorrer entre 0s grupos presentes na matriz e os
grupos polares presentes nas fibras, garantindo que ocorra interacdo quimica na pasta
(BERNARDI, 2003).Segundo Bentur e Mindness (2007), na zona de transicdo podem ocorrer trés
tipos de interacdo entre a matriz e a fibra, que sdo a adesdo quimica, o atrito ou a ancoragem

mecanica.

2.2.1 Celulose e sua utilizacdo em compositos

Desde a antiguidade ha histéricos de que os materiais de constru¢do civil foram
reforcados com fibras vegetais. No entanto, foi somente em 1940 que estudou a utilizacdo destas
fibras como alternativa ao amianto. Hoje, estudos seguem voltados para aplicacdo da celulose em
compdsitos de cimento dirigidos aos materiais ndo estruturais, como paredes de divisorias,
revestimentos, telhas, dentre outros componentes pré-fabricados em geral (ARDANUY,

CLARAMUNT, TOLEDO FILHO, 2015; ARDANUY et al., 2011).

De acordo com Ardanuy, Claramunt e Toledo Filho (2015), as propriedades fisico-
quimicas das fibras de celulose dependem diretamente da sua fonte, método de cultivo, colheita,
processamento, bem como de sua forma. Os reforcos a base de fibras de celulose podem ser
classificados de acordo com sua origem em fibras de madeira macia ou em fibras de madeira dura.
Ainda podem ser agrupadas conforme sua forma, em fibras de celulose em fios (fibras longas
com comprimentos entre 20 e 100 cm), fibras descontinuas (fibras de comprimento curto que
podem ser transformados em fios) ou em polpa (fibras muito curtas, de comprimento da ordem de
1 a 10 mm, devendo ser dispersas em agua). As fibras descontinuas sdo obtidas pelo processo de

maceracao com agua, enquanto as polpas por polpacdo mecanica, térmica e/ou quimica.

Os compdsitos reforcados com fibras distinguem-se em compdsitos que contém fibras
curtas aleatoriamente dispersas na matriz e em compositos reforcados com fibras alinhadas na
forma de fios. A capacidade de refor¢o do primeiro tipo depende da quantidade de fibra utilizada,
sua geometria e da sua distribuicdo e adesdo a matriz. Para fibras alinhadas, a capacidade de
reforco ¢é diretamente influenciada pela estrutura téxtil utilizada (fibras distribuidas
aleatoriamente, entrelagadas ou multidirecionais). A polpa de celulose é a forma de fibra mais

utilizada para refor¢ar matrizes de cimento por constituir uma matéria-prima barata, facilmente
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dispersa em 4gua e obtida quimicamente por diversos tipos de processos, como por exemplo, a

polpacdo Kraft (ARDANUY, CLARAMUNT, TOLEDO FILHO, 2015).

As propriedades finais do composito reforcado com fibra celuldsica além de depender do
tipo de fibra, dos componentes da matriz e das propriedades da interface, sdo também
influenciadas por seu processo de fabricagdao. Este processo deve garantir uma dispersdo
homogénea das fibras, uma baixa porosidade da matriz e uma interagdo bem equilibrada entre
ambos. Um método muito utilizado é o método Hatschek, desenvolvido por Ludwing Hatschek
em 1900. Trata-se de um processo descontinuo composto de trés etapas: moldagem da chapa,
formacdo da placa e cura. Este processo produz compdsitos com uma porcentagem adequada de
fibras, além de garantir uma boa dispersdao destas (ARDANUY, CLARAMUNT, TOLEDO
FILHO, 2015).

Conforme Ardanuy, Claramunt e Toledo Filho (2015) e MacVicar, Matuana e Balatinecz
(1999), ha intimeras vantagens na utilizacdo das fibras lignocelulésicas na produgdo de
compdsitos de cimento, tais como boa resisténcia a flexdo e tragdo, ductilidade, resisténcia ao
impacto, reducdo da deformacdo plastica e da condutividade térmica, além de proporcionar uma
otimiza¢do no desempenho acustico. Ainda atuam como ponte na transferéncia de esfor¢cos na

matriz dificultando a formacgao e propagacao de fissuras e mantendo sua rigidez.

Apesar das intimeras vantagens apresentadas na inser¢do de celulose em matrizes
cimenticias, restringe-se seu uso como reforco devido a deterioracdo desta quando inserida em
meios alcalinos. Vale ressaltar que essa taxa de degradacdo depende da cristalinidade, da
morfologia fibrilar da celulose, bem como do teor de fibra, tipos de matrizes e métodos de
envelhecimento. Logo, quanto maior a cristalinidade da celulose, menor € sua taxa de degradacio

(PETERS et al., 2010).

Durante as reacdes de hidratacdo do cimento, hd producdo de silicato de célcio hidratado
(C-S-H), etringita e hidroxido de calcio (Ca(OH)z). Muitas vezes coloca-se mais agua de
amassamento na pasta do que o necessario para hidratar o cimento, a fim de garantir a
trabalhabilidade da mistura. Assim havera excesso de 4gua que evaporara apds a cura, causando a
porosidade da pasta endurecida. Nesses poros pode haver percolacdo de 4gua intersticial que
dissolvera o hidroxido de calcio e formara uma solugdo extremamente alcalina. Essa solucdo, em

contato com as fibras vegetais, € responsavel pela degradagdo e solubilizacdo da lignina, das
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hemiceluloses e da parte amorfa da celulose, diminuindo sua capacidade resistente. Ainda, a
migracdo dos produtos de hidratacdo (hidroxido de célcio) para o limen das fibras, processo
conhecido como mineralizacdo, também reduz sua resisténcia mecanica (MARQUES, 2009;

TONOLI et al., 2011; YAN et al., 2016; ONUAGULUCHI e BANTHIA, 2016).

Por fim, segundo Alvarez, Ruscekaite e Varquez (2003) e Onuaguluchi e Banthia (2016),
a celulose possui grande afinidade com 4gua e alta polaridade. Esta caracteristica promove uma
fraca adesdao da celulose as matrizes, enfraquecendo a interface e induzindo a redugdo das
propriedades mecanicas do material. Esta reducao da capacidade de aderéncia da celulose com as
matrizes cimenticias deve-se pela presenga do grupo hidroxila que, em contato com a 4gua,
promove instabilidade dimensional (variagdo de volume) e consequente diminuicdo das
propriedades mecanicas. Este inconveniente pode ser mitigado pelo tratamento quimico e fisico

da celulose ou pela modificagdo da composi¢ao da matriz.

Nesse sentido, intimeros trabalhos j4 foram realizados analisando compositos de cimento
cuja celulose adicionada ou o compdsito em si passou por alguma espécie de beneficiamento
(ONUAGULUCHI e BANTHIA, 2016; LIMA e TOLEDO FILHO, 2008; MACVICAR,
MATUANA, BALATINECZ, 1999; D’ ALMEIDA, CALADO, BARRETO, 2005; MOHANTA
e ACHARYA, 2015; MOTTA, JOHN, AGOPYAN, 2010; CLARAMUNT, ARDANUY,
GARCIA-HORAL, 2010). Dentre eles pode-se citar a alteracio da matriz pela substitui¢io
parcial do cimento ou o método de carbonatacio acelerada, cujo objetivo € reduzir a alcalinidade
do meio e a porosidade, os tratamentos quimicos, como a impregnac¢do, acetilacdo e esterificacao
e os tratamentos fisicos, como por exemplo, a hornificacio que aumenta a estabilidade

dimensional das fibras (ONUAGULUCHI e BANTHIA, 2016).

Lima e Toledo Filho (2008) estudaram a modificagdo da matriz pela substitui¢do parcial
do cimento por metacaulim. Esta adi¢do além de diminuir a alcalinidade da pasta e aumentar a
durabilidade dos compésitos pelo consumo do hidréxido de célcio, também auxilia na formagao
dos produtos de hidratagdao, aumentando a resisténcia mecanica e diminuindo o indice de vazios
da matriz. Ainda pode-se citar a escéria de alto forno, a terra diatomécea e a silica ativa, como

exemplos de adi¢cOes minerais utilizadas.

MacVicar, Matuana e Balatinecz (1999) compararam amostras submetidas ao

envelhecimento acelerado (método da carbonatagdo acelerada) e concluiram que a difusao deCO»
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pelos poros ndo saturados da matriz apresenta efeitos benéficos em compdsitos reforcados com
fibras de celulose, por reduzir a alcalinidade do meio e aumentar a resisténcia mecanica da
amostra. Isso ocorre devido as reagcdes entre o Ca(OH)2 e o CO», formando carbonato de calcio
(CaCO:s3). Ainda, esse tipo de tratamento promove a diminui¢ao da porosidade capilar, aumenta a

densidade aparente dos compositos e melhora a interface fibra-matriz.

D’Almeida, Calado e Barreto (2005) comprovaram a eficiéncia do tratamento de
acetilacdo em fibras de buchas vegetais cujo objetivo é o de substituir os grupos hidroxila
presentes na celulose, nas hemiceluloses e na lignina por grupos acetil (CH3CO), diminuindo a
polaridade das fibras. Concluiram que houve um aumento da area superficial das fibras, uma vez
que a camada externa foi eliminada contribuindo para melhoria da liga¢do fibra-matriz. Ja
Mohanta e Acharya (2015) trataram quimicamente as fibras das buchas com hidréxido de sédio
(NaOH) pelo método de mercerizacdo (remoc¢do de parte da hemicelulose, lignina e materiais
soliveis em meio alcalino, tornando 4spera a superficie da fibra). As propriedades mecanicas dos
compositos com fibras tratadas melhoraram significativamente devido a formacdo de uma
superficie dspera que surgiu com a remog¢do das impurezas. A maior rugosidade da superficie

facilitou a ancoragem da fibra na matriz.

Finalmente, dentre os tratamentos fisicos pode-se citar o tratamento termomecanico no
qual a fibra é submetida, simultaneamente, a forca de compressdao e aumento de temperatura.
Motta, John e Agopyan (2010) avaliaram a influéncia nas propriedades das fibras de sisal que
foram beneficiadas pelo método de tratamento termomecanico. A partir dos resultados obtidos
nos ensaios de flexdo inferiram uma melhora no desempenho dos compositos reforcados com
fibras tratadas, uma vez que houve uma reducgdo significativa da absorcdo de umidade e um
aumento do moédulo de elasticidade das fibras tratadas na condi¢do saturada. Ainda, o efeito da
molhagem e secagem da celulose, método conhecido como hornificacdo, reduz sua capacidade de
absor¢do de agua, bem como melhora a interface fibra-matriz (CLARAMUNT; ARDANUY;
GARCIA-HORTAL, 2010).

2.2.2 Metacaulim e sua utilizacdo em compdositos
A substituicdo de parte do cimento por adicdes minerais na preparacdo de materiais

cimenticios de maior durabilidade tem sido estudada por inumeros pesquisadores (WEI, 2018;
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WEI, MA, THOMAS, 2016). Estas adi¢cdes possuem atividade pozolanica, proporcionam menor
porosidade, aumentam a resisténcia quimica, aumentam a resisténcia a compressao, diminuem a
permeabilidade e a emissdo de CO». Dentre as adi¢des minerais mais utilizados pode-se citar a
silica ativa, a cinza volante, o metacaulim, a escéria de alto forno, o residuo ceramico, dentre

outros (ROY, ARJUNAN, SILSBEE, 2001).

7z

De acordo com Metacaulim do Brasil (2003), metacaulim € um produto derivado da
calcinagdo de argilas cauliniticas, a temperaturas entre 500 e 650 °C. E constituido
principalmente por compostos a base de silica (SiO2) e alumina (Al,O3) na fase amorfa (vitrea),
que proporcionam alta reatividade com o Ca(OH), presente na pasta de cimento. Esta reacdo
produz C-S-H responsavel por melhorar as propriedades mecanicas da pasta. O metacaulim
também pode ser produzido a partir de residuos industriais que utilizam o caulim como matéria-
prima, como por exemplo, na industria de papel (PERA, AMROUZ, 1998) ou na geracdo de
aluminio (SHI, GRATTAN-BELLEW, STEGEMANN, 1999).

As principais vantagens em se utilizar o metacaulim em pastas de cimento, argamassas e
concreto, de acordo com o fabricante, sio o aumento das resisténcias mecanicas a tracdo e
compressao, a diminui¢do da porosidade e permeabilidade de agentes agressivos, a diminui¢do do
calor de hidratacdo, dentre outras (METACAULIM DO BRASIL, 2003). Também ha vantagens
na utilizacdo de metacaulim em compdésitos com adi¢do de fibras. Isso deve-se ao consumo do
hidréxido de célcio proporcionado pela reagdo pozolanica que além de reduzir o ataque as fibras
vegetais pelos alcalis do cimento Portland, diminuem a permeabilidade, o que impede que as
fibras se expandam durante a hidratacdo e se retraiam apos o processo de cura (MARQUES,

2009).

Wei (2018) estudou a cinética da degradacdo das fibras de sisal em ambientes alcalinos de
compositos cimenticios. Para tanto, foram analisados compdsitos com 30% da massa de cimento
substituida por metacaulim através de ensaios de termogravimetria, microscopia eletronica de
varredura e difrac@o de raios-X. Concluiu que, os compdsitos com substituicao de 30% da massa
de cimento por metacaulim apresentaram menor decomposi¢do das fases amorfas das fibras de
sisal e, consequentemente, menor cristalinidade. As maiores quantidades de lignina e
hemiceluloses atuaram como barreiras protetoras a precipitacdo de portlandita nas fibras. Ainda,

os compdsitos com parte de cimento substituida por metacaulim apresentaram uma reducdo
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significativa de K, Ca, Na, Si e OH™ na solu¢do contida nos poros da matriz, o que diminuiu sua
alcalinidade. Assim, analisando a degradacdo da fibra, observou que a substituicdo de 30% da

massa de cimento por metacaulim reduziu a degradacdo das fibras em 13,7 vezes.

Wei, Ma e Thomas (2016) investigaram a influéncia da alcalinidade sobre o
comportamento de deterioracdo das fibras naturais por meio da modificacdo da matriz de cimento
pela adicao de metacaulim, silica, cinzas de cascas de arroz ou cinzas volantes. Para tanto,
estudou tragos nos quais substituiram parcialmente a massa total de cimento pelos materiais
citados (30% de metacaulim, 20% de cinzas de cascas de arroz, 10% de silica e 30% de cinzas de
volantes). Como resultado observou que, nas primeiras idades, a incorporacdo dos compostos
promoveu menor liberagdo de calor durante a hidratagdo do cimento. Por reagirem com o
hidréxido de célcio liberado na hidratacao do cimento, estes compostos diminuiram efetivamente
a degradacdo das fibras naturais e melhoraram a durabilidade dos compositos. Nesse sentido, o
metacaulim e a silica, por apresentarem maiores atividades pozolanicas do que os demais
compostos melhoraram o grau de hidratacdo do cimento e consumiram maior quantidade de
hidréxido de célcio. No entanto, o metacaulim merece destaque pelo fato de sua substituicdo
resultar em compositos com melhor durabilidade, resisténcia a flexao pos-fissuracdo e tenacidade.
Ainda, esta substituicdo parcial do cimento favoreceu a zona de transi¢cao matriz/fibra, reduzindo
sua porosidade por aderir mais produtos de hidratacdo a fibra e melhorando as propriedades de

flexdo dos compositos.

2.2.3 Ldtex e sua utilizagdo em compositos

Segundo Wang et al. (2016), Ohama (1998) e Aggarwal, Thapliyal e Karade (2007), o
conceito de concreto modificado com adi¢cdo de polimero ndao é novo. Em 1923 ja havia sido
emitida a primeira patente referente a adi¢cdo de emulsdo de latex natural (ELN) em pavimentos.
Desde entdo, estudos foram realizados sobre a modificacdo da argamassa de cimento pela adicao
de polimeros. Atualmente, utilizam-se polimeros puros ou combinados em argamassas de
cimento, como por exemplo, o acetato de polivinila, os copolimeros etileno acetato de vinila, o

estireno-butadieno, a emulsdo de neoprene, o estireno-acrilico e o butilbenzeno.

Sdao comumente utilizadas na modificagdo de argamassas e de concretos as resinas

liquidas, os pos redispersiveis, os polimeros soluveis em 4gua e os latex poliméricos. Afigura 5
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apresenta a classificacio dada por Ohama (1998) para as principais misturas poliméricas.
Aggarwal, Thapliyal e Karade (2007) e Ohama (1998) apontam que a escolha do polimero
depende da finalidade pretendida e da exigéncia de desempenho, como resisténcia mecanica,

durabilidade e resisténcia quimica.

De acordo com Ohama (1998), sdo exemplos de polimeros liquidos a resina epoxi e o
poliéster insaturado. Os principais pos redispersiveis utilizados s@o o etileno acetato de vinila e o
éster poliacrilico. Podem-se citar os derivados de celulose, o dlcool polivinilico e a poliacrilamida
como os tipos de polimeros mais comumente utilizados em misturas de cimento cuja funcio é

melhorar a trabalhabilidade.

O latex polimérico consiste em particulas poliméricas muito pequenas (da ordem de 0,05

a 5 um de diametro) dispersas em agua, produzido por polimerizagdo em emulsao.

Figura 5 — Classificacio das misturas poliméricas
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Fonte: OHAMA (1998, traducio nossa).

Estudos estao sendo direcionados no uso da emulsao de latex natural (ELN) em pastas de
cimento, por ser de fonte renovdvel e ndo apresentar uma ameaca ambiental. Segundo
Dall’ Antonia et al. (2006), Adiwilaga e Kush (1996), a emulsdo de latex natural possui coloracdo
branca leitosa e € extraido da seringueira, uma planta da familia Euphorbiaceae, com indimeras

espécies de interesse comercial. No entanto, apenas a espécie Hevea brasiliensis apresenta-se
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como uma fonte economicamente vidvel por ser abundantemente produzida no Brasil e em
regides tropicais da Asia. O latex é um sistema coloidal, em que a parte dispersa é constituida de
micelas de borracha, proteinas, lutéides e particulas Frey-Wysslinge. O meio dispersivo é
constituido por uma fase aquosa (soro). A Emulsdo de Latex Natural (ELN) € extraida em sua
forma emulsionada em seringueiras. Apds sua extracdao, a ELN deve ser estabilizada por meio de

aditivos, como a amonia, para evitar que ocorra coagulagcao espontanea (RIPPEL, 2005).

De acordo com Rippel (2005), Dall’Antonia et al. (2006), Adiwilaga ¢ Kush (1996) a
ELN, quando recém-coletada, possui pH entre 6,0 e 7,0 e densidade na faixa de 0,975 e 0,980
g/cm®. A estrutura em cadeia de 1,4-poli-isopreno é constituida de n unidades de cis-1,4-poli-
isopreno responsdveis pela parte amorfa, duas unidades de trans-1,4-poli-isopreno responsiveis
pela parte cristalina, e dois grupos terminais de cadeia o e o (figura 6). Uma vez que a estrutura
apresenta uma proporcdo da unidade de repeticdo cisisoprénica muito maior do que a

transisoprénica, a ELN comporta-se como um polimero amorfo.

Figura 6 — Estrutura quimica da cadeia 1,4-poli-isopreno

i Sl
(m-temlnal)—(CHQC =(|:CH2}2 — {CHZC=CCH3)”—(uAermInal)

H
Fonte: RIPPEL (2006).

A ELN estabilizada com aménia ¢ um polimero natural comumente utilizado em
compdsitos de cimento. Esta diminui a permeabilidade dos compdsitos de cimento por formar um
filme de latex nos vazios e nos poros, além de proporcionar maior adesdo dos agregados na pasta.
Assim, hd uma reducdo dos ataques quimicos por evitar que os agentes agressivos entrem em
contato com a pasta de cimento, melhorando sua durabilidade (JOSEPH e JOHN, 2017). Nagaraj,
Iyengar e Rao (1988) estudaram concretos modificados com ELN e concluiram que esta mistura
aumenta a ductilidade do concreto, sendo 2% em relacdo a massa de cimento o teor 4timo de
ELN a ser adicionado. Ainda, relatam que este teor ndo influencia significativamente nas

resisténcias a tracdo e compressao.

Khamput e Suweero (2011) estudaram o uso de ELN modificada com amonia e sua

influéncia nas propriedades de resisténcia e isolamento térmico de argamassas de cimento. Para
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tanto, fixou as seguintes porcentagens de latex em relagdao a massa de cimento: 0, 2,5, 5, 7,5, 10,
12,5 e 15%. Ainda, estabeleceu uma relacdo agua/cimento de 0,5 e de cimento/areia de 1:2,75
para todos os compo6sitos moldados. Concluiram que, a medida que se aumentou a concentracao
de latex, houve uma reducdo da densidade, da resisténcia a compressao, da resisténcia a flexao e
da condutividade térmica da argamassa. No entanto, a absor¢dao de dgua diminui quando se
adiciona pequena quantidade de latex na mistura, indicando que ha uma quantidade ideal de latex
a se utilizar préxima de 2,5%. J4 para o isolamento térmico, a porcentagem de 15% de latex

apresentou-se como ideal por atingir o menor coeficiente de condutividade térmica.

Shobha, Shashidhar e Rao (2013), investigaram o concreto modificado com latex e com
substituicdo parcial do cimento por metacaulim. Para tanto, realizaram testes de trabalhabilidade
no concreto fresco e de resisténcia a compressdo aos 28 dias no concreto endurecido. Ainda,
adotaram os seguintes parametros para dosagem dos compdsitos: propor¢do latex-cimento de 0,
0,5, 1,0 e 1,5% e substituicao de 0, 5, 10, 15, 20 e 30% de metacaulim em relagdo a massa de
cimento. A maior resisténcia a compressao obtida foi encontrada para as amostras com 1% de
latex, em relacdo a massa de cimento e com 10% de metacaulim substituindo o cimento. Os
resultados dos experimentos no concreto fresco provaram que a trabalhabilidade diminui a
medida que aumenta o teor de latex na mistura. Os autores justificam este fendmeno pelo fato do

excesso de latex distanciar os agregados, aumentando a absorcdo de agua.

2.3 Variaveis de resposta
2.3.1 Planejamento Experimental: Planejamento Composto Central (PCC)

Um planejamento experimental tem como objetivo otimizar o resultado € o processo de
producdo dos experimentos, por meio de um nimero reduzido de ensaios e de uma menor
utilizagao dos materiais (cimento, metacaulim, latex e celulose). Experimentos sdo utilizados com
objetivo de se buscar algo sobre um sistema ou para comparar efeitos causados por fatores num
fendmeno. Ha vérias estratégias que podem ser adotadas para execucido de um planejamento de
experimentos, tais como o bom senso, um fator por vez, tratamento em blocos aleatorizados,
dentre outros. Optou-se por aplicar o planejamento experimental composto central (PCC) neste

trabalho. O PCC é um tipo de planejamento fatorial de 1* ordem (extensdo do modelo linear 2¥),
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com réplicas nos pontos centrais, gerando uma superficie de resposta a partir da qual se infere o

ponto 6timo do sistema (SANTANA et al., 2010).

2.3.2 Modulo de elasticidade

Segundo Cincotto, Silva e Cascudo (1995), elasticidade € a capacidade de deformacdo que
as argamassas possuem sem que ocorra sua ruptura, retornando as suas dimensdes iniciais quando
cessada as solicitagdes que lhes sdo impostas. Nesse sentido, o modulo de elasticidade esti
diretamente vinculado ao comportamento eldstico da matriz cimenticia, caracterizando-a quanto a

sua deformabilidade e rigidez e exercendo grande influéncia no aparecimento de fissuras.

A ABNT NBR 8522:2008 define mddulo de elasticidade das argamassas de cimento
como o valor dado pelo coeficiente angular da reta secante ao diagrama tensdo (o) por
deformagdo (g), obtido por meio de ensaios de compressdo realizados em corpos de prova

submetidos ao carregamento uniaxial.

Em argamassas de cimento, a porosidade da mistura e o agregado exercem grande
influéncia sobre o mddulo de elasticidade. Esta propriedade determinara sua rigidez por controlar
a capacidade do agregado restringir a deformacdo da matriz. Em geral, agregados possuem alto
modulo de elasticidade e, quanto maior a quantidade de agregados gratidos com alto mddulo de
elasticidade, maior sera o médulo de elasticidade no concreto (MEHTA e MONTEIRO, 2008).
No entanto, em materiais compdsitos que ndo possuem agregados e que sdo reforcados com
fibras naturais, a zona de transicdo existente entre eles serd responsivel por exercer maior
influéncia sobre o modulo de elasticidade. Esta interface atua como uma ponte entre os dois
componentes: matriz cimenticia e fibra natural. Apesar de individualmente os componentes
possuirem alta rigidez, a rigidez do compésito € reduzida em funcdo das microfissuras existentes

na interface que nao permitem a transferéncia de tensao (SILVA, 2013).

Resisténcia mecanica e moédulo de elasticidade sdo as principais propriedades dos
compdsitos afetadas pela capacidade de refor¢o das fibras. Isto porque o emprego das fibras tem
como objetivo controlar a fissuragdo, servindo como ponto para transferéncia de tensdes. Quando
ocorre o processo de fissuragdo nota-se a transferéncia de tensdes elasticas de cisalhamento da

matriz para as fibras. Esta tensdo distribui a a¢do externa entre a fibra e a matriz desde que os
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componentes apresentem a mesma deformacio apesar da diferenca existente entre os mddulos de
elasticidade. Assim, se a fibra for mais rigida que a matriz (é o caso das fibras de vidro), a
deformacio ao longo da fibra serd menor. Ja se o médulo de elasticidade da fibra for menor que o
da matriz, a deformag¢do ao redor da fibra serd maior (fibras poliméricas e algumas fibras

naturais) (PERUZZI, 2002; BENTUR, MINDESS, 2007).

Nesse sentido, a escolha da fibra adequada para ser utilizada como refor¢co de matrizes
cimenticias estd diretamente vinculada ao valor do seu médulo de elasticidade. Segundo Tezuka
(1989) apud Peruzzi (2002), fibras de moédulo de elasticidade inferior a matriz de cimento
produzem compdsitos com pequeno acréscimo de resisténcia, porém capazes de absorver grande
quantidade de energia, alta resisténcia ao impacto e tenacidade. Ja as fibras de alto médulo de

elasticidade fornecem alta resisténcia a tracdo e absor¢do de cargas dindmicas aos compositos.

Ao se pensar em reforco de matrizes com aglomerantes hidriulicos, as fibras naturais
aparecem como uma alternativa para as fibras até entdo utilizadas. Como mencionado no item 2.1
da revisdo bibliogrifica, fibras naturais apresentam alta resisténcia e rigidez e baixa densidade
quando comparada aos outros tipos de fibras. Entretanto, € evidente a grande variacdo para o
valor do modulo de elasticidade das fibras naturais. Isto porque as condi¢des ambientais durante
o crescimento da planta e os diferentes modos de processamento produzem fibras com
propriedades mecanicas diversas. O moédulo de elasticidade de fibras naturais € da ordem de
10 GPa, enquanto da celulose extraida por meio de processos quimicos de polpagdo aumenta para

40 GPa (BLEDZKI e GASSAN, 1999).

Toledo Filho et al. (2005) estudaram o comportamento quanto ao encolhimento,
fissuracdo e fluéncia de argamassas reforcadas com fibras curtas. Os resultados dos experimentos
indicaram que a adic¢do de fibras vegetais retardou o aparecimento da primeira fissura e reduziu a
abertura de fissuras nas idades precoces. Isto foi atribuido ao fato do mddulo de elasticidade das
fibras serem superiores a0 mddulo de elasticidade da matriz de cimento acrescido ao efeito de
ponte que liga a fibra a matriz de cimento. Pimentel et al. (2016) também investigou as
propriedades mecanicas dos compositos reforcados com fibras de Curaud e concluiu que a
insercdo destas fibras na matriz cimenticia foi responsivel por conferir ductilidade ao compdsito
apos a primeira fissuracdo da matriz, ou seja, o composito ndo rompeu bruscamente e continuou

absorvendo cargas, absorvendo energia e suportando grandes deformagdes.
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No entanto, as fibras naturais sdo muito sensiveis as mudangas de umidade, o que afeta
suas dimensdes e suas propriedades mecanicas. De acordo com Bentur e Mindess (2007), ao
molhar a fibra natural esta perde rigidez e ganha ductilidade. Ainda, a expansdo e encolhimento
que ocorre nas fibras quando submetidas aos processos de molhagem e secagem, podem
ocasionar mudancas nas tensdes de contato entre a fibra e a matriz. Assim, as propriedades dos
compositos reforcados com fibras naturais sdo muito mais sensiveis ao teor de umidade quando
comparados aos compositos reforcados com os demais tipos de fibras. Nesse sentido, estudos
foram realizados sobre a influéncia da umidade nas propriedades mecanicas dos compoésitos
refor¢cados com polpa de celulose. Concluiram que o aumento no teor de umidade diminui o

modulo de elasticidade e aumenta a dureza dos compoésitos (BENTUR e MINDNESS, 2007).

Ainda, ha que se considerar que as mudancas nas propriedades mecénicas do composito
devido ao teor de umidade sdo acompanhadas por mudancas no seu modo de falha. Em
compdsitos secos, o tipo de falha dominante € por fratura da fibra com pequena extensdo de
arrancamento, ja que a fibra é mais rigida e quebradica e a ligacdo fibra-matriz é mais forte. Nao
ha reducdo significativa da secdo transversal e a camada externa das fibras € removida na
interface indicando forte aderéncia desta a matriz por ligacdes de hidrogénio. Esses efeitos
resultam em um compdsito de maior resisténcia e menor tenacidade. Em compdsitos umidos, a
falha da fibra decorre de uma reducdo da se¢do transversal o que caracteriza seu comportamento
ductil, sendo mais frequente a falha por arrancamento. Ainda, considerando que em ambientes
umidos ocorre o inchamento das fibras, a ligacdo fibra-matriz acontecerd por mecanismos de
atrito, uma vez que as ligacdes de hidrogénio enfraquecerdo. Esta influéncia da umidade na
resisténcia final do compdsito e no seu modo de falha pode ainda ser resultado do efeito da
mesma nas propriedades das fibras e ndo necessariamente na interface (BENTUR e MINDESS,

2007).

2.3.3 Resisténcia a flexdo e tenacidade

As matrizes cimenticias sdo consideradas frageis por apresentarem baixa resisténcia a
tracdo. A adic@o de fibras melhora as propriedades mecanicas dos compdsitos. H4 um aumento
significativo da resisténcia a tragdo, com reflexos na resisténcia a flexao, aumento da tenacidade,

além de permitir que ocorra maior deformagdo pléastica sem que haja fissuracdo. Segundo Bentur
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e Mindess (2007), apenas haverd ganho no desempenho mecanico se houver algum tipo de
interacdo fibra-matriz, seja ele por adesdao quimica e fisica, por ancoragem mecanica ou por atrito.
No entanto, o atrito e a adesdo fibra-matriz sdo classificados como ligacdes fracas, eficazes
apenas em compositos refor¢cados por fibras de grande area superficial. Nos demais tipos de

fibras o reforco ocorre por ancoragem mecanica.

O principal objetivo da adicdo de fibras em compdsitos de matrizes frageis é impedir a
propagacdo de fissuras pelo aumento da tenacidade. A capacidade resistente do compdsito é
garantida pelas fibras que atuardo como uma ponte de transferéncia dos esfor¢os. Assim, em
compdsitos sem adi¢do de fibras, quando surge a primeira fissura, haverd o colapso da peca
(figura 7). J4 em compdsitos reforgados por fibras a ruptura torna-se um processo progressivo,

com uma fissuracao mais distribuida e uma deformacao plastica (BERNARDI, 2003).

Segundo Tonoli (2009), o comportamento da fibra estd diretamente vinculado ao seu
mecanismo de ruptura. Durante a ruptura, devido as tensdes de aderéncia, as fibras auxiliam na
distribuicdo das tensdes na matriz. Se estas tensdes ndo excederem a resisténcia da fibra, podera
ocorrer quebra das ligacdes de hidrogénio e consequentemente o descolamento fibra-matriz
(figura 7c, pontos 1 e 2). Este mecanismo de rompimento das ligacdes de hidrogénio induz o
arrancamento das fibras (pull-out) resultando em maiores valores de tenacidade (figura 7¢ —
ponto 3). Se as ligagdes quimicas e fisicas entre a matriz e a fibra forem fortes podera ocorrer a

ruptura da fibra como ilustrado na figura 7c, ponto 4.

Quando um compdésito de cimento com adi¢do de fibras é submetido as tensoes de flexao,
observam-se dois estigios de comportamento no diagrama tensdo-deformacgdo (figura 8).
Primeiro a curva apresenta um comportamento aproximadamente linear até determinado ponto e,
a partir deste ponto apresenta um comportamento nao-linear até atingir a maxima deformacao.
Este ponto de transi¢do indica a resisténcia a primeira fissura, denominado de limite eldstico

(BERNARDI, 2003).

Li, Wang, e Wang, (2006) apontam que quanto maior a porcentagem de fibras na mistura,
maior serd a resisténcia a flexao dos compdésitos reforcados. No entanto, ha que se considerar que
maiores quantidades de fibras adicionadas aos compd@sitos tornam mais dificeis seus processos de

mistura e de moldagem. Apesar deste fato, relataram um aumento da resisténcia a flexdo e da
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tenacidade das argamassas reforcadas com fibras de coco em aproximadamente dez vezes o valor

de referéncia obtido para as argamassas simples.

Figura 7- Figura esquematica do comportamento a flexdao de um compésito: (a) sem fibras, (b)
refor¢ado com fibras e (c) detalhamento do caminhamento da fissura através do compdsito reforcado com
fibras: pontos 1 e 2 representam o deslocamento da fibra, ponto 3 representa o arrancamento da fibra e

ponto 4 o rompimento da fibra

Compasito

Fonte: Tonoli (2009).

Figura 8 — Diagramas de deformagao tipicos de compésitos: (a) sem adig@o de fibras e (b) reforcado com

fibras
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Fonte: Pimentel et al. (2016).

Outra propriedade determinante na resisténcia a flexdo dos compositos, além do
percentual de fibras existente em uma secdo transversal, € a orientacdo das mesmas. Compositos
reforcados com fibras, segundo Félix (2002), possuem carater anisotropico, sendo duas
propriedades mecanicas e reoldgicas diretamente influenciadas pela orientacdo das fibras na pasta.
Desta forma, compoésitos com fibras longas geralmente apresentam maior grau de orientacao
devido ao alinhamento na dire¢cdo de maior dimensao da fibra. Ja os compositos reforcados com

fibras curtas possuem fibras orientadas em diversas direcoes.
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Nesse sentido, a resisténcia a flexdo em compdsitos de cimento é mensurada pela
resisténcia a tracdo. E expressa pelo médulo de ruptura em MegaPascal (MPa) e o método de
ensaio é baseado nas recomendagdes do RILEM (1989). Segundo Pimentel et al. (2016), ainda
que o compdsito seja considerado como um material idealmente elastico antes da fissuracao, a
teoria da flexdo n@o pode ser considerada para o comportamento em flexdo além deste ponto. Isto
porque quando se atinge o limite el4stico na flexdo em um material perfeitamente elastico hi
ruptura do mesmo. Entretanto, em regime elastopldstico ou viscoeldstico, o compdsito pode
continuar suportando cargas adicionais o que resultard em um diagrama carga x deformacio
ascendente pds limite eldstico. Ainda, a partir da curva carga x deformagao € possivel determinar

a tenacidade dos compdsitos enrijecidos com fibras.

2.3.4 Absorcdo de dgua

A absorcao capilar e a permeabilidade sdo os dois principais mecanismos de transporte de
agentes agressivos para o interior de materiais cimenticios. E através da taxa de penetracio da
agua que se gerencia o transporte de agentes agressivos por tais mecanismos. Os movimentos
desses agentes agressivos dependerdo da porosidade da pasta, ou seja, do diametro, distribuicao e
continuidade entre os poros. A elimina¢cdo da conectividade entre os poros garante compdsitos
mais durdveis (BARDELLA, BARBOSA, GLADIS, 2005). Segundo Possan (2007), os
principais mecanismos de transporte sdo a permeabilidade, absorc¢do capilar, difusdo de fons e

gases e a migracao de fons.

A absorc¢do capilar ocorre quando a entrada de liquidos na pasta de cimento acontece em
funcdo da tensdo superficial atuante nos poros. Hoffmann (2001) afirma que este mecanismo €
influenciado pelas caracteristicas do sdlido (estrutura dos poros, tamanho, tortuosidade e
continuidade), pela energia superficial e pelo teor de umidade do ambiente em que esta inserido.
Ou seja, absor¢do esta diretamente relacionada a porosidade da pasta de cimento. Segundo Mehta
e Monteiro (1994), parte da dgua presente na pasta € utilizada nas reacdes de hidratacdo do
cimento, enquanto o excedente serd dgua capilar e dgua adsorvida. Dependendo das condigdes

ambientais, esta 4gua ndo combinada pode evaporar e formar uma rede de poros.

Conforme Mehta e Monteiro (1994), a pasta de cimento hidratada contém trés tipos de

vazios que interferem em suas propriedades mecanicas: espaco interlamelar no C-S-H, os vazios



Capitulo 2 — Revisao Bibliogréfica 42

capilares e o ar aprisionado. O primeiro possui pequenas dimensdes ndo apresentando efeitos
adversos na resisténcia e permeabilidade. Porém, as liga¢des de hidrogénio dos silicatos de célcio
hidratados podem reter 4gua nesses pequenos vazios que, se removida, causam retragdo por
secagem e fluéncia (aumento gradual de deformag¢do com o tempo, sob tensdo constante). J4 os
vazios capilares sdo formados pelos espacos ndo preenchidos pelos produtos de hidrata¢do. Seu
tamanho dependerd da relacdo 4gua/cimento da pasta e de seu grau de hidratagdo. Vazios
capilares maiores que 50 nm (macroporos) influenciam na resisténcia e impermeabilidade da
pasta, enquanto que vazios menores que 50 nm (microporos) exercem fun¢do importante na
fluéncia e retracdo por secagem. A porosidade nas pastas de cimento corresponde ao volume total
de vazios capilares. Por dltimo, o ar aprisionado representa uma pequena quantidade de ar que
fica aprisionada na pasta de cimento durante a mistura e, por apresentarem grandes dimensoes,

afetam negativamente sua resisténcia.

A permeabilidade da pasta de cimento é definida como sendo a facilidade com que um
fluido sob pressao pode fluir através do material. Assim, o tamanho e a continuidade dos poros na
microestrutura do sélido determinam sua permeabilidade. A medida que a hidratacdo dos
compostos do cimento ocorre, 0 espago vazio entre as particulas € preenchido pelos produtos de
hidratacdo. Assim, quanto maior o grau de hidratacdo e quanto menor a relagdo adgua/cimento,
menor sera a porosidade capilar total da pasta. A permeabilidade de uma pasta completamente
hidratada é da ordem de 10° vezes menor que de uma pasta jovem, ja que os pequenos capilares e
espacos interlamelares do C-S-H ndo contribuem para a permeabilidade da pasta de cimento
hidratada. Nesse sentido, uma reducdo no volume dos grandes vazios capilares da matriz por
meio da adog¢do de uma baixa relacdo 4gua/cimento, de consumos adequados de cimento, de
processos de cura e adensamentos adequados, promoverd a diminuicdo de sua permeabilidade

(MEHTA e MONTEIRO, 1994).

Neville (1997) distingue a porosidade da permeabilidade, sendo que a primeira é
mensurada pela propor¢do do volume total do material ocupado pelos poros. Se a porosidade for
alta e os poros estiverem interligados, contribuindo para o deslocamento dos fluidos, a
permeabilidade seri alta. No entanto, se estes poros ndo estiverem conectados, a pasta

apresentard baixa permeabilidade, independente do seu grau de porosidade.
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As fibras vegetais possuem grande porosidade em sua microestrutura devido a presenga
de lacunas e limens. Logo, estdo susceptiveis a variagdes volumétricas ou quimicas provocadas
pela exposicdo a umidade. Ainda, apresenta carater hidrofilico por possuir grupos hidroxilas

(ONUAGULUCHI e BANTHIA, 2016; BERNARDI, 2003).

A celulose é um polimero de carater hidrofilico, absorvendo dgua quando imersa em
substancias aquosas ou quando se encontra em atmosfera imida. Em contato com a umidade, as
paredes celulares expandem até o ponto de saturacdo. Apds este ponto, ndo hd mais expansao e a
dgua permanece livre nos vazios. Quando a celulose perde umidade abaixo do ponto de saturacao,
as paredes retraem (MOTTA, 2006). Segundo Moon et al. (2011), a absorc¢ao de dgua € um dos
principais problemas que limita a aplicacdo de materiais a base de celulose, pois isso afeta a

estabilidade dimensional, as propriedades mecanicas, a estabilidade quimica e a durabilidade.

Essa absor¢do pode ser consideravelmente reduzida pela modificacdo da superficie da
celulose. A modificacdo quimica (incorporacdo de silano, acetilacdo, benzoilacdo, acrilacio,
esterificacdo) apresenta melhores resultados quando comparada ao tratamento mecanico. A
retencao de d4gua em compoOsitos aumenta quanto maior for o grau de fibrilacdo da celulose (isto €,

o numero de tratamentos mecanicos) pelo fato desta possuir maior area superficial.

O tratamento, fisico e/ou quimico, das fibras vegetais além de melhorar sua adesdo a
matriz, reduz o efeito da umidade nos compésitos. Bledzki e Gassan (1999) trataram a fibra de
sisal com silano puro. Este tratamento nao resultou em qualquer aumento nos parametros de
resisténcia a flexdo e rigidez dos compositos. No entanto, além de aumentar a resisténcia a
compressao, também minimizou a absor¢do de dgua. A absorcio de agua deve-se as ligacoes de
hidrogénio que ocorre entre as moléculas de dgua e os grupos hidroxilas presente nas paredes
celulares das fibras. A higroscopia das fibras diminui quando alguns grupos hidroxilas sdo

substituidos por grupos acetila presentes no silano.

Como mencionado anteriormente, a carbonatacdo acelerada apresenta-se como uma das
alternativas para aumento da durabilidade dos compésitos de cimento enrijecidos com celulose.
Este método ocorre pela difusdo do CO: através dos poros ndo saturados da pasta, onde é
dissolvido, transformado em 4cido carbdnico (H2COs3) e entdo dissociado nos fons HCO3 eCO5™.
O Ca(OH), presente na matriz é também dissociado em Cai e OH™, o que resultard na

precipitacdo de CaCOs. Tonoli et al. (2009) e Almeida et al. (2013) constataram que a
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carbonatacdo acelerada é um tratamento eficaz, pois melhora as propriedades mecénicas dos
compdsitos e reduz a absor¢do de agua. Esse fato é justificado pela precipitagio do

CaCO3(ARDANUY, CLARAMUNT, TOLEDO FILHO, 2015).

A hornificagdo também € outro tipo de tratamento capaz de reduzir a absorcio de dgua e
melhorar a estabilidade dimensional da celulose. E um tipo de tratamento fisico, em que a
celulose passa por ciclos de molhagem e secagem, formando ligacdes de hidrogénio que
provocam sua retracdo. Claramunt et al. (2010) estudaram a influéncia da hornificacao das fibras
celuldsicas no desempenho mecénico e na durabilidade dos compositos de argamassa de cimento.
Concluiram que os compositos reforcados com fibras hornificadas apresentaram efeitos benéficos
sobre o refor¢o e durabilidade dos compoésitos, uma vez que a resisténcia a flexdo, a compressao
e modulo de elasticidade aumentaram quando comparados aos compositos reforcados com fibras

ndo tratadas.

Nesse sentido, este trabalho investiga meios de reduzir a absor¢do de dgua e aumentar a
compacidade dos compdsitos cimenticios modificados com celulose, emulsdo de latex natural e

metacaulim, para assim, melhorar seu desempenho.
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CariturLo 3
M areriats E METODOS

Analisou-se a influéncia das fibras de celulose, da emulsdo de latex natural e do
metacaulim nas propriedades fisicas e mecanicas dos compositos produzidos. Para tanto,
preparou-se compositos com diferentes teores de celulose, de 0 a 10% em volume, latex variando
de 0 a 0,25% (em relagc@o a massa de cimento) e substituicdo de 0 a 40% de cimento Portland por
metacaulim. Com esses limites, utilizou-se a técnica do planejamento composto central (PCC)
para a otimizacdo das varidveis de resposta. Ainda, analisou-se a morfologia dos materiais e dos
compositos por meio de investigacoes por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), Difracao
de raios-X (DRX), Infravermelho por transformada de Fourier modo de reflexdo total atenuada

(FTIR-ATR) e Angulo de contato.

3.1 Materiais utilizados
3.1.1 Celulose

Utilizou-se celulose branqueada extraida do FEucalipto wurograndis, processada
industrialmente pelo método Kraft e fornecida pela empresa Suzano (Limeira-SP). Adotou-se o
valor de 1,5 g/cm3 para a massa especifica da celulose, conforme determinado por Dias,

Savastano Jr. e John (2010).

As folhas de papel Kraft branqueadas (figura 9a) foram cortadas em pedacos menores
(figura 9b) e dispersas em agua, por agitacdo mecanica, até que se obteve um material fino,
disperso e homogéneo. Esta polpa homogeneizada em agua foi entdo filtrada na peneira com
abertura de 0,59 mm objetivando-se retirar o excesso de dgua (figura 9c). Realizou-se a anélise da
umidade de acordo com a norma ASTM E871-82, obtendo um teor de solidos da polpa Kraft de
aproximadamente 13,33% em massa. Por fim, armazenaram-se as polpas dentro de sacos
plasticos, sob refrigeracdo (temperatura aproximada de 4 °C), para evitar que essas perdessem

umidade para o ambiente e evitar também possiveis proliferacdes de microrganismos.
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Figura 9— Celulose: (a) folha de papel Kraft, (b) polpa Kraft de celulose picotada e (c) polpa Kraft

dispersa e homogeneizada em dgua

(b)

Fonte: Autor.

3.1.2 Cimento

O cimento utilizado foi o Ultra Rapido, tipo CPV ARI, da marca Holcim, adquirido no
mercado na cidade de Uberlandia, Minas Gerais. Adotou-se este cimento por ndo apresentar
outras adi¢des minerais em sua composi¢do, como escdéria de alto forno ou materiais pozolanicos.
Este fato favorece o estudo da degradacdo e mineralizacdo das fibras celuldsicas por proporcionar

um ambiente mais agressivo. As propriedades do cimento foram fornecidas pelo fabricante.

3.1.3 Ldtex

A emulsdo de latex natural, com teor de s6lidos de 43,33% em massa, foi fornecida pela
Fazenda Varginha, localizada em Araguari, Minas Gerais, o latex foi extraido diretamente da
seringueira (espécie Hevea brasilensis). O teor de s6lidos do latex foi obtido de acordo com os
parametros determinados na ASTM D 1076-02. Para evitar sua coagulacdo, estabilizou-se o latex
com uma soluc¢do de hidréxido de amdnia (NH30H) na seguinte propor¢ao: 50 mL de solugao de

NH3OH para 5 litros de latex.
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3.1.4 Metacaulim

Parte do cimento utilizado nos compdsitos foi substituida por Metacaulim HP ULTRA,
concedido pela empresa Metacaulim do Brasil Inddstria e Comércio Ltda. (Jundiai-SP). Este
produto € constituido basicamente por SiO> e Al,O3 na fase amorfa. Ainda, o didmetro médio das
particulas é de 12,4 um e massa especifica de aproximadamente 2,65 kg/m* (METACAULIM
DO BRASIL, 2003).

3.2 Métodos de caracterizacao
3.2.1 Caracterizagdo da celulose

3.2.1.1 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

As fibras de celulose foram investigadas por microscopia eletronica de varredura com
objetivo de avaliar a morfologia das fibras. As andlises foram realizadas no microscépio
eletronico de varredura modelo Vega 3, da marca TESCAN, localizado no Laboratério de
Multiusuarios 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 x 1 cm. Estas foram armazenadas em estufa, a
temperatura de 50 £ 1 °C, por 24 h, para que nao houvesse degradacdo da amostra e para retirar a

umidade que dificulta a aplica¢do do vacuo necessario a analise.

3.2.1.2 Difracdo de raios-X (DRX)

A celulose foi submetida a andlise por difracdo de raios-X para identificacao de seus picos
caracteristicos. Este estudo foi realizado no Laboratério Multiusuario do Instituto de Quimica da
Universidade Federal de Uberldndia (IQ/UFU). Para a realizacdo da andlise, utilizou-se um
difratometro, da marca Shimadzu, modelo XRD-6000, com radiacdo CuKa (1,540 A), voltagem
de 40 kV e corrente de 30 mA. As andlises foram realizadas a uma velocidade de varredura da
amostra de 2°/min e 20O variando entre 5 a 90° (faixa em que se encontra os principais picos
caracteristicos da celulose de acordo com a literatura e o banco de dados utilizados — ICSD). A
andlise qualitativa dos difratogramas foi realizada no software OriginPro 8.5, utilizando as fichas

cristalograficas do banco de dados do ICSD (Inorganic Crystal Structure Database).
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3.2.1.3 Infravermelho por transformada de Fourier modo de reflexdo total atenuada (FTIR-ATR)

Foi aplicada a técnica de reflexdo total atenuada em amostras de celulose branqueada pura,
latex seco em estufa a 45 +1 °C, celulose com latex moldadas pelo método Hatschek, ou seja, que
passaram pela etapa de suc¢do e celulose com latex apenas seca em estufa a 100 £ 1 °C. O
objetivo desta andlise foi identificar, através dos espectros das amostras, a presenca do latex
aderido ou ndo a celulose conforme metodologia de moldagem adotada. Esta técnica consistiu em
colocar a amostra sobre um cristal opticamente denso, com alto indice de refragdo. A radiacdo
atravessa o cristal, é refletida e direcionada para um detector conforme apresentado na figura 10

(SOUZA, 2009).

Figura 10 — Figura esquemética da técnica de ATR

ostra
% Cnstal ATR
Radiacio Razio em direcdo
infravermelha ao detector

Fonte: SOUZA (2009).

Na superficie da amostra realizou-se a andlise em diversos pontos diferentes, o que
aumentou a probabilidade de identificar pontos em que possivelmente contenha o latex. Os
espectros vibracionais do ATR foram obtidos na regido do infravermelho médio que compreende
os comprimentos de onda de 2,5 a 25 um (nimeros de onda entre 4000 e 400 cm™). O aparelho
utilizado nesta andlise foi o espectofotdometro FTIR Frontier Single Range - MIR, da Perkin
Elmer, com 16 acumulacdes e velocidade de varredura de 0,2 cm™. O espectofotometro utilizado
pertence ao Grupo de Materiais Inorganicos do Triangulo (GMIT), localizado no laboratério de
fotoquimica e ciéncia dos materiais (LAFOT-CM) do Instituto de Quimica da UFU. Uma vez que
a amostra era solida, para garantir seu contato com o cristal de diamante foi preciso pressioni-la
sobre ele. A analise qualitativa dos diagramas de espectroscopia foi realizada no software
OriginPro 8.5 por meio de comparagdes realizadas com espectros da celulose e do latex retirados
da bibliografia. Os espectros foram apresentados em termos de transmitincia versus nimero de

onda (cm™).
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3.2.1.4 Andlise por dangulo de contato

Cinco amostras de celulose branqueada pura, celulose com latex moldadas pelo método
Hatschek, ou seja, que passaram pela etapa de suc¢do e celulose com litex apenas seca em estufa
a 100x1 °C, foram investigadas por dngulo de contato em temperatura ambiente e pressdao
atmosférica da cidade de Uberaba (1017 hPa conforme o INPE — Instituto Nacional de Pesquisas
Espaciais). Segundo Yuan e Lee (2013), define-se dngulo de contato como sendo o angulo
formado pela interse¢do da reta tangente entre o substrato e o liquido — SL - e o liquido e o vapor
- LV (figura 11). Assim, considerando que a dgua foi o liquido utilizado nas anélises, conforme
representado na figura 11, pequenos valores de angulos de contato (< 90°) correspondem a alta
molhabilidade, ou seja, a superficie é rapidamente umedecida pelo fluido utilizado (4agua),
espalhando-se (superficie hidrofilizada), enquanto grandes valores de angulos de contato (> 90°)
representam que o fluido (4gua) apresenta pequeno contato com o substrato, formando uma
goticula compacta (superficie hidrofobizada) (figura 11). O objetivo do estudo do angulo de
contato foi o de identificar se houve ou ndo a hidrofobizacao superficial da fibra proporcionada

pela adicdo da emulsdo de latex natural.

Figura 11 — Figura esquematica da técnica de angulo de contato

Fonte: YUAN; LEE (2013).

Apesar da superficie da celulose ser dspera e rugosa, considerou-a idealmente plana
durante a andlise. Ainda, com a inten¢do de aplainar e diminuir sua rugosidade, prepararam-se
pastilhas de 13,5 mm de didmetro em uma prensa hidraulica, modelo SSP-10A, da marca
Shimadzu, com capacidade de 100 kN. O liquido utilizado na analise foi agua destilada, uma vez
que se deseja que o latex hidrofobize a fibra do contato com a 4gua alcalina contida nos poros da

matriz cimenticia.

Como mencionado anteriormente prepararam-se cinco pastilhas para cada uma das trés

formulacdes estudadas: polpa celuldsica pura seca em estufa a temperatura de 100 + 1 °C, polpa
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celuldsica com latex moldada pelo método Hatschek e polpa celuldsica com latex apenas seca em
estufa sem passar pela etapa de succao existente no método de Hatschek. As medi¢des do angulo
em um ponto para cada pastilha foram realizadas e, utilizaram-se os valores dos dngulos médios
entre o angulo do lado direito e o angulo do lado esquerdo da gota, posteriormente a estabilizacao

desta, para determinar seu grau de molhabilidade.

O equipamento utilizado para medir os valores dos angulos de contato foi um tensidmetro
otico Theta Lite TL 100, com CCD (dispositivo de carga acoplado) de 60 frames por segundo,
instalado no Laboratério 06da Universidade Federal do Triangulo Mineiro (UFTM), campus
Univerdecidade II. O tensidmetro contém uma fonte de luz monocromaética fria, uma seringa e
um sistema de captura de imagens de alta resolu¢c@o. Gotas de igual volume foram soltas sobre a
superficie das amostras com uso de uma seringa. A imagem da gota foi capturada por uma
camera digital durante trés segundos, com intervalos de 0,02 segundos. As formas de queda das
goticulas foram analisadas no software OneAttension, cuja linha de base foi especificada

manualmente devido as irregularidades na superficie da amostra.

3.2.2 Caracterizacdo do cimento

O cimento também foi analisado por difracio de raios-X com objetivo de determinar seus
picos caracteristicos. As andlises foram realizadas no mesmo aparelho e de maneira idéntica a
realizada para celulose, ou seja, para o mesmo tipo de radiagdo, intensidade de corrente, voltagem

e variacdo do intervalo de 20.

3.2.3 Caracterizacdo do ldtex

3.2.3.1 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Para caracterizacdo do latex fez-se andlises por microscopia eletronica de varredura com
objetivo de observar suas caracteristicas microestruturais. A microscopia foi realizada no mesmo
microscopio eletronico citado em 3.2.1.1, a partir do qual se obteve imagens da superficie da
amostra e de sua se¢do transversal. Para tanto, retirou-se a umidade das amostras investigadas,
em estufa, a 45 + 1 °C por 24 h, conforme a ASTM D1076 - 02. Para a amostra em que se
avaliou a secdo transversal do latex, procurou garantir a integridade da estrutura da secdo

transversal, mergulhando a amostra em nitrogénio liquido e fraturando-a com uso de uma pinga.
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3.2.3.2 Difracdo de raios-X (DRX)

Realizou o estudo da composi¢do do latex por difracdo de raios-X no mesmo aparelho e

com configuragdo idéntica a utilizada na caracterizac¢do da celulose descrita em 3.2.1.2.

3.2.3.3 Ensaio de Tragdo direta

Ainda, realizaram-se ensaios de tra¢do direta com objetivo de avaliar o latex quanto as
suas propriedades mecanicas. Fez-se este ensaio de acordo com os parametros utilizados por
Flauzino Neto et al. (2016) para determinacdo da tragdo em pléasticos. A partir deste ensaio foi
possivel determinar a resisténcia a tracdo, deformacdo méaxima e moédulo de elasticidade
caracteristicos do latex. Para tanto, utilizou-se a miquina de ensaios da marca Instron, modelo
5982, com célula de carga de 5 kN. Para preparacdo das amostras, secou-se a emulsdo de latex
natural em estufa, a temperatura de 45 &+ 1 °C formando um filme. Este filme foi cortado
resultando em sete amostras de 5 cm de comprimento util (distancia entre as garras) por lcmde
largura (figura 12a). Para realizacdo do ensaio, cada amostra foi fixada nas garras da maquina
conforme ilustrado na figura 12b. A velocidade de ensaio adotada foi de 0,1 mm/s conforme
especificado por Flauzino Neto et al. (2016). Assim, pela relacdo entre o alongamento e o

comprimento inicial da amostra de latex, foi possivel determinar a sua deformagao.

Figura 12 — (a) Amostras de latex para ensaio de tracio e (b) Ensaio de tra¢do do latex

(a) (b)

Fonte: Autor.
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3.2.4 Caracterizagdo do metacaulim

A composicdo quimica, composi¢do granulométrica, propriedades fisicas e atividade
pozolanica do metacaulim foram obtidas por meio da ficha técnica do material, fornecida pela
Metacaulim do Brasil (2003) em seu site. A anélise da composicao quimica foi realizada pelo
laboratério de materiais e estruturas da Universidade Federal do Parand (UFPR)

(METACAULIM DO BRASIL, 2003).

Para complementar a caracterizacdo do metacaulim, fez-se difracdo de raios-X com as

mesmas especificacdes e configuracdes do difratbmetro citadas na se¢do 3.2.1.2.

3.3. Planejamento experimental

Neste tOpico apresentou-se o planejamento experimental a partir do qual foi possivel
analisar a influéncia das varidveis analisadas nas propriedades fisicas e mecanicas dos
compositos estudados. Para realizacdo do planejamento experimental (Planejamento Composto
Central — PCC) moldaram-se compositos de cimento com volume fixo de 160 cm3. Este
planejamento foi elaborado para um alfa de ortogonalidade (nivel extremo) de 1,41421, cujos
limites dos fatores estudados foram: porcentagem de celulose na mistura, de 0 a 9,95% em
volume (dentro desta faixa encontra-se os maiores acréscimos de resisténcia mecanica na pasta
conforme aborda a literatura), porcentagem de latex de 0 a 0,25% em volume (porcentagem
utilizada como adi¢do em compositos de cimento citados na revisdo bibliografica) e porcentagem
de metacaulim, de 0 a 40% em massa (porcentagem de substituicio do cimento Portland em

compositos de cimento citados na revisdo bibliografica).

Em um planejamento composto central cada fator € representado (codificado) pelos

simbolos de —a, e +a e pelos codigos -1, 0 e +1, conforme ilustra a tabela 2.
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Tabela 2 — Limites estudados das varidveis independentes

CODIFICACAO CELULOSE NO COMPOSITO LATEX METACAULIM
(%) (%) (%)
-1 1.5 0,02 4,0
0 50 0,115 19
+1 8,5 0,21 34
0 0 -0,019 (0) 0
+a 9,949747 0,2493 40

Fonte: Autor.

Dada a nomenclatura, -1, 0 e +1, as mesmas para uma determinada varidvel, sdo obtidas

por uma equacao de codifica¢do, conforme equacgdo 1.

X; =

2 (E(Iii)_—i(((?n) .

Em que,

E; € o valor do fator na escala original;

E(0) é o valor central escolhido nos seus limites de trabalho (média entre E(1) e E(-1));
E(1) é o pentltimo valor mais alto para o limite de trabalho; e

E(-1) € o pendltimo valor mais baixo para o limite de trabalho.

A partir dos dados listados na tabela 2 e da equacdo 1, foi possivel definir as equacdes de
codificagdo das variaveis independentes conforme apresentado pelas equacdes 2, 3 e 4. A partir
destas equacdes, determinou-se a matriz do planejamento experimental utilizando o software
Statistica (tabela 3). Foram realizados 18 ensaios de resisténcia a flexdo e absorcao de 4gua, com
quatro repeticdes nos niveis centrais das varidveis, com intuito de se verificar a influéncia das
variaveis independentes nas quatro variaveis de resposta obtidas (mddulo de ruptura, médulo de
elasticidade, tenacidade e absorcdo de dgua).

X, =2 (LSO) @)

85—-15

E, — 0,115 (3)
X2 =2 (0,21 — 0,02)
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X3:2-(E3_19) 4)
34 —-4,0
Tabela 3 - Matriz de Planejamento Composto Central
CODIFICACAO DESCODIFICACAO
CELULOSE LATEX METACAULIM

. A b ¢ (%) (%) (%)

1 -1 -1 -1 1,500 0,02 4

2 -1 -1 1 1,500 0,02 34

3 -1 1 -1 1,500 0,21 4

4 -1 1 1 1,500 0,21 34

5 1 -1 -1 8,500 0,02 4

6 1 -1 1 8,500 0,02 34

7 1 1 -1 8,500 0,21 4

8 1 1 1 8,500 0,21 34

9 -1,41421 0 0 0,050 0,115 19

10 1,41421 0 0 9,949 0,115 19

11 0 -1,41421 0 5,000 -0,019 (0) 19

12 0 1,41421 0 5,000 0,249 19

13 0 0 -1,41421 5,000 0,115 -2,21 (0)

14 0 0 1,41421 5,000 0,115 40
15 (C) 0 0 0 5,000 0,115 19
16 (C) 0 0 0 5,000 0,115 19
17 (C) 0 0 0 5,000 0,115 19
18 (C) 0 0 0 5,000 0,115 19

Fonte: Autor.

3.3.1 Andlise canodnica

Com o objetivo de quantificar os efeitos das varidveis independentes, uma equagdo
empirica foi ajustada aos dados experimentais. Para estudar as superficies de resposta e a
localizagao das regides de condi¢cdes 6timas reduziu-se a forma quadratica para a forma canonica.
A andlise candnica consiste na técnica de determinacdo da natureza do ponto estaciondrio e do
sistema de resposta (SANTANA et al., 2008) e, para este trabalho, foi realizada utilizando o
software MAPLE ® 14.0.
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A equacido de segunda ordem, segundo Leite, Barrozo e Ribeiro (2011) e Santana et al.
(2008), pode ser representada pela notacdo matricial em fun¢do das varidveis independentes dada

nas equagoes 5 e 6.

k k 2k k 5)
5\/ = bO + Z bixl- + Z bl-ixl- + z z bl]xlx]
i=1 i=1 =1 j=1
y =by+x'b+ x'Bx (6)
Em que,
yé a resposta prevista;
Xy
X2 . D
x = | . | é o vetor das varidveis independentes;
| XF |
by
b, | . ..
b =|"7 | é o vetor dos termos de primeira ordem; e
| by, |
i b1, by 1
b4 5 5
by, bk
> bz 2
B = ¢ a matriz dos termos quadraticos.
br—1k
2
- bkk A

Assim, o maximo esperado para resposta, se existir, serd um conjunto de condi¢des (X1, X2,
X3, ..., Xk) cujas derivadas sdo simultaneamente iguais a zero. Este valor refere-se ao ponto

estaciondrio da superficie ajustada (xo). Entdo, o ponto estacionério € dado pela equacao 7.

b
xo = _B_IE (7)
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O ponto estacionario (xo) pode ser um ponto no qual a superficie ajustada atinge um ponto
méximo global, minimo global ou um ponto de sela- saddle point (SANTANA et al., 2008). Para
analisar a natureza do ponto estaciondrio realizou uma translacdo da superficie de respostas
ajustada da origem (x1, X2, X3, ..., Xk) = (0, 0, O, ..., 0) para o ponto estacionario xo. A superficie de
resposta € expressa em termos de novas variaveis (wi, w2, w3, ..., Wk), CUjos €ixos correspondem
aos eixos principais do novo sistema de contornos. A figura 13 ilustra uma representacao

esquematica da translag¢do do eixo para duas variaveis.

Figura 13 — Representagao grafica da translagc@o do eixo

Fonte: LEITE; BARROZO; RIBEIRO (2011).

A funcdo em termos dessas novas variaveis pode ser chamada de forma candnica da
superficie ajustada (SANTANA et al., 2008; LEITE; BARROZO; RIBEIRO, 2011) e segue

representada pela equacgao 8.

J =0+ w4+ Lw,? + -+ Lwy ®)

Na qual,
Vo € a resposta aproximada no ponto estacionario;
Vo = bo + x(b + xyBx e, 9)

i sdo as raizes caracteristicas da matriz B.
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Em virtude da translacio de eixos da origem até o ponto estacionario xo, a equagdo 5 pode

ser escrita em funcdo de um novo vetor z, tal que z = x — xo, conforme as equagdes 10 e 11.

Yy=by+ (z' +x'0)b+ (z' +x'¢)B(z + xq) (10)
ou,
y=by+x'ob+x'gBxy+2z'b+2z'Bxy+x'gBz+ z'Bz (11)

Considerando que z’Bxo = xo’Bz e que os trés termos representam a resposta avaliada no

ponto estaciondrio (,), a equacdo 10 pode ser escrita na forma apresentada na equagao 12.

y=9o+2(b+2Bxy) +2z'Bz = y,+ 2z'Bz (12)

A equacdo 12 representa a superficie de resposta ajustada, transladada para a nova origem.

Nesse sentido, hd uma transformagao ortogonal z = Mw, tal que (equacao 13)

Z,BZ = W,MW = 5}0 + Alwlz + Aszz + -+ /1ka2 (13)

Em que,
M ¢é a matriz ortogonal k x k (M’M = I);
A1, A2, ..., Ak sd0 as raizes caracteristicas da matriz B e; e

I € a matriz identidade.

Segundo Santana et al. (2008) e Leite, Barrozo e Ribeiro (2011), € importante determinar
a matriz M uma vez que a transformacdo w = M’z permite relacionar as varidveis z;
(consequentemente x;, pois z = x — Xp) com as variaveis candnicas w;. A matriz M € a matriz dos

autovetores normalizados associados as raizes caracteristicas.

Finalmente, com base nas equacdes 12 e 13, a superficie de resposta pode ser expressa em

termos das variaveis wi, wa, w3, ..., Wk (equagao 8).

Posteriormente a translacdo da superficie de resposta para a forma candnica, o sinal e a
magnitude do ponto estaciondrio das raizes caracteristicas 4; podem determinar a natureza do

ponto estacionario. Assim:
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e Seli<0,ondei=1,?2,3,..,k, oponto estacionario xoé um ponto de resposta maxima da
superficie ajustada.

e Sel;>0,ondei=1,2,3, ...k, oponto estacionario xo€ um ponto de resposta minima da
superficie ajustada.

e Sel,ondei=1,2,3, ...k, tem sinais diferentes, o ponto estacionario xo ndo € um ponto

de resposta maxima e nem minima. Tem-se entdo, um ponto de sela.

3.3.2 Relagdo entre as varidveis candnicas (wi) e as covaridveis (x;)

Em determinados problemas o ponto estacionédrio torna o experimento invidvel e ou
fisicamente impossivel, sendo necessario avaliar a relacdo entre as varidveis candnicas e as
covariaveis. Assim, encontra-se um ponto que viabilize ou torne fisicamente possivel o processo,

otimizando-o.

A relac@o entre as varidveis € dada pela equacdo 14.

w =M (X—X,) (14)

Na qual,
M é uma matriz ortogonal de dimensao (k x k).

Os valores das colunas de M referem-se aos autovetores normalizados associados a cada

(4:). Isto é, se m; € a i-ésima coluna de M, entdo m; € a solucdo para equacdo 15.

(B —4Dm; =0 (15)

Para a qual, normalizando, temos a equacgdo 16.

k
> om =1 (16)

~.
Il
[N
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3.4 Preparacao dos compositos

A mistura e preparagdo dos compdsitos simularam o principio do processo Hatschek,
desenvolvido por Ludwing Hatschek, em que uma suspensdo bem diluida de cimento passa por
um processo de filtragem (BENTUR; MINDNESS, 2007). Obteve-se uma calda de cimento de
consisténcia fluida, com posterior remog¢ao por suc¢do a vacuo do excesso de dgua e adensamento.
Ainda, realizou a prensagem dos compoésitos a uma pressdo de aproximadamente 3,2 MPa
conforme recomendacdes de Motta (2006). Para garantir a homogeneidade da mistura adotou-se
uma ordem baseada em testes iniciais. Assim, inicialmente, incorporou-se a celulose a 4gua,
seguido do latex, cimento e metacaulim (figura 14a). A cada material adicionado ao misturador
mecanico, agitou-se a mistura por 5 minutos até sua completa homogeneizacdo. A concentracio

de solidos em massa, para cada composito, foi de 40%.

A moldagem do composito foi realizada em dispositivo de base quadrada, com 20 cm de
lado, espessura de 0,4 cm, totalizando um volume de 160 cm?, utilizado para adensamento da
pasta e succ¢do do excesso de dgua (figura 14b e c). Para suc¢@o conectou-se a mangueira da
bomba a vacuo na base deste dispositivo (figura 14c). Ainda, utilizaram-se filtros de papel para
filtragem da agua e para evitara passagem de solidos durante a moldagem (figura 14b). Um

soquete de aco foi utilizado na execucao do adensamento manual.
Em suma, as etapas de moldagem foram:

1. dispersou-se a celulose em 1000 ml d4gua por 5 minutos em um misturador mecanico de 5
litros marca Braesi, modelo BP-05 Style, em velocidade baixa;

adicionou-se o latex com uma pipeta graduada e misturou-se por 5 minutos;

adicionou-se o metacaulim e misturou-se por 5 minutos;

adicionou-se o cimento e misturou-se por 5 minutos;

wos wn

apOs as misturas, posicionou-se o papel filtro no dispositivo de moldagem (figura 14b) e
adicionou-se a mistura completamente homogeneizada ao dispositivo de suc¢do sobre o
papel filtro;

6. aplicou-se a sucgdo e compactou-se até a retirada do excesso de agua (figura 14c¢);

7. retirou-se o compdsito do dispositivo e realizou-se a prensagem dos corpos de prova em
prensa manual a tensdo de 3,2 MPa, conforme recomendagcdes de Motta (2006), com
objetivo de retirar o excesso de dgua que nao foi eliminado na suc¢do, diminuindo os
vazios da matriz. Na prensa, separaram-se os compoésitos por placas metdlicas, de

dimensodes de 200 x 200 mm.



Capitulo 3 — Materiais e Métodos 60

Figura 14 — Etapas para producdo do compdsito: (a) materiais utilizados, (b) batedeira industrial utilizada,
(c) filtro de papel sobre a base perfurada e (d) dispositivo de
1 i W L B

(©

Fonte: Autor.

Os compositos foram curados em camara climatizada, com umidade relativa de
aproximadamente 95,0 £+ 1,0% e temperatura de 25,0 + 1 °C, durante 21 dias, garantindo assim
um ambiente saturado em que a dgua de amassamento destinada a hidratacdo do cimento nao
evaporasse precocemente. Apos este periodo, as amostras foram transferidas para camara seca
com controle de umidade relativa em aproximadamente 65,0 + 1,0% e temperatura de
27,0 £1 °C, para que, ao realizar os ensaios, as placas estivessem secas ao ar e com umidade
controlada. Posteriormente ao periodo de cura de 28 dias, cada placa, com dimensdes de 200 x
200 mm (figura 15a) foi cortada utilizando uma serra de disco, obtendo ao final quatro corpos de
prova (figura 15b), com largura aproximada de 40 mm, comprimento de 200 mm e espessura de
4 mm. O corte foi realizado evitando qualquer tipo de dano nos corpos de prova. Para eliminar
descontinuidades recorrentes do processo de moldagem, retirou-se uma rebarba nas laterais de

todas as placas dos compositos.
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Figura 15 — Placa: (a) antes e (b) depois do corte com a serra de disco

(b)

Fonte: Autor.

3.5 Caracterizaciao dos compositos

3.5.1 Determinagdo das propriedades mecdnicas dos compositos

Para determinacdo das propriedades mecanicas aos 28 dias, submeteram-se os corpos de
prova aos ensaios de flexdo. Para realizagdo do ensaio de quatro pontos, adotaram-se as
recomendacdes e os parametros contidos no RILEM (1989) e adotados por Motta (2006).
Utilizou-se a maquina universal de ensaios Instron, modelo 5982 e célula de carga de 5 kN. Os
apoios inferiores estdo a uma distancia de 150 mm. A carga foi aplicada por meio de dois pontos
sobre a placa bi-apoiada, a uma velocidade de 2 mm/min. A flecha adotada é referente ao
deslocamento do cutelo de carga da maquina durante o ensaio. A figura 16 apresenta o método

utilizado no ensaio a flexdo.

A resisténcia a flexdo € definida como sendo a tensdo originada pela carga responsavel
pela ruptura do corpo de prova. Esta foi determinada na superficie inferior do compésito, local
onde atuam as tensdes de tracdo. Os valores referentes aos mddulos de ruptura (MOR) e de
elasticidade (E) foram determinados conforme equacdes 17 e 18 conforme apontado por Motta

(2006).
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Figura 16 — Amostra ensaiada a flexdo em quatro pontos

Fonte: Autor.

Prax " L (17
MOR = ———
0 b-e?
B 23 x 3 y (P) (18)
© 12961 T \¢§
Nas quais,

Pix € a forca maxima durante o ensaio em N;
L é a distancia do vao do ensaio em mm;
b € a largura do corpo-de-prova em mm;
e € a espessura do corpo-de-prova em mm;
E é o médulo de elasticidade em MPa;
4

I é o momento de inércia da se¢do transversal dado em mm~; e

P/6 é o coeficiente angular da reta obtida da curva P x J (forca x flecha) no trecho eldstico em

N/mm.

Por ultimo, a tenacidade (energia especifica) dos corpos de prova foi determinada pela
energia de fratura em kJ/m?2 ou seja, fez-se a integracdo da area sob a curva forca x flecha
resultante do ensaio até o ponto de flecha méxima, dividida pela area da secdo transversal do

compdsito.
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As medidas de largura e espessura dos corpos de prova foram obtidas com paquimetro
digital, da marca Mitutoyo, precisdo de 0,01 mm. Realizaram-se trés medidas da largura e da
espessura para cada corpo de prova e a média dessas trés medidas foi utilizada na determinacao

das propriedades mecanicas.

3.5.2 Determinagdo da absorcdo de dgua dos compdsitos

Aos 28 dias determinou-se a massa especifica aparente, a absorcao de dgua e a porosidade
das amostras referentes aos 18 experimentos. A ABNT 9778:2009 e a ASTM C 948-81 (2009)

prescrevem os parametros dos ensaios de absorcao e porosidade.

Para tanto, os corpos de prova foram imersos em &4gua durante 24 horas ou até
estabilidade de suas massas. ApOs esse periodo, retirou-se toda umidade superficial das amostras
com um pano e determinaram-se os valores das massas saturadas com superficies secas (#sar).
Nesta etapa as amostras foram secas em estufa, com temperatura entre 100 e 110 °C, por no
minimo 24 horas ou até estabilidade da massa. Por fim, retiraram-se os corpos de prova da estufa,
que foram resfriados em um dessecador até que atingisse a temperatura ambiente. Pesaram-se os
corpos de prova a temperatura ambiente para determinacdo da massa seca (m;). A partir dos
valores de massa determinados, foi possivel calcular os valores das absor¢des de dgua conforme a

equacao 19.

Megy — M
A=—2%_"5.100 (19)
Em que,

A é absorcao de agua, em %;

ms € a massa seca em estufa, dada em g; e

msq: € @ massa saturada superficie seca, dada em g.
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3.5.3 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

Amostras dos corpos de prova ensaiados a flexdo aos 28 dias também foram investigadas
por microscopia eletronica de varredura, com o objetivo de analisar sua microestrutura superficial,
a presenca de vazios, a interface fibra-matriz e a distribui¢ao da celulose e do latex na pasta. O
equipamento utilizado na anélise dos experimentos de 1 a 15 foi o modelo EVO MA-10 da marca
Carl Zeiss localizado no Laboratério Multiusuédrio de Microscopia da Faculdade de Engenharia
Quimica (FEQ/UFU), enquanto os experimentos 16, 17 e 18 foram investigados no mesmo

microscopio utilizado em 3.2.1.1 para celulose.

3.5.4 Difragdo de Raios-X (DRX)

Para caracterizacdo dos compdsitos rompidos aos 28 dias nos ensaios de flexdo, também
fez-se analise da composi¢do quimica e analise mineraldgica dos so6lidos cristalinos pelo método
de difracdo de raios-X. Para tanto, as amostras foram transformadas em p6 e posteriormente
foram peneiradas em peneira com abertura de 75 um. As analises foram realizadas no mesmo
difratdbmetro e para mesma configuracdo do aparelho citado no item 3.2.1.2 utilizado na

caracterizacdo da celulose.
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CarituLo 4
AnNALISE pos ResuLtapos e Discussoes

Neste capitulo estdo apresentados os resultados referentes a caracterizacdo dos materiais e
dos compositos, ao planejamento experimental, aos experimentos realizados e posterior

otimizacao das varidveis de resposta.

4.1 Caracterizacdo dos materiais
4.1.1 Caracterizagdo da celulose

4.1.1.1 Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Determinou-se por medi¢dao direta na micrografia, pelo soffware de imagens ZEN Lite
2012, que as fibras individuais de Eucalyptus urograndis possuem diametro médio de 12,4 pym
enquanto a literatura prevé diametros entre 20,8 e 22,1 um (WILLE et al., 2017; MOKFIENSKI
et al., 2008). O comprimento das fibras de eucalipto, conforme apresenta a literatura esta entre
0,89 e 0,98 mm (WILLE et al., 2017, MOKFIENSKI et al., 2008). Além disso, foi possivel
observar que a estrutura da celulose encontra-se intacta, o que, possivelmente auxiliard na
distribuicdo de tensdes na matriz dos compdsitos, aumentando sua resisténcia e absorcdo de
energia. Essa distribui¢do de tensdes na matriz depende da integridade da fibra, uma vez que, se
esta tensdo for superior a sua resisténcia, ocorrerd ruptura da fibra e a tenacidade do compdsito
reduzird. Ja, se as ligacOes quimicas e fisicas entre a fibra e matriz forem inferiores a sua
resisténcia, o rompimento do compdsito ocorrerd por arrancamento da fibra e a sua tenacidade
aumentara consideravelmente (TONOLI, 2009). A figura 17 representa a micrografia das fibras

vegetais de polpa Kraft de celulose branqueada.
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Figura 17 — Micrografia obtida por MEV da polpa Kraft de celulose branqueada

S

SEM HV: 20.0 kV WD: 14.99 mm |

View field: 208 pm Det: SE 50 pm
SEM MAG: 1.00 kx |Date(m/d/y): 05/11/18

Fonte: Autor.

4.1.1.2 Difracdo de raios-X (DRX)

O difratograma da polpa Kraft de celulose branqueada estd apresentado na figura 18.
Observou-se dois picos de difracdo caracteristicos da celulose. O primeiro pico ocorreu em 20
entre 18° e 19°, enquanto o segundo correspondeu a 20 entre 22° e 23°, ambos do polimorfo tipo
I da celulose nativa (PEREIRA et al., 2012). Diferentes polimorfos da celulose ocorrem por
alteracdes nas dimensdes de sua cela unitaria e de sua estrutura cristalina, como consequéncia do
tratamento ao qual a celulose nativa foi submetida (quimico e/ou térmico). Por exemplo, a
celulose nativa (tipo I) é a celulose tal como ela é encontrada na natureza, enquanto a celulose
tipo II € obtida por mercerizagao (tratamento com solugao alcalina) ou por dissolucdo da celulose

e posterior regeneracao (SILVA; D’ALMEIDA, 2009).
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Figura 18 — Difratograma de raios-X da polpa Kraft de celulose branqueada
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Fonte: Autor.

4.1.1.3 Infravermelho por transformada de Fourier modo de reflexdo total atenuada (FTIR-ATR)

A figura 19 ilustra os espectros das amostras analisadas. Iniciou-se a andlise pelas bandas
caracteristicas da celulose. Nos espectros das amostras de celulose e CLCS a regido entre 3200 e
3700 cm! foi atribuida ao estiramento do grupo hidroxila (OH) em ligacdes de hidrogénio
intramolecular e intermolecular e, a faixa proxima a 2900 cm™ refere-se ao estirando da ligacdo
C-H em grupos metilicos, que estd presente tanto na estrutura da celulose, quanto das
hemiceluloses. A banda de 1160 cm™ ocorre devido a deformagdo angular de ligacdes ésteres de
C-O enquanto as bandas de 1060 e 1020 cm™! podem ser atribuidas ao estiramento e deformagio
de C-O-H e a deformag¢do OH em ligagdes glicosidicas, respectivamente (CLARO et al., 2018;
PARIZE et al., 2017; SANTOS, 2014). Em relacdo a lignina, hd uma pequena banda em 1520
cm’! atribuida a vibracdo das ligagdes C=C pertencentes ao anel aromético da lignina. Ainda, as
bandas de 1430 e 1315 cm™! sdo relativas a deformacdo angular simétrica no plano e fora do
plano do grupo CHa, respectivamente. Por fim, as bandas situadas em 1240 e 893 cm™! referem-se
ao grupo acetil presente nas hemiceluloses e a deformagao axial da ligagao C-O-C das ligacdes [3-
glicosidica presente nas celuloses (CLARO et al., 2018; PARIZE et al., 2017; YIN, et al., 2017;
SANTOS, 2014).
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Figura 19 — Espectros de ATR para as amostras analisadas
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Fonte: Autor.

Notas:
CLCS.: amostra de celulose com latex moldadas pelo processo Hatschek, com sucg¢io; e

CLSS.: amostra de celulose com latex apenas secas em estufa, sem sucgao.

No espectro referente a amostra de emulsdo de latex natural notou-se que as principais

N

bandas do cis-1,4-poli-isopreno estdo em 2962 e 2911 cm que podem ser atribuidas a

oo

deformacio axial assimétrica da ligagio CH do grupo CH3, em 2858 cm! que é referente
deformacio axial simétrica da ligacdio CH no grupo CHz, em 1450 cm™ relativa a deformagio
angular do CH,, em 1375 cm™! devido a deformacdo angular simétrica do CHs, em 1305 e 1240
cm’!' devido a deformacdo angular do CH, e em a faixa proxima a 846 cm’! referente a
deformacao angular do CH=CH (MANOHAR et al., 2017; HEALEY; HENDRA; WEST, 1996;
AGOSTINI 2009; SANTOS, 2014).
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Os espectros das amostras de celulose e latex com e sem succdo (CLCS e CLSS,
respectivamente) apresentaram todos os picos caracteristicos da celulose confirmando sua
presenca. Ja em relacdo ao latex, observou-se um pico de pequena intensidade em 2855 cm™ que,
como mencionado anteriormente, refere-se ao estiramento da ligagdo CH no grupo CH:
caracteristico da emulsdo de latex natural. Ainda, em 1372 cm™ possivelmente ocorreu uma
sobreposicdo dos espectros referentes ao latex e a celulose, uma vez que houve aumento de
intensidade. Por fim, pode-se concluir que, possivelmente, o processo de moldagem Hatschek foi
responsavel por succionar parte do latex adicionado as misturas, uma vez que, as amostras com

succao (CLCS) apresentaram picos de menor intensidade referentes a emulsao de latex.

4.1.1.4 Angulo de contato

A figura 20 representa os angulos de contato da celulose pura seca em estufa (cel),
celulose com adi¢do de latex moldada pelo método Hatschek adotado (CLCS) e celulose com
latex apenas seca em estufa (CLSS). Esta analise foi feita para o primeiro valor do angulo de
contato apds estabilizacdo da gota de dgua na superficie das amostras. Conforme apresentado na
figura 20, o angulo de contato das amostras com latex foi significativamente maior em
comparagdo com a amostra de celulose pura (p < 0,05). As amostras de celulose com adi¢do de
latex apenas secas em estufa (CLSS) e as amostras de celulose com latex moldadas pelo método
Hatschek tiveram um angulo de contato da ordem de 101,52° e 92,56° respectivamente, em
comparacdo com 73,89° para a celulose pura. Ou seja, a celulose pura apresentou um rapido
espalhamento das gotas de agua e consequentemente, um angulo de contato inferior a 90°, isto €,
a superficie da amostra € extremamente hidrofilica, enquanto as amostras com adicao de latex
seca em estufa e moldadas pelo método Hatschek (CLSS e CLCS) apresentaram angulos de
contato superior a 90°, o que implica que o latex eventualmente hidrofobizou a amostra. Isso
ocorreu, pois o latex possivelmente forma uma espécie de filme que protege a fibra, preenchendo
parcialmente os espacos desta e, consequentemente, hidrofobizando-a (SILVA et al., 2017;

BIJEN, 1990).

Ainda, pelo estudo do angulo de contato, possivelmente pode-se afirmar que o método de
moldagem utilizado é responsavel por retirar, junto a dgua de amassamento, parte do latex

adicionado na mistura, uma vez que, o valor do dngulo de contato da amostra com latex sem
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succao (CLSS) foi superior (101,52°) ao valor do angulo de contato da amostra com latex com

suc¢do obtida pelo método de Hatschek (92,56°).

Figura 20 — Angulo de contato das cinco amostras de celulose pura, celulose com latex moldada por
Hatschek (CLCS) e celulose com latex seca em estufa (CLSS). Valores significativos e com baixa
dispersdo estatistica (p < 0,05)
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Fonte: Autor.

4.1.2 Caracterizagdo do cimento

4.1.2.1 Andlise fisica, quimica e mecdnica

Como mencionado anteriormente, o cimento Portland CPV ARI foi caracterizado pelo
fabricante (Lafarge Holcim) e as propriedades quimicas, fisicas mecanicas estdo apresentadas nas

tabelas 4 e 5, atendendo as exigéncias da norma ABNT NBR 5733:1991.
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Tabela 4 — Anélise quimica fornecida pelo fabricante e limites estabelecidos pela ABNT NBR 5733:1991
para o cimento CPV ARI

Analise quimica

Limites ABNTNBR 5733

PF 1000°C’ ABNT NBR NM 18 4,10 <4,5
SiO; ABNT NBR 14656 19,07

R.1.2 ABNT NBR NM 15 0,80 <1,0
AL O3 ABNT NBR 14656 4,76
Fe;0; ABNT NBR 14656 2,95
CaO ABNT NBR 14656 64,61
MgO ABNT NBR 14656 0,69

SO3 ABNT NBR 14656 2,98 <45

CO; ABNT NBR NM 20 2,99 <3,0
K;O ABNT NBR 14656 0,70
PF 1000°C! IT HOLCIM 0,44
C3A (tedrico) Equacgdo Bogue 7,45

Fonte: Lafarge Holcim (2018).
Notas:

1 PF: Perda ao fogo; e

2 R.I.: Porcentagem de residuo insoldvel.

Tabela 5 — Propriedades fisicas e mecanicas fornecidas pelo fabricante e limites estabelecidos pela ABNT
NBR 5733:1991 para o cimento CPV ARI (continua)

Ensaios fisicos, mecanicos e resultados

Tipo de ensaio Limites NBR 5733
Médi 2,0
# 400 (%) b ep'adl 0’33
IT HOLCIM csv. rad. s
N° amostras 6
Média 4816
Blaine (cm?/g) |
ABNT NBR NM 16372 Desv. Pad. 55 > 3000
N° amostras 6
Média 133
Inicio Pega (min) |
NBR ABNT NM 65 Desv. Pad. 5 > 60
N° amostras 6
Médi 29,5
R1 dia (MPa)> b eplad | 0.63 o 140
ABNT NBR7215 cesv. Fad. ; 2 14,
N° amostras 6
Média 42.4
R3 dias (MPa) > 1 ’
ABNT NBR7215 Desv. Pad. 0,74 >24,0
N° amostras 6

Fonte: Lafarge Holcim (2018).
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Tabela 6 — Propriedades fisicas e mecéanicas fornecidas pelo fabricante e limites estabelecidos pela ABNT
NBR 5733:1991 para o cimento CPV ARI (conclusio)

R7 dias (MPa)? Média 47,0
ABNT NBR7215 gfsa;f;i; 1,622 > 34,0
R28 dias (MPa)? Média 55,0
ABNT NBR7215 Desv. Pad.' 0,94
N° amostras 6

Fonte: Lafarge Holcim (2018).
Notas:
1 Desv. Pad.: Desvio padrio; e

2 R1, R2, R3, R7 e R28: Resisténcia a compressdo com 1, 2, 3, 7 e 28 dias de idade;

4.1.2.2 Difracdo de raios-X (DRX)

Para complementar a caracterizagdo do cimento realizou-se andlise por difracdo de raios-
X. Segundo Thermo Fisher Scientific Inc. (2008), ha uma grande dificuldade na identificacao dos
picos caracteristicos dos compostos presentes no cimento devido as suas sobreposi¢des € a

existéncia de polimorfos.

A figura 21 ilustra o difratograma do cimento CPV ARI e os difratogramas dos seus
principais componentes na fase anidra. A identificacio das fases foi obtida por comparacdo com

os dados fornecidos pelo banco de dados do ICSD.

A partir da andlise dos difratogramas apresentados na figura 21 foi possivel comprovar a
presenca dos principais constituintes do cimento CPV ARI, como o silicato tricdlcico (C3S) e
silicato dicélcico (C2S), cujos picos de difracdo mais proeminentes sdo coincidentes uma vez que,
possuem composicdo quimica similar. Estes picos coincidentes apresentaram valores de 20
iguais a 29,5°, 32,3° 33,3° 34,4° e 41,3° (ICSD 64759 e ICSD 963). Porém o silicato tricélcico
também exibiu valores de 20 em 30,1°, 38,8°, 45,8° ¢ 51,8° (ICSD 64759). Verificou-se a
presenca de outros constituintes do cimento anidro, como o ferro-aluminato tetracalcico (CsAF)
com picos em 20 em 12,3° 32,3° e 33,9° (ICSD 51265), a gipsita (CaS0O4.2H>0) cujos picos
foram identificados em 20O de 29,5° e 33,9° (ICSD 2058), o carbonato de calcio (CaCO3) em 20
de 30,1° (ICSD 150), o hidréxido de calcio (Ca(OH)2) com pico em 34,4° (ICSD 15471) e,
finalmente, o 6xido de calcio (CaO) em 20 igual a 32,7° (ICSD 51409). Picos referentes ao
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aluminato tricalcico (C3A) ndo foram encontrados nesta analise. Resultados semelhantes foram
reportados por outros autores como, Senff, Folgueras e Hotza (2005), Hoppe Filho (2008) e

Aleixo (2011), em seus estudos sobre a identificagdo das principais fases.

Figura 21 — Difratograma do CPV ARI e dos seus principais constituintes na fase anidra
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Fonte: Autor.

4.1.3 Caracterizacdo do ldtex

4.1.3.1 Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Para caracterizagdo da emulsdo de latex natural seco em estufa realizaram-se analises por

microscopia eletronica de varredura e ensaios de resisténcia a tragdo. A figura 22 apresenta as
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micrografias da emulsdo de latex natural seca em estufa, tanto da superficie da amostra (figura

22a), quanto de sua sec¢do transversal (figura 22b).

Figura 22— Micrografia da emulsdo de latex natural seco em estufa

SEM HV: 20.0 kv | " wD: 1359 mm [ L1 L VEGA3 TESCAN| SEMHV:200kV |  WD: 8.56 mm | |
View field: 208 ym Det: SE 50 pm _\ﬁf!\f_f!g 4 mm | I_:_)_g_ E | 200 pm
SEM MAG: 1.00 kx | Date(mi/dly): 05/11/18 UFU SEM MAG: 200 x | Date(midiy): 05/11/18

(a) (b)

Fonte: Autor.

Observando as micrografias obtidas por MEV notou-se que a amostra apresentou uma

matriz continua, lisa e com superficie homogénea ao longo do comprimento (figura 22b).

4.1.3.2 Resisténcia a tragdo

A figura 23 apresenta as curvas de tensdo versus deformagao para os sete corpos de prova

da emulsdo de latex natural seco em estufa ensaiados a tracdo.

Pode-se concluir que o latex possui baixa resisténcia a tracdo e grande deformabilidade
(ducteis) atingindo deformagdes acima de 300% e uma deformacdo média de aproximadamente
287%. Essas caracteristicas sdo tipicas de um material elastomérico (CALLISTER, 2000). Os
corpos de prova de latex apresentaram baixos modulos de elasticidade e tensdo de ruptura, com

médias de 0,64 MPa e 0,19 MPa, respectivamente.
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Figura 23 — Grafico da tensdo versus deformacao para os sete exemplares da emulsdo de latex natural
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Fonte: Autor.

4.1.3.3 Difracdo de raios-X (DRX)

A emulsdo de latex natural é um polimero amorfo apresentando um difratograma tipico
deste tipo de material, ou seja, com um pico alargado centrado em 20 igual a 19° atribuido as

regioes amorfas da amostra (figura 24).

Figura 24 — Difratograma de raios-X da emulsdo de latex natural
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Fonte: Autor.
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4.1.4 Caracterizacdo do metacaulim

4.1.4.1 Andlise quimica e determinagdo da atividade pozoldnica

Assim como o cimento, a caracterizagdo quimica e a determinagdao da atividade
pozolanica do metacaulim foi realizada pelo préprio fabricante no laboratério LACTEC, do
Instituto de Tecnologia para o Desenvolvimento — LAME (Laboratério de Materiais e Estruturas)
pertencente a Universidade Federal do Parand (UFPR). Assim, a composi¢do quimica do
metacaulim apresentada na tabela 6 e o indice de Chapelle modificado indicado foram retirados

da ficha técnica do material, disponibilizado pelo fabricante.

Ainda, segundo Metacaulim do Brasil (2003), o metacaulim € um material de grande
atividade pozolanica por apresentar um consumo de 771,2 mg de CaO/g de amostra, obtido por
meio do método de Chapelle Modificado realizado através do procedimento DEC-LQM-PE-041
de autoria de Raverdy et al. (1980). Sendo o limite para considerar um material como de baixa

reatividade de 330 mg de CaO/g de amostra de acordo com Raverdy et al. (1980).

Tabela 7— Composi¢do quimica do metacaulim

OXIDOS (%)
SiO, 51,57
Al,O3 40,5
Fe 03 2,8
CaO -
MgO -
SO; -
Na,O 0,08
K>O 0,18
Total 97,8
Si0; + Al,O3 + Fe,03 94,87

Fonte: METACAULIM DO BRASIL (2003).

4.1.4.2 Difracdo de raios-X (DRX)

Os difratogramas do metacaulim anidro e de suas principais fases cristalinas seguem
representados na figura 25. A partir da anélise dos difratogramas apresentados na figura 25 foi
possivel comprovar a presenca dos principais constituintes do metacaulim, como o quartzo (Si02),

a caulinita (Al2Si205(OH)4), a muscovita (KAl2(Si3AlO10)(OH)2) e a hematita (Fe203). O quartzo
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apresentou picos em valores de 20O iguais a 21°, 25,3° 26,6° 42,5° 50° 59,9° ¢ 68,2° (ICSD
89281). Ja os picos referentes a caulinita foram em 20 de 21°, 27,1°, 36,5°, 39,4°, 45,9°, 50°,
54,7° e 67,7° (ICSD 80082) e possivelmente indicam que a argila ndo sofreu calcinagdo total
(MEDINA, 2011; WAN et al., 2017). A muscovita foi identificada em 20 de 19,6°, 21°, 25,5°,
36,5° 42,6° 45,9°, 54,77° e 60,1° (ICSD 74608). Por fim, a hematita, responsavel pela cor
vermelho-alaranjada do material, apresentou picos em 20 iguais a 36,5°, 39,4°, 50° e 54,7° (ICSD
15840). Medina (2011), El-Diadamony et al. (2015), Paiva et al. (2016), Wan et al. (2017)

reportaram resultados semelhantes em seus estudos.

Figura 25 — Difratograma de raios-X do metacaulim anidro e de suas principais fases cristalinas
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Fonte: Autor.

Quimicamente, a muscovita e a caulinita contem 6xidos de silicio e aluminio, sendo que o
primeiro também € constituido por 6xido de potéssio, sendo assim, por meio destes, foi possivel

comprovar a composicdo quimica do metacaulim fornecida pelo fabricante.



Capitulo 4 — Anilise dos Resultados e Discussoes 78

4.2 Planejamento experimental

4.2.1 Andlise estatistica global — efeito das varidveis independentes

Os valores das variaveis de resposta (mddulo de elasticidade, m6édulo de ruptura,
tenacidade e absorcdo de 4agua), para os 18 experimentos que compdem o planejamento
experimental, obtidos pelos ensaios de flexdo e absor¢do de dgua, seguem enumerados na tabela

7.

Tabela 8—Resultados dos experimentos para o planejamento composto adotado

DESCODIFICADO VARIAVEIS DE RESPOSTA
EXP.1 CEL.2(% LAT.3(% MK.4(% em MOE? MOR® T’ ABS.?
em volume) em volume) massa) (GPa) (MPa) (KJ/m?) (%)
1 1,500 0,02 4 21,01 9,11 0,08 10,28
2 1,500 0,02 34 19,69 8,85 0,1 10,76
3 1,500 0,21 4 21,47 7,23 0,07 11,51
4 1,500 0,21 34 19,53 8,78 0,11 13,17
5 8,500 0,02 4 3,82 9,1 1,12 37,38
6 8,500 0,02 34 3,58 7,29 1,03 39,42
7 8,500 0,21 4 5,35 13,26 1,69 33,15
8 8,500 0,21 34 6,49 14,42 1,68 28,58
9 0,050 0,115 19 22,43 6,75 0,04 11,3
10 9,949 0,115 19 1,33 4,54 0,68 66,42
11 5,000 -0,019 (0) 19 9,50 10,29 0,5 21,19
12 5,000 0,249 19 11,89 13,73 0,48 18,13
13 5,000 0,115 -2,21 (0) 12,22 10,91 0,29 16,54
14 5,000 0,115 40 10,20 12,57 0,52 21,81
15 (C) 5,000 0,115 19 10,67 11,42 0,45 18,93
16 (C) 5,000 0,115 19 11,26 12,47 0,47 22,51
17 (C) 5,000 0,115 19 10,68 9,03 0,37 20,57
18 (C) 5,000 0,115 19 10,01 10,93 0,47 24,23

Fonte: Autor.
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Notas:

1 EXP.: Experimentos;

2 CEL.: Celulose;

3 LAT.: Litex;

4 MK.: Metacaulim;

5 MOE.: Mdédulo de elasticidade;
6 MOR.: Mdédulo de ruptura;

7 T.: Tenacidade; e

8 ABS.: Absorcao.

4.2.1.1 Modulo de elasticidade

Por regressdao multipla obteve-se a equacdo (equacdo 20) que representa a variagdo do

modulo de elasticidade em funcdo das varidveis independentes.

MOE = 10,42263 — 7,68976(X;) + 0,96292(X}) + 0,67596(X;) (20)
+0,37160(X3) — 0,43368(X3) + 0,62828(X3) + 0,51911(X,)(X;)

+0,52106(X;)(X3) + 0,09446(X,)(Xs)

Em que,

MOE é o moddulo de elasticidade em GPa.

Na equacdo 20 os termos em negrito representam as variaveis que influenciaram
significativamente na resposta. Nesse sentido, as varidveis lineares de porcentagem de celulose
(X1), porcentagem de latex (X2) e porcentagem de metacaulim (X3), os termos quadraticos da
quantidade de celulose (X;2) e de metacaulim (X3?) e as interagdes entre porcentagem de celulose
e latex (XiXz) e porcentagem de celulose e metacaulim (X;X3) foram significativas para a

resposta modulo de elasticidade.

Ainda, a equacdo 20 representou significativamente o médulo de elasticidade (MOE),
uma vez que apresentou coeficiente de variagio (R?) de 0,99431, para um nivel de confianca de
90%. Optou-se por utilizar um nivel de confianca de 90%, pois houve uma pequena dispersao dos

dados a nivel de 95%. Assim, pela tabela 9, comprova-se que apenas o termo quadritico



Capitulo 4 — Anilise dos Resultados e Discussoes 80

correspondente a porcentagem de latex na mistura (X»?) e a interagdo entre a porcentagem de
latex e a porcentagem de metacaulim (X2X3) ndo foram significativas para a resposta uma vez
que apresentaram valores de p superiores a 0,1. Finalmente, foi possivel projetar as superficies de

resposta para o mddulo de elasticidade (figura 26).

Tabela 9 - Analise de varidncia (ANOVA) para o modelo quadratico de superficie de resposta do médulo
de elasticidade

Soma dos Grau de Média dos Valorde Prob.>F Significincia (com intervalo de

quadrados liberdade quadrados F confianca de 90%)

Xi 709,5884 1 709,5884  1353,738  0,000000 Significante

X2 74178 1 74178 14,152 0,005530 Significante

X2 54831 1 54831 10,461  0,011980 Significante

X2 1,1047 1 1,1047 2,107 0,184641 Nio significante

X3 2,2570 1 2,2570 4,306 0,071664 Significante

X3? 3,1579 1 3,1579 6,025 0,039658 Significante
XiX2 2,1558 1 2,1558 4,113 0,077098 Significante
XiX3 2,1720 1 2,1720 4,144 0,076189 Significante
X2X3 0,0714 1 0,0714 0,136 0,721681 Nio significante

Total 7376013 17

Fonte: Autor.

Observou-se na figura 26a (metacaulim no ponto central - X3 = 0) que os maiores valores
de mddulo de elasticidade sdo alcangados quando ocorre decréscimo da porcentagem de celulose.
Ja em relacdo a porcentagem de latex, o mddulo de elasticidade sofre uma mudanca muito
pequena, ou seja, hd pequenas variacdes, conforme constatado na equagdo 20, em que o
coeficiente referente a variavel independente X> (0,67596 para o latex) € muito pequeno quando

comparado a variavel independente X (- 7,68976 para a celulose).

Foi possivel observar a mesma tendéncia na figura 26b (valor do latex no ponto central —
X3 = 0) na qual o médulo de elasticidade também aumenta com o decréscimo da celulose e o
metacaulim influencia muito pouco na resposta. Este também possui valor de coeficiente linear
muito baixo na equagdo 22 (-0,43368). Por fim, na figura 26c, cujo valor da celulose encontra-se
no ponto central (X; = 0), percebeu-se que o valor do modulo de elasticidade aumenta conforme
a porcentagem de latex aumenta (X») para um valor de metacaulim (X3) em seu menor valor

codificado, referente a alfa (-1,41421). Ainda, para os valores de metacaulim e da celulose no
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ponto central, X3 = 0 e X; = 0, respectivamente, o valor do moédulo de elasticidade diminui
conforme se diminui o valor do latex.

Figura 26 — Superficie de resposta para o médulo de elasticidade — (a) % de metacaulim (MKk.) no nivel
central (X3 = 0); (b) % de latex (Lat.) no nivel central (X, = 0); (c) % de celulose (Cel.) no nivel central
X1=0)
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Fonte: Autor.

O comportamento quanto a celulose possivelmente pode ser justificado pela elevada

porosidade proporcionada pela incorporacdo da polpa de celulose na matriz e pelo fato da polpa
apresentar modulo de elasticidade inferior ao da matriz sem reforco, conforme aborda Zhu et al.

(1993) em seu estudo sobre matrizes cimenticias curadas ao ar e reforcadas com polpa Kraft de
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fibras de banana. Ja em relacdo ao latex e ao metacaulim, ha um aumento no moédulo de
elasticidade para maiores concentragdes de latex que possivelmente pode ser atribuido a melhor
aderéncia entre os constituintes com a presenca do latex, conforme relatado por Joseph e John.

(2017).

4.2.1.2 Modulo de ruptura

A equacdo que representa a variagdo do moédulo de ruptura em funcdo das varidveis

independentes foi obtida por regressdo multipla, resultando na equacao 21.

MOR = 10,84278 + 0,58122(X;) — 2,47917(X%) + 1,18374(X;) 2]
+0,70333(X3) + 0,24897(X3) + 0,56833(X2) + 1,65500(X;)(X,)

—0,24250(X,)(X3) + 0,59750(X,)(X5)

Em que,
MOR € o modulo de ruptura em MPa.

Os termos em negrito na equagdo 21 equivalem as varidveis que influem
significativamente na resposta. Logo, foi significativo para o moédulo de ruptura o termo
quadratico da porcentagem de celulose (Xi2), a varidvel linear da porcentagem de latex (X2) e a

interacdo entre ambos (X;X>).

Ademais, o coeficiente de variacdo (R?) da equagdo 21 foi de 0,84556, isto &, a equagdo
representou significativamente o modulo de ruptura para um nivel de confianca de 90%. Logo,
pela tabela 10, comprova-se que apenas o termo quadratico correspondente a porcentagem de
celulose na mistura (Xi2), o termo linear corresponde a quantidade de latex na mistura (X»2) e a
interacdo entre a porcentagem de celulose e a porcentagem de latex (X1X») foram significativas
para a resposta uma vez que apresentaram valores de p inferiores a 0,1. Por conseguinte, foi
possivel construir as superficies de resposta para o0 médulo de ruptura, que sdo apresentadas na

figura 27.
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Tabela 10 - Andlise de varidncia (ANOV A) para o modelo quadréatico de superficie de resposta do médulo
de ruptura

Soma dos Graude Médiados Valorde Prob.>F Significincia (com intervalo de

quadrados liberdade quadrados F confianca de 90%)

Xi 4,0537 1 4,05374 1,73119  0,224712 Nio Significante

Xi? 49,1701 1 49,17014  20,99857  0,001796 Significante

X2 16,8149 1 16,81492  7,18097  0,027938 Significante

X2 3,9574 1 3,95742 1,69005  0,229797 Nio Significante

X3 0,7438 1 0,74381 031765  0,588468 Nio Significante

X3? 2,5840 1 2,58402 1,10353  0,324187 Nio Significante
XiX2 21,9122 1 21,91220 935781  0,015605 Significante
XiXs 0,4704 1 0,47045 0,20091  0,665878 Nio Significante
XoX 2,8561 1 2,85605 1,21970  0,301526 Nio significante

Total  121,2955 17

Fonte: Autor

Analisando a influéncia das varidveis independentes X; (celulose), X» (latex) e X3
(metacaulim), de acordo com as figuras 27a e 27b, valores do metacaulim (x3 = 0) e do latex (x2
= 0) no ponto central, respectivamente, verificou-se que ha um valor méximo para o mddulo de
ruptura quando a quantidade de celulose encontra-se proximo ao valor codificado de 0,5 de
acordo com a tabela 3 (aproximadamente 6,75% de celulose na mistura). O aumento no modulo
de ruptura para valores intermediarios de celulose possivelmente comprova que, para
aproximadamente 6,75% de celulose no compoésito, hd uma reducdo da fissuragdo e um aumento
da capacidade resistente devido a boa dispersao e aderéncia das fibras a matriz. Possivelmente,
para quantidades inferiores, h redu¢do no moédulo de ruptura pela quantidade insuficiente de
fibras e, para quantidades superiores, devido ao prejuizo a mistura e dispersdo causados pela
grande quantidade de fibra. Essa mesma tendéncia foi observada nos estudos realizados por
Anjos, Ghavami e Barbosa (2003) em compositos a base de cimento refor¢cados com polpa
celulosica de bambu, nos quais houve um aumento da resisténcia a flexao até um teor 6timo de

polpa de aproximadamente 8%, com posterior queda desta propriedade.
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Figura 27 — Superficie de resposta do mddulo de ruptura — (a) % de metacaulim no nivel central (X3 = 0);
(b) % de latex no nivel central (X> = 0); (c) % de celulose no nivel central (X; = 0)
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Fonte: Autor.

Ainda, pode-se inferir a partir das figuras 27a (valor do metacaulim e de celulose no ponto
central — X3 = 0) e 27c (valor da celulose no ponto central — X; = 0) que ha um aumento no
modulo de ruptura para maiores quantidades de latex na mistura. Silva et al. (2017) também
observaram um aumento na capacidade resistente em compositos reforcados com fibras de coco
tratadas pela combinacdo de emulsdo de latex natural com materiais pozolanicos (silica ativa e
metacaulim). Atribuiram este fato a maior quantidade de pozolana aderida a superficie das fibras

que pode ter provocado um efeito pozolanico local na interface fibra-matriz. Esta reacdo consome
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portlandita e produz silicatos e aluminatos de célcio hidratados que, além de diminuir o pH local,
aumentam a resisténcia e coesdo da mistura. O mesmo, possivelmente, pode ter ocorrido nos
compdsitos aqui estudados. Por fim, com base nas figuras 27b (valor do latex no ponto central —
X2 = 0) e 27c valor da celulose no ponto central — X; = 0), verificou-se que a quantidade de

metacaulim ndo interfere significativamente no médulo de ruptura dentro das faixas estudadas.

4.2.1.3 Tenacidade

A equacdo 22 representa a equagdo que descreve a variacdo da tenacidade em fun¢do das

variaveis independentes, obtida através de regressao multipla.

T =0,367222 + 0,505425(X;) + 0,069167(X%) + 0,099310(X;) (22)
+0,134167(X3) + 0,023772(X5) + 0,091667(X%) + 0,152500(X;)(X;)

—0,0200000(X4)(X3) + 0,012500(X;)(X3)

Em que,

T é a tenacidade em kJ/m?2.

Na equacdo 22, os termos em negrito evidenciam as varidveis que influenciaram
significativamente na resposta. Portanto, apenas a varidvel linear da porcentagem de celulose

(X1) foi significativa para a tenacidade.

Além disso, a equacdo 22 representou significativamente a tenacidade para um nivel de
confianca de 90%, pois houve dispersao dos dados, uma vez que os compdsitos podem apresentar
diferencas quanto aos valores obtidos (R?= 0,82818). Pela tabela 11, comprovou-se que apenas o
termo linear correspondente a porcentagem de celulose na mistura (X) foi significativa para a
resposta uma vez que apresentou valor de p inferior a 0,1. Deste modo, construiram-se as

superficies de resposta para a tenacidade (figura 28).
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Tabela 11 - Andlise de varidncia (ANOV A) para o modelo quadréatico de superficie de resposta da
tenacidade

Soma dos Graude Médiados Valorde Prob.>F Significincia (com intervalo de

quadrados liberdade quadrados F confianca de 90%)

Xi 3,065450 1 3,065450  32,55716  0,000451 Significante

Xi? 0,038272 1 0,038272 0,40648 0,541576 Nio Significante

X2 0,118349 1 0,118349 1,25695 0,294753 Nio Significante

X2? 0,144006 1 0,144006 1,52944 0,251269 Nio Significante

X3 0,006782 1 0,006782 0,07202 0,795202 Nio Significante

X3? 0,067222 1 0,067222 0,71395 0,422686 Nio Significante
X1 X2 0,186050 1 0,186050 1,97598 0,197442 Nio Significante
XiXs 0,003200 1 0,003200 0,03399 0,858324 Nio Significante
XoX 0,001250 1 0,001250 0,01328 0,911110 Nio significante
Total 4383828 17

Fonte: Autor

Assim, com base nas figuras 28a (valor de metacaulim no ponto central — X3 = 0) e 28b
(valor do latex no ponto central — Xz = 0), verificou-se que os maiores valores de tenacidade sdao
alcancados quando a porcentagem de celulose na mistura aumentava, independente das
concentracdoes de latex e de metacaulim. Isso pode ser explicado pelo maior controle da
propagacdo de fissuras. As fibras nos compdsitos cimenticios sdo responsaveis pela maior
absor¢do de energia na condi¢do pos-fissuracdo. Ainda, as fibras dividem a forca recebida e a
transferem para outras partes do compdésito, aumentando sua capacidade de deformacdo. Tonoli
(2009) em seu trabalho também observou um aumento da tenacidade dos compdésitos de cimento
CPV — ARI e calcédrio moido, reforcados com polpa Kraft de eucalipto quando comparou as
propriedades mecanicas de compositos reforcados com polpa de eucalipto e de pinus. De acordo
com o autor, esse comportamento foi justificado pelo menor comprimento da fibra de eucalipto
que proporcionou uma adequada distribui¢do na matriz. Por fim, pelas figuras 28a (valor de
metacaulim no ponto central — X3 = 0) e 28b (valor do latex no ponto central — X2 = 0) e 28c¢
(valor da celulose no ponto central — X; = 0) notou-se uma variacdo nao significativa da
tenacidade em relac@o a porcentagem de latex e de metacaulim na mistura, apresentando menores

valores para a resposta quando encontram-se em seus pontos centrais (X2 = 0 e X3 = 0).
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Figura 28 — Superficie de resposta para a tenacidade — (a) % de metacaulim no nivel central (X3 = 0);
(b) % de latex no nivel central (X> = 0); (c) % de celulose no nivel central (X; = 0)
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Fonte: Autor.
4.2.1.4 Absorgdo de dgua

A equacdo obtida por regressdo multipla para representar a variacdo da absorcdao de dgua
em funcdo das varidveis independentes segue descrita pela equacdo 23.
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A =22,67917 + 14,23012(X,) + 6,97125(X}) — 1,31312(X,) — 2,62875(X2) (23)

+0,58858(X5) — 2,87125(X2) — 2,33875(X,)(X,) — 0,58375(X;) (X3)

—0,67875(X,)(X3)

Em que,

A é a absorcao de dgua em %.

Os termos em negrito na equacdo 23 representam as varidveis que influenciam

significativamente na resposta. Logo, a varidvel linear da porcentagem de celulose (Xi) e seu

termo quadratico (X;2) foram significativos para absor¢do de agua.

Esta equacdo 23 representou significativamente a resposta da absorcdo de dgua (A), com

um coeficiente de variagdo (R?) de 0,92498, para um nivel de confianca de 90%. Optou-se por

utilizar um nivel de confianca de 90%, pois houve maior dispersdo dos dados a 95%. A partir da

tabela 12, foi possivel comprovar que apenas o termo linear correspondente a porcentagem de

celulose na mistura (X;) e seu termo quadrético (X;?) foram significativos para a resposta uma

vez que apresentaram valores de p inferiores a 0,1. Assim, foi possivel plotar as superficies de

resposta para absorcao de dgua, de acordo com a figura 29.

Tabela 12 - Andlise de varidncia (ANOV A) para o modelo quadratico de superficie de resposta da

absorcdo de dgua

Soma dos Graude Meédiados Valorde Prob.>F Significincia (com intervalo de
quadrados liberdade quadrados F confianca de 90%)
X 2429,956 1 2429956  79,49557  0,000020 Significante
X2 388,787 1 388,787 12,71908  0,007332 Significante
X2 20,692 1 20,692 0,67692 0,434486 Nao Significante
X2 55,283 1 55,283 1,80856 0,215560 Nao Significante
X3 4,157 1 4,157 0,13600 0,721862 Nao Significante
X3 65,953 1 65,953 2,15763 0,180055 Nao Significante
X1X>o 43,758 1 43,758 1,43154 0,265767 Nao Significante
X1X3 2,726 1 2,726 0,08918 0,772827 Nao Significante
X2X3 3,686 1 3,686 0,12057  0,737371 Nio significante
Total 3259534 17

Fonte: Autor



Capitulo 4 — Anilise dos Resultados e Discussoes

89

Figura 29 — Superficie de resposta da absor¢do de dgua — (a) % de metacaulim no nivel central (X3 = 0);
(b) % de latex no nivel central (X; = 0); (c) % de celulose no nivel central (X; = 0)
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Fonte: Autor.

Pode-se concluir que os menores valores de absor¢ao de 4gua sdo atingidos para menores
concentracdes de celulose na mistura, com um valor minimo de absorcao de aproximadamente
10%. Este valor foi atingido para uma porcentagem de celulose de 1,5% (valor codificado de
celulose de -1,0). Ainda, a medida que se aumentou a concentracdo de celulose, independente da
porcentagem de latex (figura 29a com valor do metacaulim no ponto central — X3 = 0) ou de
metacaulim (figura 29b com valor do latex no ponto central — X> = 0), houve um aumento

gradativo da absor¢do de agua, com valores maximos proximos a 60%. Este fato pode ser
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explicado pelo caréter hidrofilico da celulose, resultante da presenca de grupos hidroxilas em sua
estrutura que, em contato com a umidade, absorve grandes quantidades de adgua. A mesma
tendéncia foi observada por Anjos, Ghavami e Barbosa (2003) em seu estudo sobre matrizes
cimenticias reforcadas com polpa de bambu. Ademais, a pequena quantidade de latex adotada
possivelmente ndo foi suficiente para diminuir o transporte dos ions no meio aquoso. Este
mecanismo foi observado por Silva et al. (2017) no tratamento de 17 fibras de coco igualmente
dispostas em matriz cimenticia (cimento CPV) e tratadas com diferentes combinacdes de
metacaulim, silica, latex (com concentra¢do de 1%) e dgua deionizada. Por fim, pelas figuras 29a
(valor de metacaulim no ponto central — X3 = 0) e 29b (valor do latex no ponto central — X> =0) e
29c¢ (valor da celulose no ponto central — X; = 0) observou-se uma pequena varia¢ido da absorcao
de 4gua em relacdo a porcentagem de latex e de metacaulim na mistura, apresentando menores
valores para a resposta quando estas varidveis encontram-se em seus pontos centrais (X2 = 0 e X3
=0) e a celulose encontra-se em seu valor codificado de -1,0 (aproximadamente 1,5% de celulose

na mistura conforme tabela 3).

4.2.2 Andlise candnica das varidveis de resposta

Analisaram-se as superficies de resposta e fez-se a otimizacdo da quantidade dos
reagentes por meio da andlise candnica dos resultados. Para tanto, utilizou-se o software
MAPLE® 17 para implementagdo do algoritmo que define os pontos estaciondrios e as raizes

caracteristicas.

Assim, iniciou-se o processo pelo calculo das raizes caracteristicas para o modelo
ajustado de segunda ordem e pela determinagcdo da resposta estimada no ponto estaciondrio,

transformando a forma quadratica em candnica conforme equacio 8 apresentada anteriormente.

4.2.2.1 Otimizagdo e andlise candnica para o médulo de elasticidade — MAPLE ®17

A partir da equacdo 22 apresentada no item 4.2.1.1 foi possivel determinar as condi¢des
otimas para o modulo de elasticidade utilizando a anélise canonica. Para tanto, utilizou o software

Maple®17 na determinacao do ponto estacionario (equagao 24).
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1 (24)

Assim, efetuando-se os célculos para o modulo de elasticidade, obteve-se o seguinte ponto

estacionario:
5,707

Xo = |—4,684
—1,669

De acordo com os resultados obtidos para o ponto estacionario, observou-se que nenhum
dos valores encontrados para X; (% de celulose), Xz (% de latex) e X3 (% de metacaulim)
encontraram-se dentro da regido experimental, excedendo os limites de +a (+1,41421) e —a (-
1,41421). Ainda, as varidveis Xz e X3 sdo fisicamente impossiveis de serem aplicadas com os
valores de -4,684 e -1,669, respectivamente, uma vez que as quantidades de latex e de
metacaulim na mistura seriam negativas (valores descodificados de -0,330% e -6,035%,
respectivamente). Assim, ndo foi possivel determinar um ponto 6timo para o moédulo de
elasticidade dentro das faixas estudadas, ja que os valores das varidveis encontraram-se fora da
regido experimental. Assim, para o mddulo de elasticidade, a otimizacdo deve ser realizada pela

andlise das superficies ajustadas.

O ponto estacionario (xo) pode representar na superficie ajustada um ponto de minimo
global, maximo global ou de sela (saddle point). Para descobrir sua natureza, a superficie de
resposta ajustada foi transladada da origem para o ponto estacionirio. Assim, por meio da
transformacdo ortogonal descrita no item 3.3.1 (equagdo 13), foi possivel determinar as raizes

caracteristicas do modelo ajustado e a resposta aproximada no ponto estacionario, que sao:

A =1[0,266;0,514;1,183]
Yo =—12,741
De acordo com a natureza das respostas das raizes da equacado, A1, A2 € A3, todas positivas,

tem-se um ponto de minimo. Logo, a forma canOnica da superficie ajustada para célculo do

modulo de elasticidade segue expressa pela equagao 25.



Capitulo 4 — Anilise dos Resultados e Discussoes 92

Vo + AW? + ,wW3 + - + Mwi

=<
I

(25)
§ ==—12,741 4 0,266w?2 + 0,514w?2 + 1,183w?

4.2.2.2 Relagdo entre as varidveis wi e xi para o modulo de elasticidade

Para o modulo de elasticidade, a superficie ajustada na forma candnica foi expressa pela
equacdo 25 (item 4.2.2.1). A porcentagem de celulose, de latex e de metacaulim apresentaram as
seguintes restri¢coes, respectivamente: X; > -1,429, X, > -1,211e X3 > -1,267 (pois, X < -1,429,
X2<-1,211 e X3< -1,267 resultam em valores fisicamente impossiveis, ou seja, porcentagens de
celulose, litex e metacaulim negativas, de acordo com as equacdes de codificacdo2, 3 e
4apresentadas no item 3.3 deste trabalho). Desta maneira, obtiveram-se condi¢cdes em Xi, Xz € X3
que dao valor zero para w2 e w3z variando os valores para wi. Ou seja, pela anélise da superficie
ajustada na forma candnica para o médulo de elasticidade, observou-se que a resposta aumenta
nas trés direcdes pois A1, A2 € A3 sdo positivos. Uma vez que as raizes da equagdo resultaram em
um ponto de minimo (A1, A2 € A3 sdo positivos) e, como deseja-se um valor miximo para o
modulo de elasticidade, optou-se por variar o valor de w; devido sua menor interferéncia na

resposta (A1 = 0,266).

Esta andlise foi possivel relacionando as varidveis candnicas com as trés varidveis

independentes (X1, X» e X3), de acordo com a equacgao 26.
w= MX-X) (26)

Desenvolvendo a equagdo 26, tém-se as seguintes equacdes de recorréncia:

W2 —0,3338103278x4 + 1,916476925 — 0,3143157791x, + 0,888693567x5

[Wll [0,3986927735X1 —6,779241239 — 0,9013704180x, — 0,1690427221x3
W3 0,8541748869x, — 2,768164885 + 0,2978874965x, + 0,4262021841x5

Os valores que foram obtidos por meio da variacdo do wi e a aplicacdo das condigdes para

X1, X2 e X3, seguem listados na tabela 13.
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Tabela 13 — Valores de wi para o modulo de elasticidade de acordo com os valores de X, X» e X3
codificados

w1 -19 -17 -15 -11 -9 -5 -3 0 1 2

X1 -1,868  -1,071 -0,273 1,321 2,119 3,714 4,511 5,707 6,106 6,504
X2 12,442 1 10,640 8,837 5,231 3,429 -0,177 -1980  -4,684  -5,585 -6,486
X3 1,542 | 1,204 0,866 0,190 -0,148 -0,824 -1,162 -1,669  -1,838 -2,007

Fonte: Autor.

De acordo com a tabela 8, observou-se que, para wi < -17, os valores de X sdo
fisicamente impossiveis, conforme as restricdoes impostas pela equacdo de codificacdo
(x1 = -1,429), resultando em quantidades de celulose negativas. Portanto, a condicdo mais
adequada, ou seja, que otimiza o mddulo de elasticidade com w; = -17, foi: X; = -1,071 (dentro

da faixa estudada), X, = 10,64 (fora da faixa estudada) e X3 = 1,204 (dentro da faixa estudada).

Tabela 14 — Valores de w; para o médulo de elasticidade acordo com os valores de X, X, e X3
descodificados

w1 -19 -17 -15 -11 -9 -5 -3 0 1 2

Cel (%) -1,538 1,252 4,045 9,624 12,417 17,999 20,789 24,975 26,371 27,764
Lat (%) 1,297 | 1,126 0,955 0,612 0441 0,098 -0,073 -0,330 -0,416 -0,501
Mk (%) 42,130 37,060 31,990 21,850 16,780 6,640 1,570 -6,035 -8570  -11,105
MOE (GPa) 83,154 164,035 47,029 19,401 8,777 -6,101 -10,351 -12,741 -12476 -11,679

Fonte: Autor.

Assim, a condi¢do otimizada na qual wi = -17, resultou em uma porcentagem de celulose
de 1,252% (dentro da faixa estudada), de latex de 1,126% (fora da faixa estudada) e de
metacaulim de 37,060% (dentro da faixa estudada), atingindo um moédulo de elasticidade de

aproximadamente 64,032 GPa, conforme tabela 14.

Comparando-se os valores encontrados para o mddulo de elasticidade analisando as
superficies de resposta e a otimizagdo, observou-se que o maximo valor encontrado para o
modulo de elasticidade, dentro dos intervalos de constituintes estudados, foi de aproximadamente
25 GPa (figura 30a) e otimizando essa resposta € optando por trabalhar com as varidveis
proximas ao limite estudado, observou um modulo de elasticidade de cerca de 64 GPa conforme
apresentado na figura 30b. Com o objetivo de comprovar o resultado observado na otimizacao,
quatro corpos de prova com as quantidades otimizadas foram moldados e novos ensaios foram

realizados apds o tempo de cura de 28 dias.
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Figura 30 — Superficie de resposta do mddulo de elasticidade — (a) % anélise da superficie ajustada; (b)
apds o processo de otimizagao
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Fonte: Autor.

4.2.2.3 Otimizagdo e andlise candnica para o médulo de ruptura — MAPLE ® 17

O software Maple 17 foi utilizado na determinacio das condicdes 6timas para o moédulo
de ruptura. Assim, a partir dos dados extraidos da equacdo 21 apresentada no item 4.2.1.2 e
utilizando a equagdo 24 expressa no item 4.2.2.1, foi possivel determinar o ponto estacionario Xo.
-0,137

xo = |—0,740
0,141

Conforme os resultados obtidos para o ponto estacionirio, constatou-se que os valores
encontrados para X; (% de celulose), X2 (% de latex) e X3 (% de metacaulim) encontraram-se
dentro da regido experimental. Ou seja, ndo excederam os valores de +a (+1,41421) e —a
(-1,41421). Nesse sentido, os valores das varidveis Xi, X2 e X3 sdo fisicamente possiveis de
serem aplicados na mistura, j& que resultam em porcentagens positivas de celulose, latex e

metacaulim. Assim, foi possivel encontrar um ponto 6timo para o mddulo de ruptura, dentro das

faixas estudadas, uma vez que as variaveis encontram-se dentro da regido experimental.

A superficie de resposta ajustada foi transladada da origem para o ponto estacionario com

objetivo de descobrir a natureza deste (ponto de minimo global, maximo global ou de sela). Logo,
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pela transformagdo ortogonal desenvolvida no item 3.3.1 (equagdo 13) foi possivel calcular as
raizes caracteristicas do modelo ajustado e a resposta aproximada no ponto estaciondrio,

conforme segue, respectivamente:

A =[-2,692;0,435;1,050]

9o = 10,382

Conforme os valores resultantes para as raizes da equagdo A1, A2 € A3, 0 ponto estacionério
€ um ponto de sela da superficie ajustada, uma vez que as mesmas apresentaram sinais contrarios.

Assim, a equacdo 27 representa a superficie ajustada para o calculo do médulo de ruptura.

P =90+ Wi+ L,w2 + -+ Lwi
(27)
$ = 10,382 — 2,692w? + 0,435w? + 1,050 w?

4.2.2.4 Relacdo entre as varidveis w; e x; para o modulo de ruptura

Para o médulo de ruptura a superficie ajustada na forma candnica foi indicada pela
equagdo 27 do item anterior (item 4.2.2.3). Conforme a equacdo de codificacdo de cada varidvel
(equagoes 2, 3 e 4 do item 3.3), aplicaram-se as seguintes restricOes para porcentagem de celulose,
latex e metacaulim, respectivamente: X; > -1,429, X5 > -1,211 e X3 > -1,267 (pois, X1 < -1,429,
X2 < -1,211 e X3 < -1,267 resultam em valores fisicamente impossiveis, ou seja, quantidades
negativas dos reagentes, ja que -1,429, -1,211 e -1,267 representam em valores de zero na escala
real). Fazendo o estudo da superficie ajustada na forma candnica para o médulo de ruptura,
concluiu-se que a resposta aumenta na dire¢cdo w2 € w3 € diminui na dire¢do de wi. Ainda, como o
objetivo da anélise € aumentar o valor do médulo de ruptura, optou-se por variar os valores de w3
ja que este apresenta maior influéncia na resposta do que w2 por possui maior coeficiente (A3 =
1,050 e A2 = 0,435). Além disso, optou-se também por encontrar valores que resultem em zero

para wi (raiz negativa) e wa.

As varidveis candnicas foram relacionadas com as trés varidveis independentes (X1, X2 e
X3), de acordo com a equagdo 26, apresentada no item 4.2.2.2. Desenvolvendo esta equacao, tém-

se as seguintes equacdes de recorréncia:
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w2 0,1664569196x, + 0,4851524099 + 0,4582019036x, — 0,873122619x;

[Wll [0,9687387771x1 —0,054230426 — 0,2411792559x, + 0,0581183872x3
W3 0,1839491083x, + 0,590370758 + 0,8555019467x, + 0,4840239079x;

Os valores possiveis que foram obtidos por meio da variagdo do w3z e a aplicagdo das

condi¢des para X1, Xz e X3, seguem listados na tabela 15.

Tabela 15 — Valores de w3 para o mdédulo de ruptura de acordo com os valores de X, X» e X3 codificados

W3 -2 -1 0 1 2 4 4,5 8 10 11

X1 -0,505 -0,321 -0,137 0,047 0,231 @ 0,599 0,691 1,335 1,703 1,887
X2 -2,451 -1,596 -0,740 0,115 0971 @ 2,682 3,109 6,104 7,815 8,670
X3 -0,827 -0,343 0,141 0,625 1,109 | 2,077 2319 4,013 4981 5,465

Fonte: Autor.

Observando os valores listados na tabela 15, para valores de w3 < -1,0, os valores para X»
sdo fisicamente impossiveis, resultando em quantidades negativas de latex conforme as restricoes
impostas pelas equacdes de codificagdo (X2 > -1,211). Assim, a condicdo mais adequada, de

acordo com as caracteristicas aceitaveis para os compoOsitos, que otimiza o modulo de ruptura, é

w3 =4,0, onde: X1 =0,599, X, =2,682 e X3 =2,077 (apenas X esta dentro da faixa estudada).

Tabela 16 — Valores de w3 para o médulo de ruptura de acordo com os valores de X, Xz e X3
descodificados

W3 -2 -1 0 1 2 4 4.5 8 10 11

Cel (%) 3,233 3,877 4,521 5,165 5809 | 7,097 7,419 9,673 10,961 11,605

Lat (%) -0,118 -0,037 0,045 0,126 0,207 | 0,370 0,410 0,695 0,857 0,939

MKk (%) 6,594 13,855 21,115 28,375 35,635 50,155 53,785 79,195 93,715 100,975
MOR (MPa) 14,583 11,433 10,382 11,433 14,586 27,190 31,648 77,606 115,417 137,464

Fonte: Autor.

Conforme a tabela 16, para a condi¢do otimizada em que w3 = 4,0, a porcentagem de
celulose é de 7,097% (dentro da faixa estudada), de latex é de 0,370% (fora da faixa estudada) e
de metacaulim € de 50,155% (fora da faixa estudada), resultando em um modulo de ruptura de
27,190 MPa. Ainda, a tabela 16 apresenta resultados de otimizacdo maiores para o modulo de
ruptura, porém para uma quantidade muito grande de metacaulim em relacdo a quantidade de
cimento. Por exemplo, para w3 = 8,0, € necessario adicionar na mistura 79,195% de metacaulim e

20,805% de cimento para atingir um modulo de ruptura de 77,606 MPa. Essa quantidade de
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cimento gera produtos de hidratacdo insuficientes (hidroxido de célcio) para serem consumidos
pelo metacaulim.

Em suma, pelo estudo das superficies de resposta, o maximo valor para o médulo de
ruptura, dentro das faixas estudadas para os constituintes, ¢ de aproximadamente 14 MPa
conforme ilustrado pela figura 31a (valor do metacaulim no ponto central — X3 = 0). Por meio da
otimizacdo, foi possivel encontrar um mddulo de ruptura de 27,190 MPa (figura 31b - valor do
metacaulim no ponto 6timo — X3 = 2,077), admitindo uma variavel dentro da faixa estudada (x; =

0,599). Por fim, moldaram-se corpos de prova com as quantidades otimizadas (celulose = 7,097%,
latex = 0,370% e metacaulim =

50,155%) de reagentes com o objetivo de comprovar os
resultados observados no processo de otimizacao.

Figura 31 — Superficie de resposta do mddulo de ruptura — (a) % andlise da superficie ajustada; (b) ap6s o
processo de otimizagao
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Fonte: Autor.

4.2.2.5 Otimizagdo e andlise candnica para a tenacidade — MAPLE ® 17

Utilizando os dados da equacdo 22 citada no item 4.2.1.3, determinaram-se as condi¢des
Otimas para a tenacidade aplicando a analise candnica. Para o calculo do ponto estacionario pela

equacgdo 24 (item 4.2.2.1), utilizou-se o software Maple 17 e obteve-se os seguintes valores:
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—8,819
xo = 4,618
0,518

Com base na resposta obtida para o ponto estacionario, verificou-se que apenas o valor
determinado X3 (% de metacaulim) encontrou-se dentro da regido experimental. Ou seja, os
valores codificados de Xi (% de celulose) e X> (% de latex) excederam os valores de +a
(+1,41421) e —a (-1,41421). Ademais, a variavel X € fisicamente impossivel de ser aplicada com
este valor, uma vez que a quantidade de celulose na mistura seria negativa (valor descodificado
de celulose igual a -25,867%). Como os valores da variavel X; e X> encontraram-se fora da
regido estudada, nao foi possivel determinar um ponto 6timo para a tenacidade dentro desta faixa,

devendo otimizar esta resposta pela anélise das superficies ajustadas.

Com objetivo de descobrir a natureza do ponto estaciondrio (miximo global, minimo
global ou ponto de sela), transladou-se a superficie ajustada da origem para o ponto estacionario.
Nesse sentido, por meio da transformagdo ortogonal apresentada no item 3.3.1 (equagdo 13),
determinaram-se as raizes caracteristicas do modelo ajustado e a resposta aproximada no ponto

estacionario, que foram:

A

[0,018; 0,091; 0,186]

9o = —1,444

Como os valores das raizes caracteristicas A1, A2 € A3 foram positivos, a superficie ajustada
possui um ponto de minimo. Sendo assim, a equacdo 28 representa a forma candnica da

superficie ajustada para a tenacidade.

P =90+ Wi+ L,w2 + - + 4wt

(28)
$ = —1,444 + 0,018w? + 0,091w2 + 0,186 w2

4.2.2.6 Relagdo entre as varidveis w; e x; para a tenacidade

A equacdo 28 do item 4.2.2.5 representou a superficie ajustada na forma canoOnica para a

tenacidade. Para determinar as porcentagens de celulose, de latex e de metacaulim devem-se
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considerar as seguintes restri¢cdes: X1 >-1,429, X, >-1,211e X3 >-1,267 (pois, Xi1<-1,429, Xo>< -
1,211e X3 < -1,267 resultam em valores fisicamente impossiveis, ou seja, porcentagens de
celulose, latex e metacaulim negativas conforme as equacdes de codificacdo (equacdes2, 3 e 4 do
item 3.3). Como a tenacidade aumenta em todas as direcdes (w1, w2 € w3 possui coeficientes
positivos na equacdo 30) e, desejando-se maximizar a resposta, optou-se por variar os valores de
w3, Uma vez que o mesmo apresentou o maior coeficiente, com maior influéncia na resposta final,

determinando condic¢des de Xi, Xo e X3 que zera os valores de wi e wa.

Para tanto, relacionaram-se as varidveis canOnicas com as trés varidveis independentes
(X1, X2 e Xj3), de acordo com a equacdo 26 (item 4.2.2.2). Desenvolvendo esta equacio,

obtiveram-se as seguintes equagdes de recorréncia:

w2 0.006257768890x; — 0,0402921151 + 0,1317744940x, — 0,9912599677x;

[Wll [ 0,8347909949x; + 9,920792381 — 0,5464295278x, — 0,06737036465x;
w3 0,5505314116x; + 0,9771967596 + 0,8270733064x, + 0,1134235908x;

Por meio das equacdes de recorréncia encontraram-se condi¢des para X, Xz e X3, a partir
da variacdo do valor de w3 e zerando os valores de wi e wz. Os resultados seguem apresentados

na tabela 12.

Analisando os valores apresentados na tabela 17, para valores de w3 < 10, os valores de
X1 sdo fisicamente impossiveis, uma vez que, pelas restricdes impostas pelas equacdes de
codificacdo, X1 deve ser maior que -1,429. Assim, para ndo extrapolar muito os limites dos
constituintes adotados, a condicdo escolhida foi w3 = 16,5 em que: X; = 0,264 (dentro da faixa

estudada), Xo> = 18,265 e X3 = 2,413 (valores fora das faixas estudadas).

Tabela 17 — Valores de wspara a tenacidade de acordo com os valores de X, X e X3 codificados

W3 -2 -1 0 1 5 10 15 16,5 19 20

X1 -9,920 -9,370 -8,819 -8,269 -6,067 -3,314 -0,562 0,264 1,641 2,191
X2 2964 3,791 4,618 5445 8,753 12,880 17,024 | 18,265 20,332 21,159
X3 0,291 0,404 0517 0,631 1,085 1,652 2,219 2,413 2,673 2,786

Fonte: Autor.
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Tabela 18 — Valores de w3 para a tenacidade de acordo com os valores de X, X» e X3 descodificados
w3 -2 -1 0 1 5 10 15 16,5 19 20

Cel (%) -29,722 -27,795 -25,868 -23,941 -16,234 -6,599 3,035 5,928 10,742 12,669
Lat (%) 0397 0475 0554 0632 0946 1,339 1,732 1,850 2,046 2,125
MKk (%) 23,361 25,063 26,764 28,465 35,271 43,777 52,284 55,195 59,089 60,791
T (kJ/m?) -0,704 -1,261 -1,447 -1,261 3,198 17,133 40,36 48,921 65,627 72,873

Fonte: Autor.

Para esta condicao otimizada, em valores descodificados, obteve-se 5,928% de celulose,
1,850% de latex e 55,195% de metacaulim, resultando em uma tenacidade de 48,921 kJ/m?
(tabela 18). Conforme apresentado na tabela 18 foi possivel atingir maiores valores para a
tenacidade, no entanto seria necessario substituir grandes quantidades de cimento por metacaulim,
0 que seria possivelmente invidvel por ndo haver producio de hidroxido de célcio suficiente para

ser consumido pelo metacaulim.

Pelo estudo das superficies de respostas realizado no item 4.2.1.3, 0 maximo valor possivel
para a tenacidade, dentro das faixas de constituintes adotadas, € de aproximadamente 1,6 kJ/m?
(figura 32a - valor do metacaulim no ponto central — x3 = 0). No entanto, otimizando as respostas
de tenacidade obtidas no ensaio de resisténcia a flexdo e, optando por ndo extrapolar
demasiadamente os limites estudados para quantidade de celulose, latex e metacaulim, encontrou-
se um valor de 48,921 kJ/m? (figura 32b - valor do metacaulim no ponto 6timo - x3 = 2,413).
Desta forma, moldaram-se corpos de prova com as quantidades otimizadas (celulose = 5,928%,

latex = 1,850% e metacaulim = 55,195%) de constituintes os quais foram ensaiados aos 28 dias

de cura.
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Figura 32 — Superficie de resposta da tenacidade — (a) % anélise da superficie ajustada; (b) apds o
processo de otimizagao
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Fonte: Autor.

4.2.2.7 Otimizagdo e andlise candnica para absor¢do de dgua — MAPLE ® 17.

Com base nos dados retirados da equagdo 23 apresentada no item 4.2.1.4, aplicou-se uma

andlise candnica a partir da qual foi possivel inferir as condi¢cdes Otimas para a absor¢do de agua.

O ponto estacionario foi determinado utilizando o software Maple ® 17 e aplicando a equagdo 24

(item 4.2.2.1). Os valores das coordenadas do ponto estaciondrio resultaram em:

—0,985
xo = | 0,165
0,183

Analisando o ponto estacionério observou-se que os valores encontrados para Xi (% de
celulose), X2 (% de latex) e X3 (% de metacaulim) encontraram-se dentro da regido experimental.
Ou seja, ndo excederam os valores de +o (+1,41421) e —a (-1,41421). Sendo assim, todos os
valores correspondentes as variaveis Xi, X2 e X3 sdo fisicamente possiveis de serem aplicados,

uma vez que as porcentagens de celulose, latex e metacaulim na mistura seriam positivas (valores
descodificados de 1,553%, 0,131% e 21,745%, respectivamente).

Para descobrir a natureza do ponto estacionério, ou seja, se € maximo global, minimo

global ou ponto de sela, foi necessério transladar a superficie ajustada da origem para o ponto
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estaciondrio. Para tanto, por meio da transformagdo ortogonal apresentada no item 3.3.1 (equacao
13), foi possivel calcular as raizes caracteristicas do modelo ajustado e a resposta aproximada no

ponto estaciondrio, conforme segue:

A =[-3,199;-2,448;7,118]

5\/0 = 15,614‘

Como os valores correspondentes das raizes caracteristicas da equacdo resultaram em
valores com sinais diferentes, pode-se concluir que o ponto estacionirio € um ponto de sela.
Nesse sentido, a otimizagdo para absorcdo de dgua devera ser realizada pela analise da superficie

ajustada que, na forma candnica, pode ser expressa conforme equagao 29.

P =90+ Wi+ L,w2 + -+ Lwi
(29)
9 = 15,614 — 3,199w? — 2,448w? + 7,118w?

4.2.2.8 Relacdo entre as varidveis w; e xi; para a absorcdo de dgua

A superficie ajustada na forma candnica, para a absorcdo de dgua, foi expressa no item
4.2.2.7 conforme equagdo 29. As seguintes restricdes devem ser aplicadas para a porcentagem de
celulose, latex e metacaulim, respectivamente: X; > -1,429, X, > -1,211e X3 > -1,267 (pois, X1 <
-1,429, X, < -1,211e X3 < -1,267 resultam em valores fisicamente impossiveis, ou seja,
porcentagens de celulose, latex e metacaulim negativas conforme as equagdes2, 3 e 4
apresentadas no item 3.3 deste trabalho). Pela analise da superficie ajustada na forma canonica
para absorcdo de dgua, observou-se que a resposta aumenta na direcao de w3z e diminui na direcdo
de w1 e wz. Como o objetivo desta andlise € reduzir o valor da absorcao de adgua, optou-se por
determinar condicdes para X1, X» e X3 variando os valores de wi e zerando os valores de w e wa.
Isto porque, como wi reduz a resposta e possui maior interferéncia nesta (A1 = -3,199), sua

variacdo resultard em valores cada vez menores para a absor¢do de dgua.

Para esta andlise utilizou-se a equacdo 26 apresentada no item 4.2.2.2, que relacionou as
varidveis candnicas com as trés variaveis independentes (Xi, X> e X3). Desenvolvendo esta

equacdo, obtiveram-se as seguintes equagdes de recorréncia:
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w2 0,07322460073x4 + 0,067753860 + 0,7530201117x, — 0,653910443x;

[Wll [—0,096127438X1 + 0,150521601 — 0,6472888117x, — 0,7561591820x5
W3 0,9926719865x, + 1,002152297 — 0,1182281890x, — 0,0249884293x;

Os valores de Xi, X> e X3 que foram obtidos por meio da variagdo do wi e da aplicacdo

das condi¢des impostas pelas equacdes de codificagdo estdo listados na tabela 19.

Tabela 19 — Valores de w;para a absor¢do de dgua de acordo com os valores de X, X e X3 codificados

W1 -2,5 -2,2 -2 -1,8  -1,5 -1 0 0,5 1,0 1,9

X1 -0,745 = -0,774 -0,793 -0,812 -0,841 -0,889 -0,985  -1,033 -1,081 -1,168
X2 1,783 = 1,589 1,459 1,330 1,136 0,812 0,164  -0,159 -0,482 -1,065
X3 2,074 | 1,847 1,695 1,544 1,317 0,939 0,183 -0,195 -0,573 -1,254

Fonte: Autor.

Tabela 20 — Valores de w; para a absor¢@o de 4gua de acordo com os valores de X, X» e X3
descodificados

Wi -2,5 -2,2 -2 -1,8 -1,5 -1 0 0,5 1 1,9

Cel (%) 2,393 2291 2,224 2,157 2,056 1,888 1,551 1,383 1,215 0,912
Lat (%) 0,284 = 0,266 0,254 0,241 0,223 0,192 0,131 0,100 0,069 0,014
Mk (%) 50,103 1 46,705 44,432 42,164 38,761 33,089 21,747 16,076 10,405 0,197
Abs (%) 4379 0,132 2819 5,250 8417 12415 15,614 14815 12415 4,066

Fonte: Autor.

De acordo com o exposto nas tabelas 19 e 20, para valores de wi < -2,5, a absorcdo de
agua resulta em valores fisicamente impossiveis, ou seja, absor¢dao de dgua seria um valor
negativo. Assim, valores de wi > -2,5 resultam em uma absorc¢do de dgua positiva e fisicamente

possivel.

Assim, a menor absor¢do de agua encontrada (absor¢do de 4gua otimizada) foi para
wi = -2,2, em que os valores codificados de X, Xz e X3 sdo, respectivamente, -0,774 (dentro da
faixa estudada), 1,589 e 1,847 (fora da faixa estudada). Para esta condicdo otimizada € necessario
misturar 2,291% de celulose, 0,266% de latex e 46,705% de metacaulim, resultando numa

absorcao de 4gua de aproximadamente 0,132% (tabela 20).

Pela andlise realizada no item 4.2.1.4 das superficies de resposta, o valor minimo para
absor¢do de dgua determinado, considerando os intervalos estudados, foi de aproximadamente
10% (figura 33a). A partir da otimizacdo da absor¢do de 4dgua foi possivel encontrar uma
absorcao de aproximadamente 0,132% conforme ilustra a figura 33b, para apenas uma variavel

dentro da faixa estudada (x1 = -0,774). Buscando comprovar o resultado obtido pela otimizagao,
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corpos de prova foram moldados com as quantidades otimizadas de cada constituinte e ensaiados

a flexdo e absorcdo de dgua aos 28 dias. Os resultados destes ensaios seguem listados na tabela
19.

Figura 33 — Superficie de resposta da absor¢do de dgua — (a) % de metacaulim no nivel central (X3 = 0);

(b) % de metacaulim no ponto em que otimiza a absorcdo de dgua (X3 = 1,847)

(/0 e 3D OENOSAN
(/) YR 3D QRNOSAN

Fonte: Autor.

4.2.2.9 Resultados dos ensaios de absorgdo e flexdo nos compdsitos otimos

A tabela 22 apresenta a média dos resultados dos ensaios de flexdo e absor¢do de agua
para os compdsitos otimizados. O que pode ser observado na tabela 22 € que os resultados foram
muito coerentes com relac@o a propriedade alvo de otimizacao, ou seja, o compdsito para obter o
maior modulo de elasticidade foi o que apresentou o maior valor de modulo de elasticidades
dentre os compoOsitos 6timos, € isso se repetiu para o composito preparado para obter o maior
modulo de ruptura, que apresentou o maior MOR dentre os quatro compdsitos 6timos, € 0 mesmo
ocorreu com a tenacidade. No entanto, o0 compoésito para obter a menor absor¢ao ndo apresentou o

menor indice para essa propriedade, resultando em uma absor¢do maior do que o compdsito de

melhor MOE, devido, possivelmente ao maior teor de celulose.
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Tabela 21 — Resultados experimentais das propriedades fisicas e mecénicas dos compdsitos otimizados

MOE MOR Tenacidade Absorcao
(GPa) (MPa) (kJ/m2) (%)

Composito para obtengdo do
maximo MOE - 1,252%
21,89 7,30 0,08 20,53
celulose, 1,126% latex e

37,06% metacaulim

Compdsito para obten¢do do
maximo MOR - 7,097%
7,91 12,29 1,00 30,93
celulose, 0,37% latex e

50,155% metacaulim

Compésito para obtengdo da
maxima Tenacidade -

5,928% celulose, 1,85%

5,99 10,26 1,08 38,30

latex e 55,195% metacaulim

Compdsito para obtencgado da
menor Absor¢io - 2,291%
20,88 9,85 0,18 25,90
celulose, 0,266% latex e

46,705% metacaulim

Fonte: Autor.

Os valores 6timos obtidos foram muito abaixo daqueles previstos na otimiza¢ao, como era
esperado, pois os resultados previstos na otimiza¢do foram muito acima do que se tem visto na

literatura para todas as propriedades estudadas.

Observou-se ainda que o moddulo de elasticidade atingiu melhores valores para
formulacdes apresentadas no planejamento experimental. O experimento 9, por exemplo, atingiu
um maior valor para o médulo de elasticidade (22,43 GPa). No entanto, neste compdsito € nula a
porcentagem de celulose. Este comportamento era esperado e pode ser explicado pelo fato da
insercdo das fibras possivelmente aumentar a porosidade e criar uma regido de interface que
prejudica o mddulo de elasticidade (ZHU et al., 1993). Entretanto, o objetivo deste trabalho foi
reforcar compositos com fibras de celulose, portanto, o experimento 9 ndo cumpre com o
objetivo principal da pesquisa. Ja o experimento 3, para uma dosagem de 1,5% de celulose,

0,21% de latex e 4% de metacaulim, atingiu propriedades semelhantes ao 6timo para MOE,
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apresentando um modulo de elasticidade de 21,47 GPa, médulo de ruptura de 7,23 MPa e
tenacidade igual a 0,07 kJ/m?2.

Para o mddulo de ruptura e tenacidade foram alcancados melhores resultados com a
formulacdo do experimento 8 do que com os compositos otimizados. O experimento 8 com 8,5%
de celulose, 0,21% de liatex e 34% de metacaulim, apresentou um moddulo de ruptura de

aproximadamente 14,42 MPa e um valor maior para tenacidade del,68 kJ/m?2.

Assim como aconteceu para as demais varidveis de resposta, também foram obtidos
melhores resultados para a absorcdo de dgua pelo planejamento experimental. O experimento 1,
por exemplo, para uma dosagem de 1,5% de celulose, 0,02% de latex e 4% de metacaulim,

apresentou absorcao de 10,28%.

Considerando que se espera elevada tenacidade e resisténcia a flexdo de compositos como
os estudados nesse trabalho, as formulacdes do experimento 8, assim como as dos compositos
otimizados para melhor tenacidade e melhor mdédulo de ruptura sdo as que apresentaram oS
melhores resultados. Estes compdsitos foram moldados em maior quantidade para serem
ensaiados em maiores idades, assim como serem avaliados quanto a durabilidade com

envelhecimento natural.

4.2.2.10 Validagdo do modelo

Os modelos aplicados nesta pesquisa e discutidos nas subsecdes anteriores para 0 modulo
de elasticidade e para o modulo de ruptura foram validados estatisticamente. Para realizacdo,
utilizou-se os valores preditos e ajustados para o experimento 8, uma vez que este apresentou as
melhores condicdes para as varidveis estudadas (Xi, X2 e X3) em comparacdo com os demais

experimentos, otimizando o processo.

Os resultados experimentais para o modulo de elasticidade e para o0 modulo de ruptura
estdo em boa concordancia com os resultados previstos, com variagdes menores que 10%, como
apresentado na tabela 22. Os corpos de prova referentes ao experimento 8 foram capazes de

atingir a elasticidade e resisténcia desejada.
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Tabela 22 — Resultados da resposta do experimento e do modelo de previsdo para o experimento 6timo.

Resposta — E8 MOE (GPa) MOR (MPa)
Predita 6,07 13,66
Experimental 6,49 14,42
Erro (%) 6,87 5,57

Fonte: Autor.

4.3 Caracterizacao dos compositos

4.3.1 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

As micrografias das secdes de ruptura dos 18 experimentos ensaiados a flexao aos 28 dias

de idade estdo ilustradas nas figuras enumeradas de 34 a 38.
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Figura 34 — Micrografias da sec¢do de ruptura dos compositos E1, E2, E3 e E4
E1-1,5% cel', 0,02% l4t2 e 4% mk3 E2 - 1,5% cell, 0,02% lat? e 34% mk3

v

< Arrancament
da fibra

B P e mha |
E3-1,5% cel!, 0,21% lat? e 4% mk3 E4 - 1,5% cell, 0,21% lat? e 34% mk3

Fibra de L™ o N Fibra de
celulose . .Elulnse

_-lh.m EMT = 20008 Signal A= SH1 Date 78 Fab 3018 Fypm EMT = 2000 W Signal A = SH1 Dats 28 Fab 208
-‘_| WD = 100 mam Mag= TUTEX Tirme & 483 H WD = 105 mem Mag= 4B5KEK Tiew -1 5830

Fonte: Autor.

Notas:

1 Cel: celulose;

2 Lat: latex; e

3 Mk: metacaulim.
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Figura 35 - Micrografias da sec¢do de ruptura dos compésitos ES, E6, E7 e E8

E6 - 8,5% cel', 0,02% lat? e 34% mk3
E5 - 8,5% cel', 0,02% 1412 e 4% mk3

. Produtos de

Produtos de l'!j_dl‘ﬂtﬂ ¢io

hidratacio

Fibra de

celulose
e i S eI ot~ s i’ Wb e - Comdioric g i
E7 - 8,5% cel!, 0,21% l4at? e 4% mk3 ES8 - 8,5% cel', 0,21% 14t2 e 34% mk3

Fibras de
celulose

10 jm BT = 20.00 W Signal & = S Date 26 Fab 348 2 ERT = 20.00 Sigral & = 5H1 Dt 26 Fab 2018 LSS
e | WO = 120 mem Mag= 1H1KX Time 165055 H WO = 13 Emm Mag= S2IKX s 162253 i [
Fonte: Autor.
Notas:

1 Cel: celulose;

2 Lat: latex; e

3 Mk: metacaulim.
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Figura 36 - Micrografias da se¢do de ruptura dos compésitos E9, E10, E11 e E12

E9 - 0,05% cel', 0,115% 14t2 e 19% mk3

F 4
[

Signal & = S
Mag= 1132KX

T BT = 20.00 W
WD = 105 man

w28 Fab: D3B8
Tims -16:296:13

E10 - 9,949% cel', 0,115% 1at2 e 19% mk3

Fibras de
celulose bem
dispersas

EHT = 20000 i
WD = 11 Oem

P——
Mag= 30X

Duats 29 Mg 2018
Trreh BCIZAT

E11 - 5% cel', 0% 1412 e 19% mk3

W

Ry Produtos de
' hidratacio

__Inte rface
¢ -

E12 - 5% cel!, 0,249% 14t2 e 19% mk3

~, Fibras de
"celulose

o TT ] EHT = 20000 iy Sageal 4= S0 Date 29 gt T01H EIn FoeJT ] EHT = 20000 iy Sageal 4= S0 Dite 29 gt 2018 EIn
F— wostismm Mags 200KX Tie A2 EY = Wi = 125 mm Mag= 100KX T 10016 :
Fonte: Autor.

Notas:

1 Cel: celulose;

2 Lat: latex; e

3 Mk: metacaulim.
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Figura 37 - Micrografias da se¢do de ruptura dos compositos E13, E14, E15 e E16

E13-5% cel', 0,115% 1at2 e 0% mk? E14- 5% cel', 0,115% la2 e 40% mk3

v, &
Lt = g N
- = 1 _\. | .b'ﬁ-"
Fibras des/ Fibra d€, D N
‘ ccelulose g e e

% celulose

A Produtos
¢ " hidratacio =7

e vl - el U - - ¢
E15- 5% cel', 0,115% 142 e 19% mk® E16- 5% cel', 0,115% 142 e 19% mk?

Fibras de
celulose Interface

Produtos de

hidratacio ™

3
Fibra de
celulose

el
SEM MV 200 KV WO: 1523 mm E [

210 e EMT = 20000 b Sigeai A = S Dits 28 bt 2018 W Wiave Bield= 208 g Det: SE 50 pm

W= 11 5mm Mags JD0OKX Tier 1022720 SEM BAG: 100 ki Date|midsy): S50910E

Fonte: Autor.
Notas:

1 Cel: celulose;

2 Lat: latex; e

3 Mk: metacaulim.
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Figura 38 - Micrografias da secdo de ruptura dos compositos E17 e E18

E17- 5% cel', 0,115% 142 e 19% mk3 E18- 5% cel', 0,115% 1at2 e 19% mk3

Produtos de
hidratacio

Fibra de
celulose o

Fibras de
celulose

SEM HV: 20.0 kv WO 180 mm i SEM HV: 2000 kY WO 1298 mm
Wiew Bpid: 308 pm Det: 58 50 pm Wiew Bl 200 pm Dat: 58
SEM BAG: 100 kn  Dabi|midty): SE1118 SEM WAG: 1.00 kx Dabafmlddy]: S50

Fonte: Autor.
Notas:
1 Cel: celulose;
2 Lat: latex; e

3 Mk: metacaulim.

De modo geral, observou-se uma matriz densa, com poucos vazios € bem aderida as fibras.
Nao foi possivel notar o descolamento das fibras na regido da interface que seria proporcionado
pela variacdo de volume decorrente da alta absorcao de 4gua (BALLESTEROS, 2014). Devido a
presenca de grupos hidroxilas na estrutura da celulose que aumentam sua hidrofilicidade, a
absor¢do de agua dos compositos foi significativa apesar da pequena porosidade observada nas
micrografias (TONOLI et al., 2009). As fibras preservaram-se intactas € mesmo para pequenos
teores de polpa (< 2%), experimento 2, por exemplo, estas foram arrancadas durante o ensaio de
flexdo. No experimento 8 (figura 35), observou-se que o mecanismo de fratura da fibra foi por
sua extragdo e ndo por seu rompimento, o que possivelmente proporcionou o maior valor de

tenacidade encontrado nos ensaios de resisténcia a flexdo realizados (aproximadamente
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1,68 kJ/m?)(SAVASTANO JR. et al., 2005; ARDANUY; CLARAMUNT; TOLEDO FILHO,
2015).

Nos pontos analisados notou-se uma dispersdo homogénea da polpa celuldsica em toda a
matriz mesmo para compdsitos com altos teores de fibra, como por exemplo, no experimento 10,
cuja porcentagem de fibra é de 9,95% (figura 36). No entanto, ndo é possivel afirmar a auséncia
de aglomeragdes que eventualmente prejudicariam o desempenho do compdsito, uma vez que o
valor do moédulo de ruptura para estes experimentos (experimento 10, por exemplo, cujo moédulo
de ruptura foi de 4,54 MPa) foi menor quando comparado aos demais. Foi observada deposicao
de produtos de hidratacdo na superficie das fibras. A degradacido e a durabilidade da fibra de
celulose reforcando compésitos cimenticios modificados com emulsdo de latex natural e

metacaulim devem ser investigadas por estudos posteriores.

4.3.2 Difragdo de raios-X (DRX)

Os difratogramas dos 18 compo0sitos aos 28 dias de cura estdo ilustrados nas figuras 39,
40 e 41. Os principais compostos hidratados identificados foram a etringita
(3Ca0.Al1,03.3CaS04.32H20), o silicato de célcio hidratado (C-S-H), a portlandita (Ca(OH).), a
calcita (CaCO3) e o quartzo (SiO»).
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Figura 39 — Difratogramas dos experimentos (a): E1, E2 e E3 e (b): E4, ES e E6 e seus respectivos

produtos de hidratagdo
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Figura 40 - Difratogramas dos experimentos (a): E7, E8 e E9 e (b): E10, E11 e E12 e seus respectivos
produtos de hidratagdo
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Fonte: Autor.
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Figura 41 - Difratogramas dos experimentos (a): E13, E14 e E15 e (b): E16, E17 e E18 e seus respectivos
produtos de hidratagdo
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Fonte: Autor.

Pela analise dos difratogramas apresentados nas figuras 39, 40 e 41, foi possivel
comprovar a presenga da etringita nos compdsitos cujos principais picos foram em 20 iguais a
26,3°, 32,7° e 41,4° (ICSD 155395). A identificacdo da portlandita indica que ha cal remanescente
mesmo apods 28 dias de cura. A presenca do hidroxido de célcio € fundamental para determinacao
da reatividade do metacaulim, uma vez que este € responsavel pelo consumo da portlandita nas
reacOes pozolanicas. Assim, analisando os principais picos caracteristicos da portlandita em 20
iguais a 18°, 34,2° e 47,7° (ICSD 15471) notou-se que a intensidade destes picos € inversamente
proporcional a quantidade de metacaulim na mistura, ou seja, quanto maior a quantidade de
metacaulim nos compositos, menor € a intensidade dos picos referentes a portlandita. Ha que
ressaltar que houve uma reducdo significativa do hidréxido de cdlcio para uma substitui¢do de
40% da massa total de cimento por metacaulim, o que, possivelmente, diminuiu a alcalinidade da

matriz. A presenca de calcita em 20 iguais a30° 37°, 44° e 48,4° (ICSD 150) indica que



Capitulo 4 — Anilise dos Resultados e Discussoes 117

possivelmente ocorreram reacdes de carbonatacdo durante o periodo de cura dos compdsitos.
Ainda, a calcita pode ser proveniente do filer calcario que compde o cimento anidro. Por fim, os
difratogramas apresentaram o principal pico de quartzo em 20O igual a 26,8° (ICSD 89281)
proveniente das estruturas cristalinas do metacaulim que nao participam da rea¢do pozolanica. O
pico de quartzo teve maior intensidade nos compoésitos com maiores quantidades de metacaulim
(% de metacaulim > 19%). Alguns dos principais picos da etringita, do C-S-H, da portlandita, da
calcita e do quartzo possivelmente nao puderam ser identificados devido a pequena quantidade
existente no compdsito e/ou sobreposicao dos picos. Resultados semelhantes foram reportados

por Hoppe Filho et al., 2017, Romano et al., 2016 e Medina (2011) em seus estudos.
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Carituro 5

CONCLUSAO

Diante dos resultados obtidos apds realizacdo dos ensaios de flexdo e absorc¢do de dgua e

sua posterior otimizag¢ao concluiu-se que:

» A utilizacdo da emulsdo de latex natural em compdésitos cimenticios, considerando
o método de moldagem adotado, foi efetiva uma vez que possibilitou uma possivel
impregnacdo do polimero as fibras naturais vegetais, hidrofobizando-a.

» A partir do planejamento experimental adotado observou um aumento dos valores
dos modulos de elasticidade para compdsitos com menores teores de celulose. Ja o
litex e o metacaulim proporcionaram pequenas variacdes no moddulo de
elasticidade.

» Para o médulo de ruptura ou resisténcia a flexdo, o experimento 8 (com 8,5% de
celulose, 0,21% de latex e 34% de metacaulim) atingiu o maior modulo de ruptura
de 14,42 MPa. Ainda, quanto maior a quantidade de latex nos compdsitos, maior
foi o valor do médulo de ruptura. O metacaulim ndo teve interferéncia
significativa no modulo de ruptura para as faixas e idades (28 dias) estudadas.

» Verificou-se que apenas a celulose apresentou influéncia significativa na
tenacidade. Nesse sentido, a variacdo da tenacidade foi proporcional ao teor de
polpa no composito. O experimento 8 também apresentou o melhor valor de
tenacidade (1,68 kJ/m?) com 8,5% de celulose.

» Para absorcdo de dgua apenas a celulose exibiu interferéncia significativa. Assim,
menores valores de absorcdo de 4dgua foram encontrados para menores
concentracdes de celulose. O compoésito que apresentou menor absor¢do de dgua
foi com 1,5% de celulose, 0,02% de latex e 4% de metacaulim, com absorcdo de
10,28%.

» As micrografias dos compoésitos apresentaram fibras bem preservadas, intactas,
cujo mecanismo de fratura foi por arrancamento. O arrancamento da fibra

proporciona maiores valores de resisténcia e tenacidade pos fissuracdo. As
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micrografias também identificaram uma matriz densa e pouco porosa o que
confirma a maior influéncia da polpa na absor¢do de dgua.

» Pela analise dos difratogramas dos compositos apresentados foi possivel verificar
que o metacaulim consumiu parte da portlandita presente na matriz, reduzindo sua
alcalinidade.

» Em vista dos resultados obtidos concluiu-se que, com o método de moldagem
adotado e considerando os limites de constituintes utilizados, os compdsitos
reforcados com polpa de celulose, latex e metacaulim apresentaram bom
desempenho aos 28 dias de idade.

» Um estudo mais aprofundado sobre a durabilidade dos compésitos refor¢gados com
polpa de celulose branqueada, emulsdo de latex natural e metacaulim deve ser
realizado para verificar se o uso do latex associado ao metacaulim foi suficiente

para tornar a matriz menos agressiva as fibras celuldsicas a longo prazo.
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