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RESUMO

Produziu-se e se caracterizou compa@sitos de matriz cimenticia com adicdo de
emulsdo a base de poli(acetato de vinila) e fibras de papel kraft de embalagens de
cimento, residuo sélido cujo reaproveitamento € importante do ponto de vista
socioecon6mico e em relacdo a preservacdo ambiental, devido seu descarte em
grandes volumes. A adicdo polimérica tem com o objetivo aumentar a
compatibilidade entre a matriz de cimento e agregados. Os tragcos para 0S
compoésitos de referéncia constituem-se de dois percentuais em massa de
cimento/areia, respectivamente 79-21 (BR1) e 77-23 (BR2). Os percentuais de
cimento nos compésitos modificados foram, respectivamente, 76% e 68%.
Caracterizou-se papéis e emulsdo através de ensaios termogravimétricos (TGA). A
degradacdo completa das amostras de embalagens de reensaque e descartadas
ocorreu respectivamente aos 500° C e 600° C. Na emulsédo a base de PVAc,
ocorreram trés etapas de perda significativa de massa, com a oxidacdo a 510° C.
Foram praticamente inexistentes sinais diferenciados no perfil espectral entre as
amostras dos papéis, caracteristica consideradas relevante, pois demonstra que o
papel descartado ndo perde caracteristicas de resisténcia mecanica quando
comparado aos papéis limpos. Os resultados de tenacidade variaram
significativamente. No Grupo 2 (menor percentual de cimento) os compdsitos de
referéncia (BR2) apresentaram maior variabilidade que a ocorrida entre aqueles com
acréscimo de fibras (KF2/RE2/DES2). Compésitos com fibras foram avaliados em
relacdo as suas propriedades termofisicas pelo Método Flash Laser e pelo método
geométrico. Os valores obtidos foram comparados a amostras padrdo de
Piroceramico 9606 (Netzsch) e de compdsitos sem adi¢des. Ensaios de difusividade
identificaram um aumentou na capacidade de isolamento das placas de 55,3% para
adicGes de 4% de fibras, em relacdo ao compdésito de referéncia. Para acréscimos
fiborosos de 12%, obteve-se metade da difusividade térmica em relacdo aos
compositos de referéncia e um quarto dos valores relativos ao Piroceramico 9606. O
calor especifico dos compdésitos também apresentou variabilidade proporcional as
adicdes. O uso de fibras celulésicas pode melhorar caracteristicas térmicas e

mecanicas de compdositos cimenticios de uso nédo estrutural.

Palavras-chave: papel Kraft; embalagens de cimento; PVAc; compdésitos.



ABSTRAT

Was produced and characterized cementitious matrix composites with the addition of
emulsion-based poly (vinyl acetate) and fibers of kraft paper packaging cement, solid
residue whose reuse is important from the standpoint of socioeconomic and for
environmental preservation due disposal at high volumes. The addition polymer is
aiming to increase the compatibility between the cement matrix and aggregates. The
traces for composites reference constitute two weight percentage of cement / sand,
79-21 respectively (BR1) and 77-23 (BR2). The percentages in cement composites
were modified, respectively, 76% and 68%. Characterized by paper and emulsion
tests thermogravimetric (TGA). The complete degradation of the samples packaging
reensaque and disposed respectively occurred at 500° C and 600° C. On the basis of
PVAc emulsion occurred three steps significant loss of weight through oxidation at
510° C. Were virtually absent in the differentiated signal spectral profile between
samples of papers, feature considered important because it demonstrates that the
waste paper will not lose mechanical strength characteristics when compared to
paper clean. The results varied significantly toughness. In Group 2 (lower percentual
cement) composites reference (BR2) showed greater variability that occurred among
those with added fiber (KF2/RE2/DESZ2). Composite fibers were evaluated for their
thermophysical properties by laser flash method and the geometrical method. The
values obtained were compared with standard samples of Piroceramico 9606
(Netzsch) and composites without additions. Assays identified a diffusivity increased
in insulating ability of the plates to 55.3% additions of 4% fiber in relation to the
composite reference. For fibrous additions of 12% was obtained half the thermal
diffusivity compared to composites and fourth reference values on the Piroceramico
9606. The specific heat of composites also showed variability proportional additions.
The use of cellulosic fibers can improve thermal and mechanical characteristics of
cementitious composites nonstructural use.

Keywords: Kraft paper, packaging of cement; PVAc; composites.
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1 INTRODUCAO

Em vérias partes do mundo, estudos sobre ciclo de vida de produtos ligados
ao setor da construcao civil ttm buscado formas de retirar, entre outros rejeitos, o
maior volume possivel de embalagens de cimento descartadas em aterros ou lixdes.
O reaproveitamento desse material vem se tornando importante sob a dtica
socioecondmica e ambiental, por seu descarte ocorrer em grandes volumes. Neste
trabalho, foram produzidos e caracterizados compoésitos de matriz cimenticia com
adicdo de fibras de papel kraft oriundas das embalagens de cimento e emulsdo a
base de poli(acetato de vinila), também denominado PVAc, nos tracos investigados.

O elevado crescimento dos residuos sélidos (industriais, urbanos e da area da
saude) esta relacionado ao aumento no consumo de materiais de dificil degradacao,
potencialmente agressivos ao homem e ao ambiente (MORAES et al.,1994).

A construcdo civil, em seu processo produtivo e de manutencao, € um dos
maiores geradores de residuos na atualidade. As técnicas construtivas
convencionais, em suas varias etapas, produzem um percentual de perdas elevado
e, ainda hoje, muito pouco desses materiais € aproveitado na propria obra ou
transformado em insumos para outros setores. Os produtos desse segmento
disponibilizados no comércio ndo levam em conta seu ciclo de vida ou
procedimentos técnicos que incrementem sua reciclagem. Alguns desses produtos
sdo impactantes ao meio ambiente devido as caracteristicas quimicas e fisicas de
seus compostos, constituidos por uma variedade de materiais de concentracfes
distintas de matérias-primas diversas (CHAHUD et al., 2007).

Os grandes volumes de residuos e seus impactos negativos evidentes
levaram a criacdo do conceito Green Building (design ecol6gico ou ecodesign),
tendéncia mundial nos campos da arquitetura, engenharia e design, com o objetivo
de desenvolver produtos, sistemas e servicos que reduzam o uso de recursos nao
renovaveis ou minimizem impactos ambientais (SILVA et al., 2009).

A lei que criou a Politica Nacional de Residuos Sdélidos (PNRS), foi
sancionada em agosto de 2010, tornou-se o marco legal que define principios e
diretrizes para a gestao de residuos solidos urbanos, hospitalares e industriais. Uma

vez que a inovacdo constante de processos que considerem a reutilizacdo de
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residuos € imprescindivel para o desenvolvimento sustentavel (CHAHUD et al.,
2007).

Na etapa de producéo dos corpos de prova (CPs), foram utilizados tracos sem
fibras e com fibras das sacarias de cimentos juntamente com o PVAc. A seguir foram
feitas caracterizacBes fisico-quimicas dos papéis e emulsdo polimérica, bem com
dos CPs. Ambos foram avaliados por termogravimetria (TGA), difracdo de raios-X
(XRD), microscopia Optica (M.O.), microscopia eletrdnica de varredura (M.E.V.) e
espectroscopia por transformada de Fourier (FTIR).

A degradacdo completa das amostras de embalagens de reensaque e
descartadas ocorreu respectivamente aos 500° C e 600° C. A andlise do filme
polimérico mostrou que ocorreram trés etapas de perdas significativas de massa,
com oxidacdo a 510° C. Os compositos foram analisados por TGA, FTIR e XRD,
além de observacdes em lupas estereoscopicas, M.O. e M.E.V.. Ensaios mecéanicos
de flexdo (3 pontos), além de levantamento experimental quanto ao comportamento
termofisico (calor especifico, difusividade e condutividade térmica) pelo Método
Flash Laser e densidade (método geométrico) foram realizados.

Os compoésitos de referéncia (BR1 e BR2) apresentaram valores de
condutividade térmica dentro dos padrBes para 0s concretos com agregados de
guartzo. Para aqueles com percentual de adicdo de 4% de fibras, obteve-se uma
condutividade térmica aproximada de 1.1 W.m™.K™.

Os ensaios de difusividade identificaram um aumento na capacidade de
isolamento das placas. Para acréscimos fibrosos de 12%, obteve-se metade da
difusividade térmica em relacéo aos compositos de referéncia.

O calor especifico dos compdsitos apresentou variabilidade proporcional as
adicdes.
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1.1 RELEVANCIA

O uso de fibras das embalagens de cimento pode melhorar caracteristicas
térmicas e mecanicas de placas de compdsitos cimenticios de uso ndo estrutural em
paredes de vedacao e outros projetos construtivos.

Segundo dados do Programa das NagbOes Unidas para o Meio Ambiente
(PNUMA), a construcgédo civil € a atividade econdmica de maior consumo de recursos
naturais do planeta, responsavel por cerca de 1/3 do uso total de energia, 20% da
agua potavel consumida pela sociedade, além de ser um dos principais
responsaveis pelo aumento das emissfes de CO,, e pela geracdo de cerca de 30%
do volume de residuos depositados em aterros. Estima-se que 0 setor vem
aumentando o consumo de recursos naturais e a geracao de residuos, nos ultimos
20 anos, a um crescimento médio de 1,5% ao ano (UNEP/PNUMA, 2011).

A norma ABNT NBR 10.004 (ABNT, 2004), define como “residuos solidos”
aqueles encontrados nos estados solido e semissélido, resultantes de atividades
industriais, domésticas, hospitalares, comerciais, agricolas, de servicos e de
varricdo. Incluem-se os lodos provenientes de sistemas de tratamento de agua,
aqueles gerados em equipamentos e instalacdes de controle da poluicdo, assim
como liquidos cujas propriedades tornem inviavel seu lancamento na rede publica de
esgotos e corpos de agua ou exijam solucdes técnicas e economicamente inviaveis
face a melhor tecnologia disponivel.

Em 2011, no Brasil, foram consumidos mais de 65 milhdes de toneladas de
cimento, 0 que representa um aumento de cerca de 8,3% em relacao a 2010, dados
do Sindicato Nacional da Industria do Cimento (SNIC). Desse total, 77%
corresponde ao cimento ensacado, o que representa 50 milhdes de toneladas.

Cada embalagem vazia de cimento com capacidade para 50 kg pesa 150 g, (em
média). Foram envasadas aproximadamente 1 bilhdo de embalagens de cimento ou
um total de 150 mil toneladas papel, apenas em 2011. Presume-se que a quase
totalidade desse material foi descartada na natureza, sem nenhum tratamento, ou
em lix@es, potencializando varios problemas ambientais (SNIC, 2012). A reutilizacao
dessa matéria-prima permite mitigar a demanda de insumos e a geracdo de

residuos.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Buscar obter CPs de referéncia ou com acréscimo de material fibroso e
caracterizacdo (fisica e mecanica) desses compoésitos de matriz cimenticia que
empreguem fibras celulésicas de embalagens de cimento nos processamentos dos
tracos (Grupo 1 com 4% de fibras e Grupo 2 com 12% de fibras). Sendo os
percentuais de cimento, respectivamente, 76% e 68% nestes compdsitos
modificados.

Os tracos para os compoésitos de referéncia selecionados para esta pesquisa
constituem-se de duas propor¢cdes de cimento/areia (percentual em massa)
respectivamente 79-21 (BR1) e 77-23 (BR2).

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Selecionar tracos para a producdo de CPs com o intuito de reaproveitar as
embalagens de cimento;

Identificar caracteristicas e variabilidade microestrutural dos compdsitos
processados;

Avaliar a performance mecéanica dos compdésitos de diferentes tracos;

Estudar as propriedades térmicas para se conhecer o comportamento desses
materiais, em aplicagdes que priorizem o conforto ambiental, a partir de variagbes da

temperatura.
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3 REVISAO DA LITERATURA

3.10 APROVEITAMENTO DE RESIDUOS PARA A GERAQAO DE MATERIAIS
CIMENTICIOS REFORCADOS COM FIBRAS

Segundo Chahud et al. (2007), alguns residuos de edificacbes podem se
revelar materiais potencialmente adequados a reciclagem. O potencial de
reaproveitamento dos residuos da construcgéo civil deve ser avaliado.

Sistemas de avaliagdo ambiental de edificacdes, propostos mundialmente,
incluem os residuos de construgao no item “Uso de Materiais”, nao existe um item
especifico com critérios e pontuacdo para o aproveitamento de cada um. Como
exemplo, o Building Research Establishment Environmental Assessment Method
(BREEAM), pontos ponderados levam a um indice de desempenho ambiental
denominado Environmental Performance Index (EPI), cuja certificacdo permite
comparacdes entre empreendimentos, com classificacdes e avaliacbes de gestéo,
saude e conforto, uso de energia e transporte, uso de agua, uso de materiais, uso de
solo, poluicéo e ecologia local.

No método BREEAM, para a capacidade de reciclagem, reuso de estruturas,
fachadas e materiais (inclusive os agregados e madeiras destinados a reciclagem
gue tenham sido triturados por processos sustentaveis) caberiam 4,4% do peso total
correspondente a 10% da avaliagcdo. O valor pode parecer pequeno ao se considerar
todo o ciclo de vida da edificacdo, porém, representa um impacto ambiental
significativo, quando se leva em consideracdo a construcdo e a demolicao,
geradores de grandes percentuais de residuos (CHAHUD et al., 2007).

Para o Ministério do Meio Ambiente, o Plano Nacional sobre Mudancas do
Clima (PNMC), elaborado pelo Comité Interministerial e langado em 2008, expde a
necessidade de maiores esforcos para que 20% do total de residuos sélidos do pais
sejam reciclados até 2015. E consenso que processos que utilizam recursos
renovaveis ou reciclaveis visem proteger o meio ambiente, propiciem a criacdo de
ambientes saudaveis e ndo toxicos, e mantenham a qualidade do ambiente
construido (MMA, 2011).

O Panorama dos Residuos Solidos no Brasil identifica que o grupo de
materiais “Papéis, papeldo e TETRAPAK®’ representa 13,1% dos 41,94% dos
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residuos sélidos urbanos totais, e chega a 7,2 milhdes de toneladas anuais
coletados de forma adequada no pais (ABRELPE/ISWA, 2011).

A utilizacdo de embalagens descartadas de cimento para a producéao local de
compositos cimenticios reforcados por fibras atende a alguns dos principios
propostos por meio do uso eficiente de materiais ndo nocivos, energias renovaveis e
conservacdo da biodiversidade, o que minimiza o consumo de insumos e
maximizando a reutilizacao de recursos (CHAHUD et al., 2007).

De acordo com o Perfil de Gerenciamento de Residuos Sdlidos da
Construcao Civil, existem cinquenta tipos de residuos com destinacéo classificada.
As embalagens de papel Kraft com residuos de cimento e argamassa (Classe C),
sdo consideradas “residuos cuja destinacdo para reaproveitamento e reciclagem,
com restricbes por serem considerados contaminados com residuos de cimento ou
de outros materiais de constru¢ao” (CUNHA Jr., 2005).

Segundo o Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica (IBGE), o Brasil
produz 140 mil toneladas de residuos sélidos urbanos por dia e apenas uma
pequena fracdo (entre 3% e 5%) é reciclada. Estima-se que 39% dos residuos
metropolitanos se compdem de papel e papelédo (IBGE, 2011).

Para Monteiro e d’Almeida (2012), o aumento da pressao social para 0 uso
racional dos recursos naturais, nas duas Ultimas décadas, fez com que o uso de
fibras lignocelulésicas fosse considerado vantajoso para aplicacfes industriais, por
se tratar de um residuo renovavel, de baixo custo se comparado as fibras sintéticas
e neutro em relacdo as emissées de CO,.

O estudo sistematico de fibras com finalidade de reforco de matrizes comecou
na Inglaterra em 1970 (ANJOS, 2003). As fibras naturais séo resistentes,
abundantes, ndo toxicas, de baixo custo e provém de fontes renovaveis de matéria-
prima, podendo servir como um excelente agente de refor¢co para os polimeros,
contribuindo para a reducdo da poluicdo ambiental e melhor utilizacdo de recursos
naturais. O Brasil, com sua reserva de recursos naturais, tem investido no dominio
da tecnologia de produtos reforcados com fibras vegetais (SAVASTANO, 2001).

Os diferentes tipos de materiais compdésitos que apresentam a fase dispersa
reforcadora da matriz continua na forma de fibras tém, como principais vantagens,
resisténcia mecéanica e modulo de elasticidade excepcionalmente elevados quando

comparados a materiais da mesma densidade. Devido a natureza oca das fibras
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vegetais, estas apresentam propriedades especificas benéficas ao isolamento
acustico (SAVASTANO, 2001). A crescente verticalizacdo das estruturas também
incentiva mundialmente a busca por materiais que oferecam melhorias na
resisténcia mecanica, reducdo de massa e secdo, maior durabilidade e reciclagem
ambientalmente correta (SICHIERI, 2007).

Algumas das principais vantagens do uso de cimento para a producao de
placas ndo estruturais, comumente utilizadas em edificagcdes que utilizam estrutura
metdlica, estdo relacionadas ao uso de equipamentos e consumo de energia nos
processos, com custos relativamente baixos, ao controle da mistura e manuseio das
argamassas serem bastante conhecidos e pelo fato de a secagem e desidratacao do
residuo ndo serem necessarias, visto que o cimento precisa de agua para sua
hidratagdo e posterior endurecimento. Ainda deve ser considerada a possibilidade
de controle da resisténcia mecanica e permeabilidade dos materiais de construcéo
e, principalmente, a utilizacao do residuo localmente (CHAHUD et al., 2007).

As matrizes empregadas pela construgcdo civil sdo, em geral, pastas,
argamassas e concreto, em grande parte derivadas de aglomerantes minerais, que
se rompem facilmente, a partir de deformacdes plasticas quase nulas. Apesar de
resistentes a esforcos de compressdo, essas matrizes ndo suportam grandes
solicitagdes de tracdo e cargas dinamicas. Para compensar essa deficiéncia, outros
materiais sdo empregados como refor¢o (BUSON, 2009).

Fibras naturais tém sido usadas como preenchimentos organicos ou reforgos
para termoplasticos, devido ao baixo custo da matéria-prima, degradabilidade e
propriedades mecéanicas conferidas aos compdsitos. Além da importancia social e
econdmica e do interesse industrial por produtos ecologicamente corretos através da
substituicdo de elementos sintéticos por fibras naturais, ha significativo interesse
pela identificagcdo da correlacdo entre estrutura e propriedades dos compdsitos e a
reducdo do custo dos compoésitos com a utilizacdo de fibras naturais por ndo
oferecerem risco a saude (SILVA et al., 2009).

Para o reforco de materiais de construcao civil, podem ser empregadas fibras
normalmente rejeitadas pelas industrias de amarra, estofados e tecelagem. Embora
apresentem elevada resisténcia a tragdo, o baixo modulo de elasticidade dessas
fibras condiciona sua eficiéncia como reforco a deformacgdes elevadas do compdsito
a base de cimento (SAVASTANO, 2001).
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Foram produzidas no pais, apenas em 2008, cerca de 8 milhdes de toneladas
de papel e, segundo estimativas, a producao nacional de celulose deve atingir 18,3
milh6es de toneladas até 2016 (alta de 30,9% em relacdo a 2011), em funcdo da
elevada competitividade da celulose nacional (IBGE, 2011). Mesmo com uma
desaceleracao da economia chinesa de 8,5% a.a. para 7,5% a.a. entre 2012 e 2016,
o mercado global ainda pode absorver cerca de 1,3 milh&o de toneladas adicionais
por ano, 0 que incentiva empresas a manter projetos de expanséo da capacidade
produtiva (BRACELPA, 2011).

Atualmente, cerca de 50% do papel consumido no Brasil € reciclado (NIT-
CMRR, 2011) e o percentual varia de acordo com o tipo de papel. Os beneficios
gerais da reciclagem do papel apontam, principalmente, para a redu¢gdo no consumo
de agua e energia utilizada na producdo, muito embora 0s nimeros sejam bastante
divergentes de uma empresa para outra, pois depende do tipo de tecnologia
empregada e da eficiéncia do processo. Calcula-se que, para cada tonelada de
papéis usados na reciclagem, deixa-se de cortar de 15 a 20 arvores (CEMPRE,
2010).

O papel Kraft € um produto produzido a partir de polpas de fibras celulésicas
longas, que mantém suas propriedades mecanicas por ndo passar por nenhum
processo responsavel pelo enfraquecimento de suas fibras. Sua reciclagem gera
uma economia consideravel de recursos como agua, energia, madeira reflorestada e
outros insumos (BRACELPA, 2011).

O maior volume de toda producdo de papel Kraft é direcionado para as
embalagens das industrias de cimento, aglcar e de bandejas de ovos. Todas as
categorias de embalagens a base de celulose apresentam indices econdmicos
positivos e tendéncia a manutencdo destes indices em curto e médio prazos. Desde
2005, a producédo vem crescendo e um dos motivos € o fato de que o papel causa
menor impacto ambiental, se comparado a outros materiais (EMBALANEWS, 2007).

As fibras vegetais de natureza celulosica sé@o, de forma geral, descontinuas.
Sua morfologia diversificada é especialmente importante nos produtos naturais, pois
pode revelar sua origem (MANO, 2004).

As fibras vegetais de natureza celulosica sédo, de forma geral, descontinuas.
Sua morfologia diversificada é especialmente importante nos produtos naturais, pois
pode revelar sua origem (MANO, 2004).
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Algumas fibras naturais podem ser modificadas industrialmente por processos
quimicos, para atender a exigéncias especificas. A classificacdo atual considera a
forma fisica. As cargas fibrosas séo as fibras de amianto, de vidro, celulésicas e
sintéticas (RABELO, 2000).

Aparentemente, as fibras naturais acrescentam poucas vantagens, pois, em
geral, as propriedades mecanicas ndo sao muito alteradas. Contudo, a pesquisa
cientifica tornou viavel o uso das fibras de origem natural em compdsitos estruturais,
ampliou-se sua aplicagéo industrial, em vista de seu baixo custo, baixa densidade,
pelo fato de causarem menor abrasdo em maquinas processadoras, apresentarem
boa adesado a matriz e se originarem de fontes renovaveis (OLIVEIRA, 2007).

Matrizes alcalinas, como as de cimento Portland, sao utilizadas no
acondicionamento de residuos por seu custo e tecnologia acessivel. A elevada
alcalinidade reduz a solubilidade de muitos residuos inorganicos toxicos e perigosos,
inibindo processos microbiolégicos. Porém, podem incorporar residuos liquidos,
pastosos ou Umidos (RIBEIRO, 2011). Para o aproveitamento de residuos e
materiais com fibras, deve-se considerar as condi¢cdes climaticas do lugar onde

serao utilizados os compdsitos (BUSON, 2009).

3.2 COMPOSITOS

Compdsitos sdo materiais conjugados por, no minimo, dois componentes ou
fases: fase matriz, que pode ser ceramica, polimérica ou metélica, e fase dispersa,
geralmente composta por fibras ou particulas que servem como carga, empregadas
para realcar propriedades mecénicas, eletromagnéticas, fisicas ou quimicas do
material como um todo (PEREIRA, 2002). A interacdo quimica e/ou fisica entre as
duas fases é necessaria para que ocorra a transferéncia de esforcos mecéanicos da
matriz para os reforgos fibrosos (BRASKEM, 2002).

O concreto, empregado como material estrutural, € um material obtido pela
composicdo de cimento, agregados e agua, pode conter aditivos que alteram seu
desempenho. A proporcao entre 0s constituintes (traco) deve atender as condicdes
requeridas de resisténcia, trabalhabilidade e durabilidade (MORAVIA, 2007).

Nos ultimos 30 banos, polpas de celulose foram aplicadas como reforco na
producdo de compositos a base de cimento por ndo representarem risco a saude
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humana ou animal. Porém, até o momento, para os comportamentos fisico e
mecanico, os resultados apresentam-se compativeis aos observados em compositos
de cimento-amianto apenas para curtos periodos de utilizacdo, por causa dos
mecanismos de deterioracdo regidos pela umidade. Por esse motivo, uma das
abordagens para o desenvolvimento decompésitos com melhor desempenho é a
modificacdo da matriz, com a substituicdo parcial do cimento comum pelo finamente
moido contendo misturas minerais reativas e alto teor de silica (RODRIGUES et al.,
2010).

3.2.2 Ainfluéncia das cargas nos compositos

Cargas sdo materiais sélidos, independente da forma e funcdo que exercem,
podem ser organicas ou inorganicas, de origem natural ou sintética. Podem ser
adicionadas aos polimeros e compdésitos para diminuir os custos ou alterar suas
propriedades fisicas, melhorar a estabilidade dimensional e diminuir a retracdo no
resfriamento e cura. Elas influenciam a viscosidade dos compostos e a contragcao
final, muitas vezes exigindo alteracbes no processo de producdo dos materiais, e
podem ser adicionadas para proporcionar dureza, tenacidade, rigidez, resisténcia a
abrasdo, mudancas na condutividade elétrica, alteracdo de propriedades dinamicas
e reduzir custos; podem também promover o retardamento de chamas, alteracbes
de cores e propriedades térmicas, elétricas e reolégicas (RABELO, 2000).

Os agregados sao cargas granulares, anteriormente considerados inertes
(ndo reativos). De dimensfes e propriedades adequadas para uso em concretos e
argamassas, participam das reacdes quimicas na zona de transicao influenciando o
comportamento das argamassas. Sa0 genericamente conhecidos como areias, de
origem natural ou industrializada (MORAVIA, 2007).

De acordo com a Norma Brasileira Registrada NBR 7211 — Agregados para
Concreto, o agregado miudo é definido como areia de origem natural ou resultante
do britamento de rochas estaveis (ou a mistura de ambas), cujos graos passam pela
peneira ABNT 4,8 mm e ficam retidos na peneira ABNT 0,075 mm — peneira n°® 200
(ABNT, 1982). Suas propriedades mais importantes (distribuicdo granulométrica,
forma e textura dos grédos) apresentam resultados em funcdo do grau de

esfericidade e arredondamento e definem os teores de agua e cimento necessarios
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para a trabalhabilidade das argamassas, influenciando sua compacidade,
durabilidade e resisténcia (MANSUR, 2007).

A industria do gesso acartonado (drywall) tem forte participacdo de
multinacionais que estao se fixando no pais. O Brasil detém reservas significativas
de gipsita localizadas nas regifes norte, nordeste e centro oeste do pais. Posiciona-
se como o 16° produtor mundial, a producao supre basicamente o0 consumo interno.
Operam, na mineracao de gipsita, dezenas de empresas que lavram ou beneficiam o
minério, algumas delas integradas com a calcinacéo de gesso. O principal problema
ambiental na mineracdo de gipsita € o capeamento, cujo aproveitamento ainda nao
foi viabilizado. A calcinacdo do gesso quando feita na zona produtora do semiarido
acarreta poluicdo do ar e devastacdo de matas para uso como lenha, gerando um
passivo que deve ser superado. A maioria das empresas é controlada por capital

nacional.

3.3 O USO DE POLIMEROS EM MATERIAIS CIMENTICIOS

Ha patentes registradas desde a década de 20, evidenciando a potencialidade
das inclusdes de polimeros como modificadores das propriedades de argamassas e
concretos.

Com a ideia de que a atenuacdo da porosidade do concreto convencional
poderia gerar beneficios idénticos, iniciou-se a busca por mecanismos capazes de
aprimorar sua qualidade, tornou-o mais impermeavel, resistente a esforgos
mecanicos e a acdo de agentes agressivos. A pesquisa intensa conduziu ao
desenvolvimento de produtos e sistemas para aplicacfes na industria da construcao,
em funcdo de resultados como alteracbes nas propriedades reoldgicas da
argamassa modificada, implicando em altera¢cées da microestrutura interfacial, sem
alterar o grau de hidratagédo em maiores idades (MANSUR, 2007).

A adicdo de polimeros em argamassas colabora para o aumento da
resisténcia mecéanica entre a matriz de cimento e os agregados e tende a reforgar
microfissuras, cavidades e planos de clivagem do hidréxido de célcio. Como os
mondmeros sao introduzidos na porosidade aberta do material, a polimerizacdo

provoca uma rede continua de reforco, com melhorias nas propriedades de
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compressado, observadas quando se compara argamassas de mesma consisténcia
obtidas pela reducao no teor agua/cimento (a/c). Vitais na producdo de compaositos,
sua utilizacao deve ser ponderada em fungéo do desempenho (MANSUR, 2007).

Nas argamassas modificadas com polimero, a porosidade capilar do sistema
é reduzida e desloca a curva de distribuicdo de tamanho de poros para menores
valores. Considerando-se 0 mecanismo como um reforco de particulado, em
relacdbes com maiores propor¢cdes polimero/cimento (p/c). A reducdo do caminho
médio livre influencia a propagacdo de fissuras na pasta endurecida e a reducao do
ingresso de agentes agressivos. Em relacdo as resisténcias a tracdo e flexdo das
argamassas modificadas com polimero, considera-se que a atenuacdo da
porosidade do concreto colabora para a diminuicdo da fragilidade e aumento da
resisténcia mecanica dos materiais (MANSUR, 2007).

A adicdo de polimeros em sistemas cimenticios influencia os estados fresco e
endurecido das pastas, argamassas e concretos, no que se refere a consisténcia,
permitindo que apresentem maior resisténcia a deformagBes. De modo geral, as
alteracbes da consisténcia dependem do tipo de polimero utilizado, formato das
particulas, quantidade de ar incorporado durante a mistura e medida da adi¢do
(razdo em peso do teor p/c). Em alguns casos, o aumento de fluidez nédo é verificado
(MANSUR, 2007).

O fendmeno da incorporacdo de ar é ocasionado pelo processo de mistura
mecanica, € também responsavel pela remocdo de pequenas bolhas ou formacéo
de bolhas maiores, tendentes a flutuacdo. Nas argamassas modificadas por
polimeros, a presenca de surfactantes forma bolhas pequenas e estaveis, de dificil
remocdo. A incorporacdo de ar nas argamassas, favoravel a trabalhabilidade, pode
desfavorecera resisténcia mecéanica (MANSUR, 2007).

34A SELEQAO DE MATERIAIS
3.4.1 Embalagens de papel kraft

Papéis consistem, essencialmente, em um aglomerado de fibras celulésicas
de diferentes tamanhos, entrelacadas umas as outras e finamente prensadas,

oferecem uma superficie adequada para colar, escrever ou imprimir. Sua resisténcia

mecanica ndo depende somente do tamanho e da resisténcia individual de cada
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fibra, mas do modo como estéo dispostas; a qualidade é consequéncia da natureza
das fibras, que variam conforme o vegetal que lhes deu origem, com diferencas
entre a forma estrutural, tamanho e pureza (ROBERT, 2007).

A polpa kraft (palavra alema que significa forte) origina papéis resistentes e de
coloracdo escura. Segundo SAMISTRARO et al. (2009), o papel kraft é fabricado a
partir de uma mistura de fibras de celulose curtas e longas, provenientes de polpas
de madeiras macias. Essa mistura de fibras confere caracteristicas de resisténcia
mecanica e bom desempenho no processamento mecanico, além de relativa
maciez.

Para a Associacdo Brasileira de Celulose e Papel (BRACELPA), as
caracteristicas dos produtos a serem embalados e a forma como serao realizados o
ensacamento, o armazenamento e a distribuicdo por parte do cliente final, definem o
modelo de saco de papel kraft a ser utilizado. Os sacos multifoliados de papel, com
capacidade para 20 a 50 kg, servem para o ensacamento de numerosos produtos. A
maior parte do cimento produzido no pais é comercializada em embalagens de 50
kg; o numero de folhas pode variar de uma a quatro, com gramaturas entre 60 e 120
g/m2. Em casos especificos, acrescenta-se uma folha revestida com filme de
polietilieno (PE), cuja propriedade relevante é a resisténcia obtida durante a
utilizagéo e distribuicdo, permitindo melhor conservacdo do produto ensacado
(BRACELPA, 2011).

As embalagens de papel kraft sdo as mais utilizadas para ensaque de
cimento por diversas razdes, porém, consomem, em sua producdo, muita celulose
nativa como matéria-prima, afetando questdes ambientais de maneira significativa.
Apesar de utilizada pela indastria do cimento ha cerca de 80 anos, a embalagem de
cimento sofreu pouca evolucdo constitutiva e apresenta aspectos negativos com
relacédo ao transporte e conservacao do produto (BRACELPA, 2011).

Comparadas as demais, as fibras do papel kraft sdo alongadas, o que confere
as embalagens resisténcia ao rasgo em torno de 0,05%. A gramatura é o peso da
folha de papel por unidade de superficie, expresso em gramas por metro quadrado.

Papéis (papelédo e jornal) com alto teor de lignina (de 1/3 a 1/4 da massa da
madeira) ficam amarelados rapidamente, devido a sua degradacdo com o ar. Por
isso, uma das principais etapas da fabricacdo de papel é quando se reduz o

conteudo de lignina na polpa de madeira (ROBERT, 2007).
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A industria de papel é a maior consumidora de celulose do mundo, cuja fonte
mais comum € o eucalipto, Eucaliptussp, da familia das Mirtaceas. A morfologia das
fibras naturais permite a identificagcdo da sua origem botéanica (FOELKEL, 2007).

No Brasil, a madeira para celulose e papel provém de espécies arboreas de
pinus Pinuselliottii, Pinus taeda e Pinus caribea), bambu (em menor escala) e
eucalipto, destaca-se Eucalyptusgrandis, Eucalyptussaligna, Eucalyptusurophyla,
cultivados primordialmente com essa finalidade (SAMISTRARO et al., 2009).

A celulose é um polimero formado por longas cadeias de anéis de glucose,
conectadas umas as outras por ligagbes glicosidicas, classificado como
polissacarideo ou carboidrato (PORTELLA, 2011). E um dos principais constituintes
das paredes celulares das plantas (cerca de 33% do peso da planta), em
combinagdo com a lignina, a hemicelulose e a pectina (FOELKEL, 2007). Ocorre
como fibrilas (Figura 3.1), que podem chegar a 15.000 A de comprimento e diametro
entre 30 e 300 A. E abundante, no Brasil, em estado nativo ou em plantacdes e
comumente atacavel por microorganismos. Suas distintas cadeias justapostas de
glucose originam fibras compactas que constituem a parede celular insollvel a 4gua
nos vegetais. As aplicacbes mais conhecidas sdo como alimento, papel (a partir de
polpa de madeira), fibra (de uso geral na industria téxtil), na industria de méveis e na
construcéo civil (AKCELRUD, 2007).

As principais propriedades da celulose sdo boa resisténcia mecanica, baixa
resisténcia ao calor e alta absor¢cdo de umidade, peso molecular variavel e formula
empirica(CgH100s),- com valor minimo de n = 200, tipicamente de 300 a 700, pode
passar de 7000 (MANO, 2004). A representacao grafica para suas regides amorfa e

cristalina pode ser vista na Figura 3.1:

] Regiao amorfa

Regido cristalina

Figura 3.1 — Fibrilas da celulose
Fonte: Adaptado de SILVA, 2009, p.666.
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Representativamente, o grau de cristalinidade da celulose se situa entre 60 a
80% (AKCELRUD, 2007). Ja a Figura 3.2 representa a conformacéao estrutural linear
tridimensional da celulose, com multiplas ligacdes de hidrogénio entre hidroxilas:

|
|
|

OHQ

P
OH H O\
KOH' H
H 00 H
el w YA oH
oH KNP
-~ | H
o}
OH H OTH OH
R
4 00 H
P \ |
// o H H OH
H H
H  OH

Figura 3.2 - Estrutura da celulose
Fonte: COSTA Jr., 2008, p.10

3.4.2 Agua

A agua hidrata o cimento e da fluidez, plasticidade e trabalhabilidade ao
concreto, deve ser sempre utilizada em doses minimas, suficientes para as funcbes
indicadas.

Geralmente, a relacdo a/c para a construgéo civil varia entre 0,4 a 0,7 - em
peso. A resisténcia da mistura de cimento com outros materiais inertes é diretamente
proporcional a quantidade de agua usada (MANSUR, 2007).

O termo hidratacdo, na quimica do cimento, indica a totalidade das mudancas
gue ocorrem quando o cimento anidro reage com a agua. Logo apds a mistura,
observa-se a formacdo de uma camada de gel sobre a superficie dos gréos, que
pode ser menos visivel em pastas de cimento com a relacdo a/c normal. Na etapa
intermediéaria, cerca de 30% do cimento reage. Apés 12 horas, ocorre a maxima
liberacdo de calor que caracteriza o fim da pega, com produtos formados por
mecanismos de dissolucéo e precipitacdo. Depois de 24 horas, com a reducdo da
permeabilidade da casca dos produtos hidratados, os silicatos de calcio hidratados
(C-S-H) comecam a se depositar dentro dos contornos originais dos graos de
cimento, avancam mais rapido que a retracdo do grdo para o preenchimento da
chamada casca vazia. Nesse estagio, as reacdes de hidratacdo prosseguem, no
estado so6lido, de forma mais lenta (MANSUR, 2007).
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3.4.3 Areia fina

O agente antiumectante mais conhecido é a silica (formula quimica: SiO,),
substancia capaz de reduzir a higroscopicidade dos materiais, impedindo que
particulas individuais sejam atraidas devido & umidade. A silica ocorre em dezessete
formas cristalinas distintas, estaveis em diferentes temperaturas. Em geral, cumpre a
funcdo de reducdo de custos (RABELO, 2000) ou para aumentar a nucleacao,
mantendo o grau de cristalinidade dos compostos (AKCELRUD, 2007).

Rochas sedimentares néo consolidadas ocorrem naturalmente em graos com
diametros compreendidos entre 0,06 e 2,00 mm, que determinam sua classificacao
como areias finas (0,06 e 0,20 mm), areias médias (0,20 a 0,60 mm) e areias
grossas (0,60 mm a 2,0 mm), obtidas pelo processo de peneiramento, apos
secagem em estufa (MORAVIA, 2007).

3.4.4 Cimento Portland

O sucesso do cimento pode ser julgado pelo niumero edificios romanos, que
ainda resistem ha mais de 2.000 anos depois de sua construcao (ASHBY, 2007).

O cimento Portland € um aglomerante hidraulico resultante da mistura
finamente moida de clinquer, gesso e adi¢cdes normalizadas e homogeneizadas a
temperaturas em torno de 1450° C. Segundo a Associacdo Brasileira de Cimento
Portland (ABCP, 2012), a finalidade dos elevados teores de adigbes nos cimentos
Portland objetiva a reducao no consumo de energia e matérias-primas, contribuindo
para a diminuicdo das emissfes de CO, durante o processo de fabricagdo, além de
permitir a utilizagdo de rejeitos industriais. O cimento Portland de alta resisténcia
inicial é produzido com o mesmo clinquer utilizado para a fabricacdo do cimento
convencional, porém, com maior dosagem de calcario e argila, e moagem
diferenciada. Sua superficie especifica confere alta resisténcia inicial ao concreto em
suas primeiras idades e aumentos na resisténcia até os 28 dias. A resisténcia a
sulfatos é devida a adicdo de cinza pozolanica, propriedade que o torna indicado
para a producdo de estruturas em ambientes agressivos e em obras onde seja
necessaria a desforma rapida de pecas de concreto armado (ABCP, 2012).

A alita, silicato tricalcico presente de 40 a 70% na composicdo, € 0 mais
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importante constituinte; juntamente com a belita e o silicato dicalcico (15 a 35%) séo
responsaveis pela resisténcia do cimento. O aluminato triclcico (5 a 10% de
participacdo na férmula) reage rapidamente com a dgua e favorece uma pega rapida
indesejavel, que pode ser alterada pela adicdo de agentes de controle como a
gipsita. A ferrita influi nas reacbes de hidratacdo, que variam de acordo com a
composicao do cimento e tempo de cura da argamassa (MANSUR, 2007).

Logo apo6s a mistura dos graos de cimento com a agua, inicia-se a pega € o
endurecimento, que o tornam adequado para ser utilizado principalmente na
producdo de concreto armado, em argamassas de fixacdo e revestimento (ABCP,
2012). Apd6s 15 minutos, o produto da reacao de pega da uma ligacéo fraca, quando
0s graos sao revestidos pelo hidrato C3AHg. A real resisténcia vem com a reacao de
endurecimento, que comeca apoés trés horas e apresenta aumento na densidade ao
longo dos anos. O revestimento gel desenvolve protuberancias que crescem e se
transformam em bastdes finos, densamente apinhados, que se irradiam como um
ourico do mar, a partir dos gréos individuais do cimento. Enquanto a hidratacao
continua, os espinhos (C3S;H3) do segundo conjunto de reacdes crescem e
penetram gradativamente na rede intertravada de agulhas, que se consolida as
superficies porosas das fibras presentes entre os grdos de cimento, agregados e
outros materiais (ASHBY, 2007). Depois de endurecido, ganha caracteristicas de
rocha artificial e mantém suas propriedades, principalmente se permanecer imerso

em agua por aproximadamente sete dias (MANSUR, 2007).

3.4.5 Polimeros

De acordo com Aranha(2001), o poli(alcool vinilico) — PVA é o polimero
sintético hidrossolavel produzido em maior volume no mundo. Eventualmente
identificado comercialmente ora por PVA, ora por PVAc, o poli(acetato de vinila) tem
formula molecular (C4HsO5), € massa molar de 86.09 g/mol (AKCELRUD, 2007). E
usado no processamento de papéis e fibras e como estabilizante de emulsdes
(ARANHA, 2001).

Materiais poliméricos contém cadeias de diversos comprimentos que se
distribuem de acordo com o mecanismo da reacéao de polimerizacdo e as condicdes
em que foi conduzida (AKCELRUD, 2007). As argamassas modificadas com
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polimeros apresentam maior fluidez do que a argamassa ndo modificada para um
mesmo trago e fator a/c, sendo o aumento de fluidez tanto maior quanto maior a
adicao de polimero, medida através da razdo em peso do teor p/c. O aumento da
consisténcia depende do tipo de polimero utilizado, porém, nem sempre ocorre
aumento da fluidez (MANSUR, 2007).

A transformacdo reversivel entre o PVA e o PVAc foi estudada por
Staudinger, em 1961, por meio das reacdes de esterificacdo e saponificacdo
(ARANHA, 2001). A solubilidade do PVA e do PVAc em agua resulta da capacidade
do polimero formar pontes de hidrogénio (MANSUR, 2007).

A Figura 3.3 abaixo representa a estrutura quimica dos polimeros que servem
de base para a emulsao polimérica utilizada nos compositos. E, na Figura 3.4, tem-

se 0 processo de hidrélise do PVAc.

—[ CH, — (l‘,H |—
@)
c::_o — [CH, — C|3H —
CH, OH
Poli(acetato de vinila) - PVAc Poli(alcool vinilico) - PVA

Figura 3.3 - Estrutura quimica dos polimeros PVAc / PVA.
Fonte: ARANHA, 2001, p.176

CH * +2ROH 2 . 1 cH * 3+ +«CH.COOR
T Z\CHA; «FCH A 3

(|3H
OCOCH, OH
Poli(acetato de vinila) - PVAc Poli(alcool vinilico) - PVA

Figura 3.4 — Processo de hidrélise do PVAc.
Fonte: Adaptado de AKCERUD, 2007; ARANHA, 2001, p. 176.

O numero total inicial de grupos acetila representa o grau de hidrélise (GH) do
PVA. Esse parametro é importante na caracterizacdo de suas propriedades, ja que o
aumento do GH implica em reducdo da solubilidade na agua, estabilizacdo
energética e aumento da viscosidade, da resisténcia a tracdo e da adesdo em
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superficies hidrofilicas (ARANHA, 2001).

A presenca de polimeros e surfactantes pode alterar o estado de floculagdo
do cimento e de outras suspensfes. As interacbes podem ser de natureza fisica
e/ou quimica. Polimeros que contém grupos acetato de vinila, como o PVA (com
grau de hidrélise <100%) - PVAc, e o copolimero poli(etileno-co-acetato de vinila) —
EVA, sofrem hidrélise no ambiente da agua do poro do cimento (MANSUR, 2007).

Estudos identificaram que o latex diminui as fraturas de estresse por
compressdo entre as 24 horas iniciais até 28 dias de hidratacdo, fenbmeno que
ocorre devido a um aumento da maleabilidade do sistema, atribuido a uma
diminuicdo da porosidade dos compodsitos (MANSUR, 2007), fator que influencia a
resisténcia as fissuracdes (GOTO, 2006).

A adsorcdo e o molhamento da carga pelo polimero também influem no
estado conformacional das macromoléculas e na cristalizacdo do polimero, podendo
atuar como nucleantes heterogéneos (RABELO, 2000).

Normalmente as falhas surgidas em compdsitos originam-se de quebras na
interface e nem sempre sdo devido a rompimento de componentes. Melhorias na
aderéncia entre fibras e matriz podem elevar as performances mecanicas (FILHO &
SAVI, 2001).

3.5 METODOS DE CARACTERIZACAO

3.5.1 Espectroscopia por transformada de Fourier (FTIR)

Dentre as diversas técnicas disponiveis para quantificacdo simplificada do
teor do acetato de vinila, presente na emulsdo polimérica, a espectroscopia na
regidao do infravermelho tem sido uma das mais utilizadas (MANSUR, 2007). A
espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) permite
analises quimicas multielementares rapidas e ndo destrutivas, com preparacao
simplificada de amostras e limites de deteccdo comparaveis as técnicas de absorcao
e emissao atomica.

A radiacdo infravermelha corresponde a parte do espectro eletromagnético
entre as regides do visivel e das micro-ondas. A porcdo de maior utilidade para a

andlise de grupos funcionais de estruturas organicas esté situada entre 4000 e 400
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cm™. A intensidade da banda é medida pela transmitancia (razdo entre a energia
transmitida e a energia incidente na amostra analisada) ou pela absorbéancia ou o

logaritmo na base dez do reciproco da transmitancia (SILVERSTEIN, 1991).

3.5.2 Difragdo de Raios-X (XRD)

A difracdo de raios-X utiliza o espalhamento coerente da radiagdo-X por
cristais, a fim de compreender e elucidar as fragOes cristalinas dos materiais
(CANEVAROLO, 2007). A condicdo para que ocorra interferéncia construtiva é
determinada pela geometria do reticulado (PADILHA, 2004).

3.5.3 Potencial hidrogénio iénico (pH)

O pH ou potencial hidrogénio idnico € um indice de acidez, neutralidade ou
alcalinidade de um meio. Consiste na medida da concentracdo de ions hidrogénio
em uma solucdo, em escala logaritmica inversa, com determinacfes de zero a
guatorze, com escala de pH< 7,0para acidos; pH > 7,0para alcalinos e basicos e pH
= 7,0 para neutros.

O pH afeta a degradacéao de alguns polimeros. Quanto menor € o valor do pH,
maior € a quantidade de ions de hidrogénio presentes na solucao, e mais elevada a
acidez. Para elevados valores de pH, maior a alcalinidade (SEELEY, STEPHENS,
TATE, 2003).

3.5.4 Andlise termogravimétrica (TGA)

A andlise termogravimétrica (TGA) permite medir a variagdo de massa de
uma amostra em funcdo da temperatura ou do tempo, para a caracterizacdo da
decomposicdo, estabilidade térmica e exame da cinética dos processos fisico-
quimicos que ocorrem na amostra. As medidas séo realizadas utilizando o ar ou gas
oxigénio, para uma atmosfera oxidante, ou gas nitrogénio, para condicdo de
atmosfera inerte (HAINES, 1995).

As curvas TGA sao normalmente expressas graficamente com a variacao da
massa (Dm) em porcentagem, no eixo das ordenadas, e temperatura (T) ou tempo

(t), no eixo das abscissas. Os resultados podem ser usados de forma quantitativa e
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se relacionam com a formacgéo de produtos volateis (na perda de massa) ou com a
incorporacdo de &tomos e moléculas, provenientes do gé&s de arraste
(BITTENCOURT, 2008).

3.5.5 Microscopia Optica (M.O.)

Para Canevarolo (2004), a observacéao direta da estrutura morfolégica de um
objeto esté limitada pelo poder resolvente do olho humano, cerca de 70um. A funcéo
do microscopio Optico € produzir uma imagem ampliada do objeto, para a
visualizagdo da informacdo estrutural. E essencial que a estrutura apresente
variacdes de intensidade luminosa ou de cor na imagem, caracteristicas da luz para
as quais a visdo humana é sensivel. Assim, resolucdo, ampliacao, profundidade de
campo, distor¢cdo e contraste sdo as caracteristicas principais a considerar quando
se pretende selecionar um sistema de microscopia para observar a morfologia de
um objeto.

A resolucao maxima de um microscopio 6ptico é de cerca de 0,1 um (100 nm)
e esta limitada pela natureza da luz. A analise por microscopia requer o controle de
parametros fundamentais da ampliacdo do objeto observado, no sentido de atribuir
qualidade a imagem construida. Em materiais opacos a luz visivel (ceramicos e
polimeros), apenas a superficie é submetida a observagdo. O modo de reflexdo é o
indicado para observacao da distribuicdo superficial, das dispersdes fibrosas e suas
interacdes com a matriz (MANNHEIMER, 2002).

3.5.6 Microscopia eletronica de varredura (M.E.V.)

A microscopia eletrénica de varredura (M.E.V.) tem sua maior aplicagdo no
exame de superficies rugosas (contraste topografico) com um poder de resolucdo de
10 a 150.000 vezes. Mediante a utilizacao de mdultiplos efeitos de interacdo entre
elétrons e matéria (que pode ser heterogénea e de origem organica ou inorganica),
permite-se obter a orientacdo cristalina, diferenciacdo entre elementos, potencial
elétrico e campos magnéticos (MANNHEIMER, 2002), assim como a identificacao
das diferentes fases da regiao estudada e seu tamanho.

Os sinais de maior interesse para a formacdo da imagem sdo os elétrons

secundéarios e os retroespalhados. Os elétrons secundéarios fornecem imagens
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topograficas superficiais da amostra e sdo 0s responsaveis pela obtencdo das
imagens de alta resolugdo; os retroespalhados fornecem imagens caracteristicas de
variagfes da composicao (BITTENCOURT, 2008).

3.5.7 Propriedades termofisicas (difusividades térmica, condutividade térmica
e calor especifico pelo Método Flash Laser e medida da densidade pelo
método geométrico)

Quatro dimensbes basicas sao necessarias para 0 desenvolvimento da
transferéncia de calor: comprimento(L), massa(M), tempo(t) e temperatura(T). Todas
as outras grandezas fisicas de interesse podem ser relacionadas a essas quatro
dimensdes baésicas.

Condutividade térmica é a medida da capacidade de um material conduzir
calor, pode também ser definida pela razéo entre o fluxo de calor transmitido através
de uma area unitaria do material e o gradiente de temperatura, medida em Joules
por segundo por metro quadrado da area de um corpo, para um gradiente de
temperatura de 1°C por metro de espessura desse corpo (MORAVIA, 2007).

A difusividade térmica € uma funcdo do tempo (entre outras incognitas) e a
unidade de medida térmica no Sistema Internacional (SI) € mm?/s. As diferencas de
difusividade térmica séo identificadas pelas variag6es de tempo (FERREIRA, 2011).

No método termo-analitico para caracterizacdo de propriedades termofisicas
(TPP), conhecido como Flash Laser Calorimetry, desenvolvido em 1961 por J. W.
Parker e colaboradores, a face frontal da amostra em formato discoide é levemente
aquecida por um pequeno pulso de laser ou luz de alta intensidade energética. A
fonte de energia pode ser um feixe de laser (Método Flash Laser) ou um feixe de luz
oriundo de uma lampada de xendnio (Método Light Flash ou Nanoflash®), conforme
observam Rodrigues e Marchetto (2012). O aumento da temperatura na face inversa
€ identificado por meio de um detector de infravermelho. O valor da difusividade
térmica da amostra € calculado a partir da espessura versus tempo necessario para
a elevacdo da temperatura na face posterior, em porcentagens do valor maximo
(FERREIRA, 2011).

A Figura 3.6 mostra a aquisicdo dos dados, que ocorrem quando a fonte do
laser é acionada e o disparo atinge a face de incidéncia.
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Figura 3.5 — Fonte do laser acionada.

Fonte: FERREIRA, 2011, p.3

Nota: Principio do Método Flash Laser. Curva de andlise LFA. Equacéo difusividade
térmica.
Onde: «a = difusividade térmica (cm?/s); d*> = espessura da amostra (cm) e t % =
valor do tempo em 50% do aumento da temperatura na face superior traseira da
amostra (s).

O aumento da temperatura na face frontal de incidéncia da amostra, criado
pelo feixe de laser ou pelo feixe de luz difunde através da amostra, resulta num
aumento da temperatura na face traseira superior ou inversa. Se as amostras em
formato discoide possuissem superficies especulares, o feixe de laser seria refletido
de volta para sua fonte de energia. Para evitar esse fendmeno, ambas as faces da
amostra, a frontal incidente e a superior traseira ou inversa, sao recobertas com uma
fina camada de carbono, da ordem de 50 ym (FERREIRA, 2011).

Para o sistema laser, é necessario um porta-amostras de carbono
posicionado para o minimo contato com o suporte, evitando perdas de calor do laser
incidente da amostra para o conjunto. Geralmente utiliza-se o laser do tipo Nd:GGG,
gue permite o ajustamento do comprimento do feixe (entre 0,2 e 1,2 ms). A energia
do feixe € selecionada pelo operador e ajustada pelo software de andlise. E
importantissimo o alinhamento do laser, da amostra e do detector, para que se

obtenha um resultado sem interferéncias (FERREIRA, 2011).
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O modelo de transferéncia de calor fornece resultados mais precisos na
identificagdo da difusividade e da condutividade térmicas (RODRIGUES &
MARCHETTO, 2012). Para a caracterizagdo da difusividade térmica, o detector
apresenta um sinal tipico onde hd o aumento da temperatura na parte superior
traseira ou inversa, causado pelo feixe de laser ou de luz, disparado com
determinada energia de pulso e comprimento versus tempo. Os dados sé&o
registrados graficamente, com resultado em m/s (FERREIRA, 2011).

Os ensaios seguiram determinacdes da ASTM — INTERNATIONAL E 1461-
07 (Standard Test Method for Thermal Diffusivity by the Flash Method). A norma
determina que uma pequena amostra fina discoide seja sujeita a uma alta
intensidade de energia radiante de curta duracdo de pulso. A energia do pulso é
absorvida na superficie frontal da amostra. O aumento da temperatura resultante é
registrado na face posterior pelo termograma (RODRIGUES & MARCHETTO, 2012).

A espessura minima da amostra é determinada pela exigéncia de que a
duracéo do flash curto deve ser comparada com o tempo em que a temperatura
comeca a subir para a superficie traseira. Para ensaios utilizando luz de flash, a
espessura adequada € de cerca de 1 mm para amostras de difusividade menor que
0,2 cm?/sec e até 3 mm para aquelas de maior difusividade (PARKER et al., 1960).
Por outro lado, se a amostra for demasiadamente espessa, a sensibilidade é
reduzida com o tempo e a possibilidade de ocorrer perda de energia aumenta.

3.5.8 Flex&o simples (Trés pontos)

De acordo com Garcia et al. (2012), o ensaio de Flexdo em trés pontos
consiste na aplicacdo de uma carga crescente em determinados pontos de uma
barra de geometria padronizada e biapoiada, e carga aplicada na distancia média
entre apoios. S&o utilizados, para ceramicos, concreto e madeira, entre outros, por
fornecer dados quantitativos da deformacdo dos materiais sujeitos a cargas de
Flex&o. Os resultados dependem da temperatura, velocidade de aplicacédo da carga,
defeitos superficiais, caracteristicas microscopicas e, principalmente, da geometria
da secdo transversal da amostra. Durante o ensaio, ocorrem esfor¢os normais e
tangenciais na sec¢éao transversal do corpo de prova, que resultaram em um estado

de tensdes em seu interior.
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ensaiados papéis de trés origens:

PAPEL TIPO KRAFT: Gramatura 115. Sem uso. Formato da folha de 0,66 x 0,96 m;
peso medio 71,1g. Peso médio da pasta (uma folha): 61,40 g.

EMBALAGENS MULTIFOLIADAS DE REENSAQUE (folha dupla/50 kg): Peso
médio: 134,32 g. Peso médio da pasta (1 unidade): 109,19g.

EMBALAGENS MULTIFOLIADAS (50 kg) descartadas: Peso médio 182,43 g.
Peso médio da pasta (1 unidade): 114,73 g.

CIMENTO PORTLANDCP V-ARI: Amostras obtidas do material (p6), até que 100%
fosse passante nas peneiras de 75 ym (200 mesh) e retida na peneira de 37 ym
(400 mesh). O material foi seco em estufa a 105° C, por 24 horas, e acondicionado
em embalagens herméticas apoés o resfriamento.

Area superficial do cimento 2,19 m?/g, massa especifica de 3,09 g/cm® e
dimensdo média das particulas 9,6 uym. No Grafico 4.1, tem-se a evolugdo do
peneiramento do cimento segundo Normas constantes (ANEXO A).

100+ I e e
.

80+

70

60

40

Percentual passante (%)
o

30 4

20 J
_____________ Cimento Portland CP V - ARI
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Abertura da peneira (micrometros)

Gréfico 4.1 — Dimenséo das particulas de cimento, a partir da anélise de
resultados fornecida pelo fabricante (HOLCIM BRASIL).

Fonte: Dados da pesquisa

Nota: Anexos Ae B

AREIA FINA LAVADA: Obtida em depdésito de materiais de construcdo; peneirada
até que 100% dos grdos fossem passantes na peneira de abertura 4,8 mm e
ficassem retidos na peneira de abertura 0,075 mm (ABNT NBR 7211/83);
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previamente seca em estufa a 105° C = 5° C, por 24 horas. Dimensao média das
particulas, segundo Escala de Krumbein: >64 ym / <2 mm (KRUMBEIN & SLOSS,
1963).

EMULSAO POLIMERICA A BASE DE PVAC (EM DISPERSAO AQUOSA):

utilizada a temperatura ambiente, conforme fornecida pelo fabricante.

4.3 METODOS

Foram preparadas dezesseis amostras (duas para cada composi¢ao), nas
medidas de 125 x 125 mm.

A partir de cada amostra, foram obtidos trés corpos-de-prova, medindo
aproximadamente 125 x 40 mm, num total de seis unidades retilineas de material
homogeneizado, para cada formulacdo ensaiada.

Do total de 48 corpos-de-prova, foram produzidos 6 compdsitos de referéncia,
denominados BR1 e BR2, utilizou-se cimento, areia e agua.

Os compésitos com adicdo de fibras (4 e 12%) receberam 3% de emulséo
polimérica a base de PVAc e 20% de areia fina lavada. Na Figura 3.8, as variaveis
avaliadas neste estudo.

——> | papel Kraft ‘
R

. embalagem )
papel (orlgem)J Re-Ensaque

| embalagem

] | Descartada
variaveis avaliadas J—- e

|
!
L

—| sem adicao !
|

— | % fibras Kraft %——» 4% |

. 12% |
- J
Figura 4.7 — Variaveis avaliadas no estudo dos compdsitos com adicao de fibras.
Fonte: Dados da pesquisa

Na Figura 4.9, observa-se o fluxograma com a nomenclatura adotada para as
amostras com os trés tipos de papel em analise.
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—| BR1
Pasta de Referéncia - BRANCO 1—‘ ;
— BR2
. —| KF1
— | papel Kraft — = 5
3 > L | KF2
, : ) L RE1 ‘
: embalagem
Fibras Kraft ——— ]
J Re-Ensaque ‘ :
‘ i \BeEnseque. | — EE
" - —-»‘ DES1 ‘
embalagem _l ‘

Descartada J

(Deszw

Figura 4.8 — Classificacdo para nomenclatura das amostras.
Fonte: Dados da pesquisa

O teor polimérico dos experimentos foi determinado ao se levar em
consideragcao a ocorréncia (em quantidade nédo determinada) de filmes de polietileno
(PE), divulgada pelos fabricantes, com a finalidade de melhorar o desempenho das
embalagens. A densidade dos materiais compdsitos aumenta com o acréscimo de
particulas pequenas de agregado que preenchem 0s espac¢os entre as particulas
maiores.

Nas aglomeragbes mais densas, ocorre o preenchimento de vazios, que sao
indesejaveis por permitirem a penetracdo de agua, que enfraquece e causa trincas.

Na Tabela 4.1, sdo apresentados os tracos utilizados na producdo dos compdésitos.

Tabela 4.1 — Tracos do consumo dos materiais para amostras de 300 ()

Tracos Cimento |Areia |Fibras |H,O | PVAc Fator Fator Fator Fator
p/c® a/c® ci® c/a®
BR1 79 21 - 115 - - 0,50 - 3,77
BR2 77 23 - 106 - - 0,52 - 3,35
KF1/RE1/ 76 20 12 228 10 0,13 1 19 3,8
DES1
KF2/RE2/ 68 20 36 340 10 10 1,67 5,7 3,4
DES2

Fonte: Dados da pesquisa
Nota: Compositos: BR1 (288g); BR2 (2649); KF1 / RE1/ DES1/ KF2 / RE2 / DES2 (3009)
Percentuais: PVAc/cimento (1); agua/cimento (2); cimento/fibras (3); cimento/areia (4)

Nas Tabelas 4.2 e 4.3, 0 peso dos materiais (em gramas) e o total dos solidos
utilizados no preparo das amostras dos compositos de referéncia BR1 e BR2
(respectivamente 288 e 264 g) e com acréscimo de fibras (300 g):



44

Tabela 4.2 — Proporcdes dos materiais (em gramas) para amostras do GRUPO 1.

GRUPO 1
Identificacdo Amostras Sdlidos (g) Liquidos (g)
i . Total Solidos (g)
F:C:A (%) Cadigo Fibras Cimento Areia Agua Adesivo a base
de PVA
(0;79;21) BR 1 - 228 60 115 - 288
KF 1 12 228 60 228 10
(4,76;20) RE 1 12 228 60 228 10 300
DES 1 12 228 60 228 10

Fonte: Dados da pesquisa

Tabela 4.3 — Proporcdes dos materiais (em gramas) para amostras do GRUPO 2.

GRUPO 2
Identificagdo Amostras Solidos (g) Liquidos (g)
. Total Solidos (g)
F:C:A (%) Cédigo Fibras Cimento Areia Agua Adezl;op%ﬁase

(0;77;23) BR 2 — 204 60 106 - 264

KF 2 36 204 60 340 10
(12;68;20) RE 2 36 204 60 340 10 300

DES 2 36 204 60 340 10

Fonte: Dados da pesquisa

Sao necessarios cerca de 2 litros de agua para cada embalagem de cimento
(aproximadamente 150 gramas de papel kraft). A maior parte da agua foi drenada
em uma moldura de silk-screen, com tela de nylon de 0,06 mm de diametro. O
processo de producao constou do corte das folhas e embalagens pré-umidificadas,
processadas por 4 minutos. A Tabela 4.4 apresenta os equipamentos utilizados no
preparo das amostras.

Tabela 4.4 — Equipamentos utilizados no preparo das amostras

Equipamentos Caracteristicas
tesoura comum 15cm
balanca de preciséo 0,01g
liquidificador poténcia 350 w
tela de silk-screen (para drenagem da polpa) didmetro do nylon (0,06 mm)
estufa de esterilizacdo e secagem 220 Volts / capacidade 100 litros
batedeira planetaria de eixo vertical para construcao civil modelo para 20 litros / copo metalico
serra circular de bancada para corte dos corpos-de-prova Makita (de 235 mm)
molduras de para moldagem dos corpos-de-prova compensado naval (madeirite)
camera fotografica digital Samsung ST64 14.2 MP LCD 2,7"

Fonte: Dados da pesquisa
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A Figura 4.9 mostra (a) fotografias da tela de silkscreen (para drenar a polpa
batida); (b) molde de compensado naval que serviu de estrutura para o preparo das
amostras. De cada amostra, foram retirados trés corpos de prova (c).

Figura 4.9 — Tela, moldes e CPs.
(a) Tela de silkscreen; (b) Moldes em compensado naval; (c) CPs (formato final)
Fonte: Dados da pesquisa

As polpas foram secas em estufa, pesadas e acondicionadas em embalagens
plasticas hermeticamente fechadas.

Para a moldagem, utilizou-se a polpa pré-umidificada, com a dosagem de
agua definida em funcédo dos solidos. A medida que se acrescentavam as fibras,
foram realizadas correcbes, sempre em volumes minimos, para garantir a
trabalhabilidade dos moldados.

Para a obtencdo da argamassa, utilizou-se uma argamassadeira de
movimento planetario.

Utilizou-se velocidade baixa da pa do misturador (62 + 5 rotacGes por minuto),
durante 4 minutos (NBR 7215,1996)

Os compdsitos moldados ndo foram prensados, apenas mantidos em
laboratério a temperatura ambiente para secagem ao ar (evaporacgao lenta) e cura
de vinte e oito dias.

Aos trés dias de cura, as amostras foram retiradas dos moldes para corte.

Na Figura 4.10, as fotografias ilustram o processo de mistura dos materiais,
inicialmente pelos pdés, seguido pelo acréscimo da fibra hidratada, com posterior
homogeneizacgéao.
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Figura 4.10 — Moldagem dos compdsitos com acréscimo de fibras.

@) Mistura dos poOs (b); adicdo da polpa hidratada aos pds (c); consisténcia
durante o processo de mistura mecénica; (d) consisténcia de moldagem dos CPs.
Fonte: Dados da pesquisa

A Figura 4.11 apresenta amostras dos compdésitos (a) com adicdo de 4%
(DES1) e (b) com adicdo de 12% (DESZ2) de fibras. A porcao superior da amostra é
apresentada a direita e 0 verso a esquerda, nas duas figuras.

Figura 4.11 — Amostras dos compdsitos.
(a) DES1 (4% fibras).; (b) DES2 (12% fibras).
Fonte: Dados da pesquisa
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4.4 CARACTERIZACAO DOS CORPOS DE PROVA

4.4.1 Espectroscopia por transformada de Fourier (FTIR)

Para as amostras de cimento e areia, oS ensaios foram realizados por
reflectancia difusa. Utilizou-se um espectrofotometro da marca Shimadzu, modelo IR
Prestigie 21, sendo feitas 32 varreduras entre 400 e 4000 cm™, com resolucéo de 4
cm™ e intervalo de 2 cm™.

Os papéis tipo kraft, folhas internas e externas de embalagens de reensaque
e de cimento (amostras de 50 x 50 x 10mm/10mg), foram secos em estufa antes dos
ensaios, a temperatura de aproximadamente 60 + 5°C, por 2 horas e colocados
diretamente no porta-amostras para analise.

A faixa espectral variou entre 1100 e 2500 nm ao se utilizar a técnica de
reflexdo total atenuada.

Os valores de referéncia foram obtidos atendendo normas e métodos
convencionais de determinacdo das propriedades seguidos pela industria de papel e
celulose, divulgadas pela Tecnical Association of the Pulpand Paper Industry —
TAPPI (SAMISTRARO et al., 2009).

O filme da emulsdo polimérica foi obtido por desidratacdo em mufla, a
temperatura de 40° £ 5° C, por 24 horas.

4.4.2 Difracéo de Raios-X (XRD)

As andlises pelo método do p6 foram executadas no equipamento Shimadzu
7000 sob condig¢des de operagao de radiagcado Cu Ka, (A= 1,54056), sob tenséo de 35
kV; tubo de 40 mA, velocidade do gonidmetro de 0,02° a 28 por passo, tempo de
contagem de 0,6 segundos por passo e varredura de 3 a 90°. Os dados foram
coletados por meio de fendas de divergéncia de 1 grau, dispersdo de 1 grau e
recebimento 0,3 mm. Efetuou-se a interpretacdo qualitativa do espectro por
comparacdo utilizando referéncias da literatura e o banco de dados PDFO02, do
software X-Powder - Versdo 2010.01.14 (ICDD-PDF02, 2005).
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4.4.3 Microscopia optica (M.O.)

Os papéis foram diretamente colocados no suporte da Lupa Espectroscépica
WILD HEERBRUG G binocular, para avaliagdo da superficie.

Utilizou-se uma Lupa Estereoscoépica binocular Metrimpex Hungary PZO -
Labimex béasica, sem acessoérios especiais, para analise superficial dos compdésitos,
no modo de reflexdo. O preparo prévio dos materiais consistiu em secagem dos CP
sem estufa a temperatura de aproximadamente 60° + 5° C, por 2 horas.

4.4.4 Microscopia eletrénica de varredura (M.E.V.)

Para este ensaio, adotou-se o0 mesmo preparo prévio da M.O., tanto para os
papéis quanto para os compositos, com des-umidificacdo e metalizacdo com ouro
pelo método Sputtering (por aspersao), por se tratarem de amostras ndo condutoras.
Utilizou-se o equipamento marca Sanyu Electron, modelo Quick Electron — SC 701.
A formacédo das imagens para analise morfolégica e microcavidades dos compoésitos
ocorreu por deteccdo de elétrons secundarios e elétrons retroespalhados, com
energia do feixe de 15 kV. Para obtencdo das micrografias de alta resolucdo de
todos os materiais sob analise, utilizou-se um equipamento da marca Shimadzu,
modelo Super Scanning Electron Microscope para o registro superficial de papéis e
filme polimérico e de superficies de fratura, bordas, poros, microfissuras e
distribuicdo das fibras dos CPs dos compdsitos, obtidas sob as mesmas condi¢cdes

do equipamento.

4.4.5 Potencial hidrogénio i6bnico da agua e papéis (pH)

Determinou-se o potencial hidrogénio i6nico dos materiais por meio do
peagametro modelo mPA 210, como instrumento de medi¢cdo. Considerou-se 0s
valores de medicdo do pH da &gua utilizada no preparo da polpa e da emulséo
polimérica, tal como fornecida, para comparacdo com os dados fornecidos pelo
fabricante. Ambas as medicGes foram realizadas com os materiais a temperatura
ambiente. As analises foram realizadas em triplicata.

Constatou-se variacdo dos pesos unitarios das folhas papel Kraft (média de
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71,06 g); das embalagens de reensaque (média de 134,32 g) e das embalagens
descartadas (média de 182,43 g). A quantificacdo da agua ocorreu apés um periodo
de 24 horas de imersao total de papéis e embalagens em recipiente tampado. No
processo, utilizou-se 2 litros de dgua e uma embalagem ou folha (seca) para cada

ensaio.

4.4.6 Termogravimetria (TGA)

Para a determinacdo da Termogravimetria (TGA) das amostras de papel
Kraft, embalagens (partes interna e externa) e filmes (emulsé@o polimérica a base de
PVAC), utilizou-se o equipamento DTG — 60 / 60 A. Observou-se que a faixa de
temperatura variou de ambiente até 600° C, por 24 horas, com taxa de aguecimento
de 10° C por minuto, atmosfera de N, e fluxo de 15 ml por minuto, a 40 kV e 30 mA.
Para o cimento e a areia, a faixa de temperatura foi de ambiente a 1400° C, com 0s

mesmos parametros.

4.4.7 Difusividade térmica, condutividade térmica, calor especifico (Método
Flash Laser) e densidade (Método Geométrico)

Foram caracterizadas amostras cilindricas de 8 mm de diametro, com
tolerancia de + 0,001; - 0,100 e espessura na faixa de 2,5 a 3 mm. As faces foram
planificadas com tolerancia de 0,005 mm. Na Figura 4.12, tem-se fotografias de
placas moldadas para a retirada dos CPs BR1, BR2, DES1, DES2 e amostra

preparada para a analise (fixados por parafusos no anel de molibdénio).

Amostra

Anel de molibidénio

Tubo de alumina

Figura 4.12 — Placas de compdsito para retirada dos CPs utilizados nos ensaios.
Fontes: (a) Dados da pesquisa; (b) LMPT/CDTN.
Nota: Porta-amostra para os ensaios termofisicos
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Obteve-se a espessura exata para a determinacdo das propriedades
termofisicas dos compésitos no Laboratério de Medicdo de Propriedades
Termofisicas de Combustiveis Nucleares e Materiais do Centro de Desenvolvimento
de Tecnologia Nuclear (LMPT/CDTN), com a ajuda de um micrometro com resolucéo
de 0,001mm.

A densidade foi geometricamente determinada por meio de balanca analitica
(resolucéo de 0,0001g) e micrometro. Realizou-se dez medi¢cdes de diametro e dez
medicOes de espessura em cada amostra, para a determinacdo de valores médios.
Para a massa, também se realizou dez medicbes em cada amostra, para iSso
utilizou-se balanca analitica com resolucdo de 10 (g). As densidades foram
geometricamente determinadas, a partir da expresséo p = 4.m/ 7w.d°.L, onde m é a
massa meédia, d o diametro médio e L a espessura média da amostra.

Para determinacdo da difusividade térmica « e do calor especifico C,,
realizou-se cinco medicdes a temperatura ambiente, em cada amostra, empregou-se
o Método Flash Laser, de acordo com a horma ASTM-E-1461-07.

Todas as medi¢cBes termofisicas foram realizadas no LMPT/CDTN.

O sistema utiliza um laser de CO, selado, com poténcia maxima de 100 W. A
duracéo do flash foi fixada em 15 ms e a poténcia do laser em 93 W. A difusividade
térmica foi calculada pela equacédo abaixo:

1,37L2
o=
Ty, 1)

Onde: a= difusividade térmica [m?-s™];L = espessura da amostra [m] e ty, = tempo

de meia excursao [s].

O calor especifico (C,) foi calculado pela equagéo a seguir:

Cp= _Q
p-L(T, =T, ) ()

Onde: Q = quantidade de calor absorvida na face da amostra [J-m™]; p = densidade
da amostra [kg-m™]; L = espessura da amostra [m]; T; = temperatura inicial da

amostra [K] e Ty = temperatura maxima atingida na face oposta da amostra [K].

Para obtencdo dos valores de Q e C, de cada amostra, empregou-se uma
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amostra padrao de Piroceramico 9606 (Netzsch), como referéncia para comparacéao
com dados obtidos a partir dos compdésitos ensaiados. Foram realizadas cinco
medicdes para a obtencdo do Q, com 0s mesmos parametros empregados nas
medi¢cdes das amostras, ou seja, duracdo do flash de 15 ms e poténcia do laser de
93 W. A condutividade térmica k foi calculada pelo produto da difusividade térmica

pela densidade e pelo calor especifico, conforme a equacao abaixo:

k= ap.C, 3
Onde: a. = difusividade térmica [m?-s']; p = densidade da amostra [kg-m~] e Cp =

calor especifico [J.kg™*.K™]
4.4.8 Flexao simples (Trés pontos)

Utilizou-se a Prensa Universal de Ensaios Destrutivos/EMIC - modelo DL
30000 N; com Célula Trd 23, capacidade de carga de 200 kg e extensémetro Trd 10
(posicionado ao centro, entre dois apoios num vao de 100 mm). A taxa de
deformacéo foi ajustada para 0,5 mm/min™.

Tanto para as argamassas de referéncia quanto para os compdsitos com
carga de fibras, foram empregados CPs prisméticos medindo aproximadamente 125
x 40 mm?, cortados com serra circular Makita (de bancada), de 235 mm. Programa
utilizado para analise dos dados: Tesc - Versdo 3.04. Os dados obtidos foram
gerados pelo software Excel, em graficos de barras de erros e desvios padrao.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE
FOURIER

O Grafico 5.1 traz a curva para a fracdo de agregado miudo utilizada.

Gréfico 5.1 — Espectros de absorcao de infravermelho da areia fina lavada

0.0140 areia fina lavada |
0]
[{e]
0.0105 o
M~
g o
3 |
®
Q
& 0.0070 o
g - uojﬁ w| ||
3 ‘_;O'I (o))
{ ©
: ]
SRS
0.0035 i
e/l
E‘J ‘“‘ n
/oy
0.0000

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400
Numero de onda (cm™)

Fonte: Dados da pesquisa

Podem ser observados picos na regido da impresséo digital (1188 cm™, 1096
cm®, 875 cm®, 798 cm™, 695 cm™, 517 cm™ e 468 cm™), todos associados ao
quartzo (MANSUR, 2007). No espectro, também se utilizou picos relacionados a
feldspatos (1052-1096 cm™), minerais cauliniticos (912, 2132, 2236, 2358, 3620 e
3694 cm™) e calcita (1421 cm™) - minerais encontrados usualmente em rochas
quartziticas. E possivel que esses minerais ndo tenham sido identificados nos
ensaios de difracdo pelo tamanho reduzido de amostras estudadas.

A absorcdo do nimero de onda de 3424 cm™ pode estar associada a
presenca de 4gua aprisionada na matriz de quartzo. O aumento de picos entre 3600-
3700 cm™ se relacionam a vibracdes de hidroxilas encontradas em materiais
argilosos e cauliniticos (MANSUR, 2007).

A Tabela 5.5 apresenta 0s grupos quimicos e numeros de onda

correspondentes as vibragbes observadas nos espectros. Como se pode observar



53

no Grafico 5.2, os espectros apresentaram picos especificos relacionados ao PVA e
ao PVAc, e alguns picos associados a ambos (as regides 1583 cm™ e 1558 a 1568

cm* determinam elementos quimicos diferentes).

Tabela 5.5 - Modos de vibracao e picos correspondentes para PVA e PVAc.

Numero de onda Grupo Polimero
(cm™) caracteristico correspondente
3550-3200 v (OH)OH...OH PVA e PVAC
2937-2870 v (CH) PVA e PVAc
1730-1712 v (C=0) PVAc
1650-1630 8 (OH)OH...OH PVA e PVAC
1558-1568 (-CO0) PVA*
1461-1417 0 (CH) - CH, PVA
1376 5 (CH) — R-CH,4 PVAC
1329 5 (OH) - C-OH PVA
1270 Va5(=C-0-C) PVAC
1141 v (=C-0) PVA
1093-1096 v (=C-O) — C-OH PVA
1023 vs(=C-0O-C) PVAC
945 (C-O) PVAC
916 5 (CH) — CH, PVA e PVAC
849 v(C-C) PVA
602 (C=0) PVAC

Fonte: MANSUR, 2007, p. 118.
Nota: (*) lons carboxilatos residuais do processo de saponificacao.
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Gréfico 5.2 — Espectros de absorcao de infravermelho do filme polimérico.
Fonte: Dados da pesquisa
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Nos espectros do filme analisado, tem-se um importante pico de absorcéao
(nimero de onda 1141 cm™), associado ao estiramento C-O, corresponde a uma
banda de vibragdo atribuida a cristalinidade do PVA. O estudo da emulsdo
polimérica mostra picos relativos as ligacbes C=0 (acetato de vinila) no comprimento
de onda 1730 cm™ e o estiramento do C-H, em 2937 cm™. A maioria dos espectros
obtidos para os PVAs, apresenta picos associados ao processo de hidrélise dos
grupos acetato de vinila do PVAc na regido entre 1558 e 1568 cm™ (MANSUR,
2007).

No Grafico 5.3, tem-se bandas de celulose das amostras de papéis e

embalagens kraft.
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Grafico 5.3 — Espectros de absorcao de infravermelho do papel kraft.
Fonte: Dados da pesquisa

No Grafico 5.4, verifica-se a homogeneidade do perfil espectral. A inexisténcia
de sinais diferenciados entre as amostras de reensaque e descartadas ensaiadas €
caracteristica considerada relevante. Esses sinais sdo comuns na identificacdo de
celulose em polpas de misturas de coniferas e folhosas (2270 nm), hemicelulose em
Eucalypytus camaldulensis (2276 e 2328 nm); a banda 1680 nm identifica o nimero
kappa em polpas kraft (SAMISTRARO, 2009).
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Algumas das alteracdes registradas podem resultar de condi¢cdes de andlise,

ruidos, presenca de didéxido de carbono, umidade do ar e tendem a ser

desconsideradas.
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Gréfico 5.4 — Espectros de absorcao de infravermelho de embalagens.
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Ja4 no espectro obtido para o cimento Portland (Grafico 5.5), € possivel

verificar picos correspondentes aos silicatos de célcio CsS (922 cm™, 525 cm™ e 450

cm™), aluminato de célcio CsA (745 cm™ e 424 cm™) e materiais carbonéticos (2516

cm™, 1795 cm™, 1497-1425 cm™, 878 cm™ e 713 cm™). A presenca de agua esta
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associada a portlandita, em 3641 cm™ (MANSUR, 2007).
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Gréfico 5.5 — Espectros de absorcao de infravermelho do Cimento Portland
CP-V ARI.
Fonte: Dados da pesquisa

5.2 DIFRACAO DE RAIOS-X (XRD)

O Gréfico 5.6 apresenta os resultados obtidos para a areia (material cristalino)

utilizada no experimento, com picos caracteristicos do quartzo.
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Gréfico 5.6 — Difratograma de raios-X da areia.
Fonte: Dados da pesquisa
Nota: Onde: Qz = SiO,; Ct = caulinita, Hm = hematita.
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Muitos dos picos identificados nos resultados obtidos para a areia estdo de
acordo com o padrdo de difracdo do quartzo, representados no Grafico 5.7, através
da Ficha 05-0490 - ICDD (MANSUR, 2007).
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Gréfico 5.7 - Padrao de difragdo do quartzo.
Fonte: MANSUR, 2007, p.104

No difratograma obtido para o cimento Portland, Grafico 5.8, pode-se
observar um padrao tipico para este cimento, com identificacdo das fases cristalinas
de seus principais componentes (alita, belita, aluminato, ferrita, portlandita e a
porcao calcarea), segundo Mansur (2007).
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Gréfico 5.8 — Difratograma de raios-x do Cimento Portland CP-V ARI.
Fonte: Dados da pesquisa
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No Grafico 5.9, observa-se picos caracteristicos dos polimeros PVA e PVAc.

A emulsdo polimérica foi ensaiada conforme fornecida pelo fabricante e
também como filme, ap6s secagem em mufla a temperatura de aproximadamente
40° C, por periodos de 24 horas e 48 horas.

Os resultados nao diferem significativamente. A amostra em filme néo
apresentou aumento significativo na cristalinidade quando comparada as demais. Os
dados foram suavizados para permitir uma avaliagdo qualitativa da cristalinidade
através da observacédo do alargamento dos picos.

Quanto mais estreitos 0s picos, maior o grau de organizacdo da estrutura. A
cristalinidade esta diretamente relacionada ao grau de hidrélise devido as fortes
interacdes resultantes das ligagcdes de hidrogénio.
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Gréfico 5.9 — Difratograma de raios-x do filme polimérico.
Fonte: Dados da pesquisa

Nos materiais amorfos, picos bem definidos sdo substituidos por um ou dois
picos alargados centrados e proximos aos picos principais dos materiais. Quanto
maior o grau de hidrélise, mais estreitos e agudos séo 0s picos e maior o numero de
hidroxilas disponiveis para ligacdo, maior alinhamento das cadeias pela formacéo de
ligagcdes de hidrogénio entre estes grupos e, consequentemente, aumento na
cristalinidade (MANSUR, 2007).
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5.2.1 Comparativo entre os resultados difratoméricos dos compositos de referéncia e

descartados

O objetivo deste estudo comparativo é relacionar os resultados obtidos a
partir dos compdésitos de referéncia (BR1/BR2), com aqueles produzidos contendo
fiboras das embalagens descartadas (DES1/DES2) para ambas as formulagdes.
Padrbes de difracdo de raios-X obtidos para as pastas com e sem adicdo de PVA
foram identificados. No Grafico 5.10, pode-se observar que os compositos de
referéncia apresentaram picos caracteristicos da presenca de quartzo, caulinita e

outros componentes do cimento e areia, materiais constituintes do compaosito.
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Gréfico 5.10 — Difratograma de compdsito de referéncia (BR1)
Fonte: Dados da pesquisa

Cargas ou agentes de refor¢co particulados, em geral, apresentam energia
livre superficial maior do que a de alguns polimeros e podem auxiliar na
cristalizacado polimérica, atuando como nucleadores (CANEVAROLO, 2004). Este
efeito sobre a matriz pode ser observado a partir do momento que 0s principais

picos de BR1 presentes no compdésito DES1 (Gréafico 5.11).
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Gréfico 5.11 — Difratograma de amostra de compésito DES1
Fonte: Dados da pesquisa

A andlise dos compositos do Grupo 2, apresentada nos Graficos 5.12 e 5.13,
a maior parte dos picos identificada no compésito de referéncia (BR2) foi verificada

nos compasitos com acréscimo de fibras (DES2).
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No caso do compdsito com percentual fibroso de 4% (DES1) — Apéndice A,

observa-se que o0 acréscimo produziu alteracdes pouco significativas, com a



61

diminuicdo da intensidade dos principais picos. Situagdo inversa ocorre nos
compadsitos com acréscimo fibroso de 12% (DES2), em que o aumento percentual
de fibras interferiu nos resultados, proporcionando maior cristalinidade nos
compésitos (aumento na intensidade dos picos).

Ha um significativo aumento na cristalinidade observado também no
difratograma apresentado no Apéndice B.

Entre os compdsitos com acréscimo fibroso, aqueles que receberam a fibra
kraft (KF1> KF2) apresentaram picos mais pronunciados. Entre os compa@sitos
preparados com fibras provenientes de embalagens de reensaque, 0s que

receberam maio percentual fibroso apresentaram picos menos intensos.

—
L
<
o d
200 O
n %)
(3] o)
o o
lof ®
— O 5
[0v] ©
: 150 Q
= 0, 0,
) l;:\o (&)
® ‘ d’cf) @a, 0
% Ho' © ONUJ <
€ 100 \ S > &
c < T
- @) (7 ™ w
08 My % % o
™ (&) S 5
T
‘ o

30 40 S0 60 70 80 920
2 theta

Grafico 5.13 - Difratograma de amostra de compdsito DES2
Fonte: Dados da pesquisa

Da observacédo dos compositos DES2 em resultado apresentado no Apéndice
A, pode-se supor que o volume trés vezes maior de fibras (mais leves que o cimento
e a areia) pode té-las levado a ocupar os espacos mais superficiais dos CPs,

mascarando o0s picos tipicos de materiais cimenticios.
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5.3 MICROSCOPIA OPTICA (M.O))
Na Figura 5.13, obtida através da Lupa espectroscépica WILD HEERBRUG
G, pode-se observar a aparéncia tramada do papel Kraft utilizado nas amostras de

embalagens de reensaque e descartadas.

.y embalagem deséartada - falha interna
. * a

Figura 5.13 — M.O. da folha interna de embalagem descartada.
Fonte: Dados da pesquisa

Na Figura 5.14, obtida com a utilizagcdo da Lupa Metrimpex Hungary PZO,
evidencia-se a ocorréncia de bolhas superficiais de variados tamanhos, nos
compodsitos obtidos com fibras de embalagens de reensaque (RE1) e embalagens
descartadas (DES1).

(a) RE1 (b) DES1

Figura 5.14 — (a) Aparéncia superficial homogénea com aparecimento de bolhas em CP do
composito RE1L; (b) bolhas de maiores didametros na superficie do CP do compdsito DES1.
Fonte: Dados da pesquisa

Nota: Obtencéo: Lupa Metrimpex Hungary PZO.

No processo de hidratacédo para obtencdo da argamassa, as amostras que
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by by

apresentaram relacdo a/c mais adequada a trabalhabilidade e a moldagem dos
corpos de prova foram obtidas para teores que variaram entre 0,7% (adicdo de 4%),
e 3,2% (adicao de 12%) de polpa fibrosa.

Na figura 5.15, nota-se a ocorréncia de bolhas maiores e em maior
guantidade nos compdsitos com maior acréscimo fibroso, resultado da inclusdo de
agua em quantidades acima das utilizadas no preparo de argamassas, 0 que
resultou em uma maior quantidade de vazios.

Em imagens do Grupo 1 (4% de fibras), pode ser observado que particulas
fibrosas dispersas na matriz dos compésitos de forma homogénea colaboram contra
a formacéo de bolhas e a propagacéo de trincas.

A Figura 5.15 apresenta a variabilidade dimensional das polpas desidratadas
das fibras de embalagens de reensaque em aumentos de 50 e 80 vezes do natural,
obtidas com a utilizacédo da Lupa Metrimpex Hungary PZO.

Figura 5.15 - Variabilidade dimensional das fibras.
Fonte: autor
Nota: (a) e (b) fibras de embalagens de reensaque.

54 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (M.E.V.)

A Figura 5.17 apresenta aspecto do filme produzido pela desidratacdo da
emulsdo polimérica a base de PVAc.

As imagens permitem visualizar o material polimérico finamente granulado e
disperso de modo uniforme. No filme, ndo foram observados contornos das

particulas do latex.



64

Figura 5.16 — M.E.V. do filme polimérico a base de PVAc.
Fonte: autor
Nota: (a) aumento de 100 vezes; (b) aumento de 1000 vezes.

A Figura 5.17 evidencia a variabilidade dimensional caracteristica das fibras
lignocelulésicas em (a) imagem superficial do papel kraft e (b) detalhe do aspecto

proporcionado pelas tintas de impressdo em embalagens descartadas.

J"‘”' '( r \ v v \
(a) " 15.0kV" F———1&0 pm x200 ,DEMMEF)ET-MG (b) 15.0kV  |I——>—460 [im x200~ DEMAT:CEFET:MG

-~

Figura 5.17 — M.E.V. de papel kraft e embalagem descartada de cimento em aumentos de
200 vezes.

Fonte: autor

Nota: (a) folha interna; (b) detalhe com pigmentacao em folha externa.

Na maioria das embalagens de cimento nacionais utiliza-se uma ou duas
cores de impressao para identificacdo externa. N&o foi possivel obter junto aos
fabricantes de embalagens sua composi¢cdo. Pode-se observar que essas tintas se
dispersam na agua de preparo da polpa.

De acordo com a Associa¢cdo Brasileira da Industria Quimica (ABIQUIM), os
pigmentos organicos ou sintéticos utilizados tém como caracteristica funcional o
fornecimento de cor a diferentes materiais e substratos, ndo sao especificos para a
sacaria de cimento. (ABIQUIM, 2012).

O pH dos 6xidos utilizados no preparo das tintas pode variar de acordo com a
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aplicacdo. Em geral, séo utilizados em sistemas cujo solvente é aquoso. Devido a
necessidade de opacidade e poder de cobertura, s&o combinados com pigmentos
organicos e corantes para uma cobertura de fundo uniforme e reducéo dos custos.

Existem Oxidos amarelos, utilizados na composicdo das tintas verde e
vermelha, constituidos por FeZnO e Fe(MnQ,), especiais para altas resisténcias
térmicas, um comportamento desejavel em face do processo de ensacamento das
embalagens de cimento (ABIQUIM, 2012). Esses elementos nao foram identificados
nas analises de difracao das embalagens, o que sugere sua provavel dispersdo na
agua utilizada para o preparo da polpa.

5.4.1 ASPECTOS SUPERFICIAIS COMPOSITOS BR1 e DES1

Na Figura 5.18, fotomicrografias destacam em (a) a variabilidade dimensional
das fibras celuldsicas e o aparecimento de bolhas superficiais nos compésitos de
referéncia e a textura fibrosa superficial aerada nas areas de fratura do compésito
RE2 (12% de fibras). Em (b) detalhe do ponto de ruptura com caracteristicas
recorrentes nos materiais produzidos com maior teor de fibras (DES2)
provavelmente decorrente da dificuldade de obter a perfeita homogeneizacéo entre
fiboras e matriz. As amostras ndo condutoras dos compoésitos receberam
recobrimento em ouro (processo sputterin), operou-se com vacuo de 107.

i

()~ 15.0kVI——100um x100 DEMAT-CEFET-MG [l (b) 16.0kV ———100pm X100~ DEMAT-CEFET-MG

) Saay

Figura 5.18 — Bolhas superficiais no compdsito RE1 e variabilidade dimensional das fibras
celuldsicas.

Fonte: Dados da pesquisa

Nota: (a) Aspecto superficial e dimensionamento de bolhas superficiais do compdsito BR1;
(b) Area de fratura do composito DES1 (12% de fibras).

Fibras vegetais sdo constituidas por células individuais formadas por
microfibrilas, dispostas em camadas de diferentes espessuras e angulos de
orientacdo. As células das fibras celulésicas residuais tém de 10 a 25 ym de

7

diametro e sdo compostas por quatro camadas de microfibrilas. A interface é a
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regido mais solicitada por esforcos de cisalhamento (MANSUR, 2007). O
arrancamento das fibras depende de sua natureza e distribuicdo, e a principal
consequéncia é a perda da resisténcia mecanica e aderéncia a matriz (MANSUR,
2007).

Na Figura 5.19, detalhes de area de ruptura de amostra do compésito RE2
(12% de fibras), apresenta aspecto da fibra apds romper-se, em aumentos de 1000
e 5000 vezes.

Figura 5.19 — Fotomicrografias de regido fraturada do compésito RE2
Fonte: Dados da pesquisa

Nas fibras residuais de celulose de eucalipto, a relacao de aspecto (critério
gue avalia o comprimento médio das fibras em relacdo a espessura) é de 61 vezes,
com o comprimento médio de 0,66 mm e espessura média de 10,9 ym (FOELKEL,
2007).

Na Figura 5.20, observa-se detalhes superficiais da zona de transicdo matriz-
agregado de amostra do compdésito DES1 (4% de fibras) para comparacdo com a
zona de transicdo da amostra do compdésito DES2 (12% de fibras), apresenta uma
guantidade maior de espagos vazios entre 0s componentes.

Na fotomicrografia do compésito DES2 (b), elementos com aparéncia de
ourico do mar podem ser observados, ligados de diferentes formas as superficies

porosas de fibras, agregados e outros materiais.
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Figura 5.20 - Fotomicrografias de regifes de transicdo (a) dos compositos DES1 e (b) DES2.
Fonte: Dados da pesquisa

5.5 POTENCIAL HIDROGENIO IONICO (pH)

Determinou-se o0 potencial hidrogénio ibnico de amostras da emulséo
polimérica e da agua utilizada no preparo das polpas fibrosas. Os resultados obtidos
tém grau de certeza de 99,45% e se encontram na Tabela 5.6:

Tabela 5.6 - pH da emulsao polimérica e de aguas drenadas no preparo de polpas.

Amostras pH (Valor Médio)
Emulséo a base de PVAc 4,4 £ 0,01 unidades de pH
KF1 e KF2 7,1 + 0,01 unidades de pH
RE1 e RE2 7,0 £ 0,01 unidades de pH
DES1 e DES2 11,0 + 0,01 unidades de pH

Fonte: Dados da pesquisa

Na Ficha de especificacdes da emulsdo polimérica a base de PVAc
(apresentada no ANEXO B deste documento), o fabricante informa que o pH se
encontra entre 4,0 e 5,0 (faixa caracteristica de solucfes acidas).

Comparados os valores com os dados obtidos, pode-se afirmar que as
andlises realizadas em laboratério apresentaram valor de pH de acordo com
especificacdes do fabricante.

O pH da agua utilizada no preparo das polpas apresentou maior alcalinidade.
Esse resultado pode ser atribuido a possibilidade de interferéncia da alcalinidade do
préprio cimento residual na embalagem, da presenca de outras substancias
impregnadas durante o manuseio do material e, até mesmo, devido a presenca de

tintas de impresséao aplicadas na identidade visual das embalagens.
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O cimento €, naturalmente, um meio de elevada alcalinidade (da ordem de
13,5) devido principalmente ao hidroxido de calcio resultante da reacdo de
hidratacéo, favorecida em ambiente de elevada alcalinidade (pH acima de 12).

A importancia do conhecimento do pH dessas solu¢cdes adicionadas a pasta
de cimento esta relacionada a influéncia que poderia ocorrer no tempo de pega e na

formacao de novas fases na matriz (RIBEIRO, 2011).

5.6 TERMOGRAVIMETRIA (TGA)

A analise termogravimétrica retrata as mudancas de massa devido a
interagcbes dos materiais com a atmosfera, vaporizagdo e decomposicdo das
amostras. Essas reagdes apresentam efeitos térmicos medidos pelo termopar.

A curva da areia fina lavada (Grafico 5.14) permite observar que as variacées
de massa sao sutis no inicio do aquecimento. A liberacdo da umidade ocorreu em
dois estagios principais: um, a agua é adsorvida a aproximadamente 100° C; outro, a
agua ligada em torno de 800° C. Em torno de 2% do material, sofreu degradacao
térmica logo de inicio com a perda de agua livre até o final da banda associada a
desidroxilagéo.
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Gréfico 5.14 — TGA da areia.
Fonte: Dados da pesquisa
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A estabilidade térmica das cargas de origem natural nas condicbes de
processamento é de grande importancia. Degradac6es acentuadas ocorrem durante
0 processamento, as propriedades mecanicas dos compésitos podem ficar
comprometidas.

O Gréfico 5.15 expressa a TGA do filme polimérico a base de PVAc, com trés

etapas de perdas mais significativas de massa.
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Grafico 5.15 — TGA do filme polimérico (PVAc).
Fonte: Dados da pesquisa

A primeira perda significativa ocorreu no intervalo de temperatura
compreendido entre a temperatura ambiente e 100° C; a segunda, entre 300° C e
390° C, ambas atribuidas a degradacéao térmica.

A Ultima etapa de perda de massa ocorreu entre 490° C e 510° C
correspondente, provavelmente, a oxidacdo do material gerado na decomposicao
(ROSSINI, 2005). Observou-se que esse comportamento de mudanca de massa se
verifica para todas as amostras de maneira semelhante.

A analise termogravimétrica do cimento Porland evidencia a descarbonatagéo
do calcério, reacdo fortemente endotérmica, grande perda de massa ocorre entre
600° C e 800° C, como mostra o Grafico 5.16. As variacbes de massa nhas
temperaturas demonstradas graficamente nos permitem atribuir (a essas variacoes
de massa) a perda de umidade, a descarbonatacédo ja citada e a provavel formacao
de C,S, que nao envolvem perda significativa de massa e ocorrem acima de 1200° C
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(RIEGEL et al., 2008). A primeira perda de massa significativa ocorre por volta de
100° C, evidenciando a perda de umidade; entre 300° C e 400° C ocorreu outra

variacdo grande de massa indicando perda e, por conseguinte, degradac¢ao térmica.
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Gréfico 5.16 — TGA do cimento Portland
Fonte: Dados da pesquisa

Os Gréficos 5.17 e 5.18, a seguir, apresentam a termogravimetria das
embalagens produzidas com papel kratft.
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Gréfico 5.17 — TGA de embalagem de reensaque
Fonte: Dados da pesquisa



71

A degradacédo completa da amostra da embalagem de reensaque ocorreu em
torno de 500° C. Para as embalagens descartadas (Grafico 5.15), foi proximo aos
600° C, provavelmente por causa de residuos incorporados ao papel.

Durante a decomposicdo dos residuos, ocorre perda de massa pouco

significativa, provavelmente devido a condensacdo dos componentes da lignina e

sua aromatizacdo a altas temperaturas, aliada a presenca de cinza nas fibras
(MARTIN et al., 2009).
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Gréfico 5.18 - TGA das embalagens descartadas - partes interna e externa
Fonte: Dados da pesquisa
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5.7 DIFUSIVIDADE TERMICA, CONDUTIVIDADE TERMICA, CALOR
ESPECIFICO (METODO FLASH LASER) e DENSIDADE (METODO
GEOMETRICO)

As transferéncias de calor através dos sélidos ocorrem por condugdo. Em
geral, os materiais tornam-se mais condutores de energia térmica a medida que a
temperatura aumenta. Nos sélidos porosos (considerados condutores), 0 processo
de transporte molecular de calor é diferenciado. Como ndo ha direcdes
preferenciais, a condutividade térmica k ocorre em todas as direcbes. A
condutividade dos concretos convencionais depende da composi¢do (RODRIGUES
e MARCHETTO, 2012).

A partir das placas dos compositos BR1, BR2, DES1 e DES2, foram retiradas
amostras cilindricas com 8 mm de diametro (tolerancia: + 0,001; - 0,100) e
espessura na faixa de 2,5 a 3 mm. A espessura exata para o célculo da difusividade
térmica foi obtida no LMPT do CDTN, por meio de um micrémetro (resolucdo de
0,001 mm).

As faces foram planificadas em paralelo (tolerancia de 0,005 mm). As
superficies das faces frontal e oposta foram selecionadas em locais onde nao foram
encontradas fissuras ou outros defeitos superficiais (uma das exigéncias para o
ensaio é que o material deve ser homogéneo).

A medida de difusividade consiste, essencialmente, em determinar a relacao
tempo versus a diferenca de temperatura entre o interior e a superficie de um corpo
de prova, inicialmente a uma mesma temperatura, quando se altera a temperatura
da superficie.

A difusividade térmica € diretamente proporcional a condutividade térmica e
inversamente proporcional ao produto da massa especifica e do calor especifico. Ela
representa a velocidade com que ocorrem variacdes de temperatura no interior de
um corpo, indicando a facilidade que o mesmo tem de sofrer variagdes (NEVILLE,
1982).

Pode-se observar, no Grafico 5.19, que os compésitos de referéncia
apresentaram valores de difusividade térmica bastante préximos entre si e coerentes
aos encontrados na literatura (a difusividade térmica para o concreto com agregado
de quartzo é de 0,0079 m®/h).

Os valores para os compositos preparados com fibras de embalagens
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descartadas séo decrescentes em funcéo das adicOes fibrosas, isto é, quanto maior

adicdo, menor a difusividade térmica. Portanto, a adicao de fibras de embalagens de

cimento descartadas aumentou a capacidade de isolamento das placas.
Os compésitos DES1 (4% de fibras) e DES2 (12% de fibras) obtiveram,

respectivamente, reducdes de 55,3% e 30,3% em relacdo aos compodsitos de
referéncia.
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Gréfico 5.19 - Difusividade térmica dos compositos (BR1/BR2/DES1/DES2)
Fonte: Dados da pesquisa

Na Tabela 5.7, tem-se valores de difusividade térmica para os compdsitos

analisados. A variabilidade entre os corpos de prova de referéncia e aqueles

produzidos com acréscimo fibroso foi inferior a 2% na espessura.

Tabela 5.7 — Difusividade térmica dos compositos (BR1/BR2/DES1/DES2).

Amostra | Fibras Kraft Espessura AT Temperatura Difusividade Térmica
(%) (m) (°C) efetiva (°C) *10°m%s™
Branco 1 0 0,003217 2,40 25 0,609
Branco 2 0 0,003216 2,32 25 0,594
DES 1 4 0,003216 2,83 25 0,506
DES 2 12 0,003252 2,72 25 0,315

Fonte: Dados da pesquisa

Os compdsitos com acréscimo fibroso de 12% apresentaram os melhores

resultados relativos para cada determinacédo, obteve-se metade do valor de
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difusividade térmica, quando comparados aos compdésitos de referéncia, e um quarto
dos valores relativos ao Piroceramico 9606.

A condutividade térmica k €& uma constante de proporcionalidade que
relaciona o fluxo térmico Q com o gradiente térmico, calculada por meio da
expressao:

k = difusividade x densidade x calor especifico

Os compésitos de referéncia (BR1/BR2) apresentaram valores de
condutividade térmica dentro do padrdo para os concretos com agregados de
quartzo.

Nos compésitos com percentual de adicdo de 4% de fibras (Grupo 1), a
condutividade térmica foi de aproximadamente 1.1 W.m™.K™.

Os compositos que receberam 12% de fibras (Grupo 2), apresentaram
condutividade de 0.7 W.m™.K*, resultado inferior ao primeiro grupo em 60% e
coerente com o acréscimo. A condutividade do concreto situa-se em torno de 1,750
W/m.°C. No Gréafico 5.20 observa-se que, conforme esperado, para maiores
proporcdes de fibras, menores os valores de condutividade térmica:
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Gréfico 5.20 — Condutividade térmica dos compdsitos (BR1/BR2/DES1/DES2)
Fonte: Dados da pesquisa

Sabe-se que o calor especifico aumenta com a elevacdo da temperatura e €
consideravelmente maior com o aumento no teor de umidade (NEVILLE, 1982). Nos

materiais da construcéo civil, essa variagdo é consideravel.
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O calor especifico do concreto situa-se em torno de 1000 J.kg-1/m3. No
Grafico 5.21, observa-se os valores de calor especifico para os compdsitos de
referéncia BR1 e BR2), de aproximadamente 1400 J.kg-1/m3.
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Gréfico 5.21 - Calor Especifico dos compositos (BR1/BR2/DES1/DES?2)
Fonte: Dados da pesquisa

O calor especifico dos compdsitos de referéncia e dos compdésitos com fibras
descartadas foi sensivel as adicBes, apresentou-se resultados proporcionais aos
acréscimos. Os compositos DES1 e DES2 também apresentaram resultados
coerentes e proporcionais ao acréscimo fibroso. Para aumento de 4% de fibras
(DES1), identificou-se o valor de aproximadamente 1500 J.kg-1/m3 e para DES2 o
valor ficou em torno de 2300 J.kg-1/m3 (quase 60% maior).

A densidade é a raz&o entre a massa e 0 volume de determinado material.
Ela aumenta com o acréscimo de particulas pequenas de agregado, pois elas
preenchem os espagos entre as maiores. Aglomerac¢des mais densas ajudam no
preenchimento de vazios, que sao indesejaveis no concreto por permitirem a
penetracdo de agua, enfraquecendo e causando trincas nas estruturas.

A densidade foi determinada por meio de balanca analitica (resolucdo de
0,0001 g) e micrometro (resolucdo de 0,001 mm). Determinou-se a difusividade
térmica e o calor especifico por meio da chamada “Flash Laser Calorimetry’.

Utilizou-se os dados obtidos para o Piroceramico 9606 como referéncia para as
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Tabela 5.8 — Dados do Piroceramico 9606 para comparacao com 0S compoésitos

Temperatura efetiva (°C) Valores Unidades
Cp/ 25°C 800 Jkg ' K?
a/25°C 1.926 x10°m*s™
K | 25°C 4.009 w.m' K’
p | 25°C 2602 Kg.m*
L 0.0025 m

Fonte: NETZSCH, 2011, p.2

As densidades p (geometricamente determinadas)

foram calculadas

empregando-se a expressdo p = 4.m/ z.d’.L, onde m é a massa média, d o diametro

médio e L a espessura média da amostra. O Grafico 5.22 apresenta os resultados

dos célculos da densidade dos compésitos.
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Gréfico 5.22 - Densidade dos compdésitos (BR1/BR2/DES1/DES?2)
Fonte: Dados da pesquisa

A densidade do quartzo é aproximadamente 2650 kg*/m3. A densidade
aparente de um solo mineral fica entre 1000 e 1600 kg'/m3. Os valores obtidos para
os corpos de prova BR1 e BR2 se situam entre 1800 e 1900 kg™*/m3. Os compdsitos
com 4% de fibras (DES1) obtiveram resultados entre 1400 e 1500 kg™*/m?3 e aqueles
com acréscimo de 12% de fibras (DES2) situaram-se entre 900 e 1000 kg™*/m3.
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Nesse experimento, verificou-se que, para maiores adi¢cdes fibrosas, menores
os valores da densidade. Ao observar os compésitos com adicdes de 4 e 12%, tem-
se que DES1 é aproximadamente 50% mais denso que DES2.

5.8 DETERMINACAO DA RESISTENCIA MECANICA A FLEXAO SIMPLES

Os resultados obtidos nesses ensaios podem variar com a temperatura, a
velocidade de aplicacdo de carga, defeitos superficiais, caracteristicas
microscépicas e, principalmente, com a geometria da secao transversal da
amostra.Também apresentam variacdo com relacdo a parametros microestruturais,
tensdes residuais por processos de manufatura e sdo dependentes das condi¢des
de operacao, afericdo dos equipamentos, manuseio durante a operacéo e variagdes
de temperatura, entre outros.

Contrastando com o0s ensaios que aplicam aos corpos de prova
exclusivamente tensées normais como a tracdo e a compressao, o ensaio de flexdo
impde, sobre a secdo transversal, niveis de tensfes trativas, compressivas e
cisalhantes ao mesmo tempo. Alguns dos principais resultados do ensaio de flexdo
sdo 0 modulo de resiliéncia a ruptura — MOR, a elasticidade em flexdo — MOE e o
mddulo de tenacidade. O limite de elasticidade em flexdo é a maxima tensédo de
flexdo que o material suporta sem apresentar deformacdo permanente apds a
retirada da carga e o médulo de elasticidade em flexdo representa a relacao entre
tensdo e deformacéo dentro da regido de comportamento elastico (GARCIA et al.,
2012).

Os resultados foram apresentados através de graficos de barras de erros com
representacdo do desvio padréo dessas interagdes. Os nimeros nos eixos estdo em
poténcia da dez. A partir dos resultados dos ensaios de flexdo simples, determinou-
se a significancia das diferencas entre os compdsitos de referéncia e aqueles com

acréscimo de fibras, para os dois Grupos.

5.8.1 Comportamentos dos compadsitos em flex&o

Utilizou-se corpos de prova, de cada formulacdo, para determinacdo do
comportamento em flexao até a fratura.

Pode-se observar nos Apéndices D e E que as curvas obtidas para o0s
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compositos de referéncia sdo caracteristicas de materiais que rompem de forma
fragil, a partir de tensdes levemente pronunciadas. com valores maximos proximos a
0,20 MPa/mm. A regido de pico dos compdsitos com acréscimo de PVAc e fibras
ocorreu entre 1,0 e 0,7 MPa/mm para KF1 e RE1, um registro de elevacdo na
resisténcia mecanica de, respectivamente, 500% e 350%.

O comportamento dos compdsitos com acréscimo de 4% de fibras
descartadas (DES1) apresentaram valores de tensdo menos elevados que o0s
compdsitos com a mesma propor¢cdo de adicdo de fibras de reensaque (RE1). A
presenca das fibras em maior volume, porém, colabora para que as fraturas nao
ocorram de forma fragil.

Mesmo considerando-se um percentual de erro experimental estimado em
aproximadamente 10% nas medidas (Apéndice C), as composicdes formuladas com
4% de fibras de embalagens de reensaque (RE1) apresentaram valores médios
mais elevados que as formulacdes contendo fibras de embalagens descartadas
(DES1).

Comparativamente aos compositos com acréscimo fibroso, as curvas da
Tensdo (MPa) versus Deflexdo (mm) nos compésitos BR2 (Apéndice E) e RE2
apresentaram alteragdo significativa nos resultados, com deflexdes entre 0,20 e 0,35
MPa/mm, porém, com tensdo suportada em dobro pelo KF2 (Gréfico 5.16).

Pode-se observar também pelas curvas sinuosas dos compdsitos com
acréscimo fibroso dos Grupos 1 e 2, que houve um crescimento na resisténcia
mecanica a flexdo nos compdsitos com maior proporcao de fibras (12%).

Uma comparacdo entre os compdsitos de referéncia dos dois Grupos
(Apéndice D e Apéndice E) permite observar que o melhor resultado geral é
apresentado pelos compositos produzidos com embalagens de reensaque (RE2) e
descartadas (DES2). Porém, a variabilidade dos resultados obtidos para esses
grupos de amostras em andlise ndo permite afirmar quais foram as amostras
produzidas com acréscimo fibroso que demonstraram maior resisténcia as
deformacdes sob flexdo, uma vez que ndo foram ensaiados corpos de prova com 0s
dois valores percentuais de acréscimo para ambos 0S grupos.

O experimento tem importancia por sinalizar que alteragdes no processo de
producdo podem ser responsaveis pela variabilidade nos resultados. Uma das

hipéteses para estas variagcbes seria que, com a evaporacdo da agua de
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amolecimento, formou-se um grande namero de regides “aeradas” na argamassa.

Esse acumulo pode ter permitido a fragilizacdo dos conjuntos.

5.8.2 M6dulo de ruptura — Tensao maxima (MPa)

As caracteristicas de deformacdo do material sdo determinadas em fungéo da
flexa maxima atingida no ensaio. Quanto maior o comprimento util do corpo-de-
prova, maior sera a facilidade de medir a deformacéo, o que possibilita a execucéo
deste ensaio em materiais frageis.

O valor da flecha varia com a sec¢éo transversal do corpo de prova, em funcao
da geometria da secéo transversal do corpo de prova (I, = b.h®/12). O valor da flecha
maxima para secdes retangulares considera os valores da forca (carga) sobre a
variacdo da deflexdo (depende do médulo de elasticidade).

No célculo da tensédo normal, na secao transversal, analisando o elemento de
volume, mostrado nos graficos de médias para cada, tem-se que as fibras
superiores a linha neutra sdo comprimidas e as fibras inferiores séo tracionadas.

A tensdo em qualquer fibra é proporcional a sua distancia da linha neutra e as
forcas distribuidas na secéo transversal sdo representadas por um somatério interno
qgue equilibra o externo (momento fletor — resultante das for¢gas normais atuantes na
secao transversal do CP).

A tensdo normal na linha neutra (y = 0) tem valor numérico nulo.

Valores negativos de y correspondem a regido em que as fibras estdo
comprimidas e valores positivos correspondem a tracao.

A deformacdo depende da geometria da sec¢éao transversal.

Deve-se considerar que o momento de inércia reflete a resisténcia da secao
transversal ao giro na deformacéao a flexao.

Se considerarmos y = yy (linha neutra), tanto para a superficie externa
tracionada quanto para a superficie interna comprimida, o ponto de deformacéo
maxima representa o valor maximo da tenséo de tracdo e compressao atuantes na
secao transversal do corpo de prova no ensaio de flexao.

O mddulo de ruptura ou resisténcia a flexdo (MOR) é o valor maximo da
tensao de tracdo ou compresséao nas fibras externas do corpo de prova no ensaio de

flexdo. A tensdo de flexdo méaxima, conforme a equacéao abaixo, é dada por:



MOR = Mfmax/lz = yLN

onde MOR é o modulo de ruptura dado em pascal (Pa).
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(4)

As caracteristicas de deformacao do material sdo determinadas em funcéo da

flecha (translagéo vertical) maxima atingida no ensaio (GARCIA et al., 2012).

Os resultados dos ensaios mecanicos, com indicacdo do desvio padrao das

médias amostrais, sdo apresentados para todos os materiais fabricados. Da analise

dos Graficos 5.23 e 5.24, pode-se obter que as amplitudes (menor valor subtraido do

maior valor) nos resultados dos compdsitos de embalagens de reensaque (RE1 e

RE2) e de embalagens descartadas (DES1 e DES2) variam consideravelmente de

um grupo para outro.

Tabela 5.9 - Resultados de tensdo méxima do Grupo 1.

Tenséo Mx (MPa)
Grupo 1 Média | Desvio Padrao
BR1 6.67 0.97
KF1 7.23 1.84
RE1 5.27 0.96
DES1 3.55 0.12

Tensdo Max (MPa) - Grupo 1
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Gréfico 5.23 - Compésitos do Grupo 1 - Tensdo Maxima (MPa).

Fonte: Dados da pesquisa

Os resultados que apresentam a menor variabilidade foram os obtidos a partir

das amostras DES1 e RE2, o que denota uma producdo homogénea. Verifica-se

gque a tensdo maxima dos compdsitos diminui aproximadamente 30% com o

aumento do percentual fibroso.
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Tabela 5.10 - Resultados de tensdo maxima do Grupo 2.

Tenséo Mx (MPa)

Grupo 2 Média | Desvio Padrao
BR2 5.97 1.86
KF2 6.71 1.07
RE2 3.55 0.12
DES2 2.86 0.56

Tensdo Max (MPa) - Grupo 2
10

3.6

T - :[2‘3
a 59 6.7 3.5 2.8
BR2 KF2 RE2 DES2

Gréfico 5.24 - Compésitos do Grupo 2 - Tensdo Maxima (MPa).
Fonte: Dados da pesquisa

O aumento na proporcdo de carga aumenta a area interfacial entre a matriz e
a carga hidrofilica, aumentando a fragilidade e reduzindo a tensdo maxima
suportada pelo compésito. Além disso a adicdo de carga hidrofilica leva a formacéo
de regides de micro-vazios entre matriz e carga, o que interfere na distribuicdo da
forca nos testes, reduzindo a resisténcia mecénica dos compdsitos de maior
acréscimo de fibras.

Os compdésitos com adicdo de fibra kraft revelaram os maiores desvios
amostrais do Grupo 1, o que pode ser resultado de uma dispersdo incorreta das
fibras no local proximo ao centro dos corpos de prova.

Entre os compésitos de referéncia (BR1 e BR2), sob esforcos de tenséo, a
variagdo mais pronunciada ocorre nos corpos de prova do Grupo 2 (mistura com
maior quantidade de cimento).

A média nos resultados obtidos nas formulacées contendo fibras kraft
provenientes de embalagens de reensaque ou descartadas (RE1, RE2, DES1 e
DES?2) apresenta-se a mais equilibrada.

Os resultados decrescentes obtidos pelos compdsitos que receberam

acréscimo de cola e fibras também pode estar relacionado ao volume de ar
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incorporado na argamassa. Dessa percepcao, depreende-se que uma alteracado no
fator a/c, p/c e adocao de procedimentos de diminuicdo do ar incorporado durante a
moldagem (vacuo) podem se apresentar como boas alternativas de pesquisa.

Os valores de resisténcia a flexao obtidos por argamassas modificadas por
pequenas quantidades de polimeros a base PVA sdo, segundo a bibliografia
consultada, inferiores as argamassas de referéncia, e responsaveis por uma
reducdo na resisténcia mecéanica a flexao.

Ohama (1998) notou uma redugdo na resisténcia a flexdo da ordem de 40%
para cada 1% de adicdo de PVA (em relacdo a massa de cimento), enquanto KIM et
al. (1999) obteve uma reducéo aproximada de 1 % para cada 1% de PVA.

Em outro trabalho, Kim et al. (1999) observou perda de resisténcia a
compressao, ficou a resisténcia a flexdo inalterada pela adi¢cdo de PVA (p/c variando
de 0 a 2%).

Segundo Mansur (2007), a perda de resisténcias mecanicas pela adicdo de
PVA em pastas, argamassas e concretos produzidos pelo método tradicional é
especialmente atribuida a reducédo da secao transversal resistente em funcao do ar
incorporado na argamassa devido a atividade superficial dos polimeros. Além disso,
poros sao concentradores de tensdes atuantes em corpos de prova prismaticos.

Para o teor de acréscimo de fibras de 4% (Grupo 1), houve um aumento na
variancia significativo no compadsito com acréscimo da fibra Kraft, no que se refere a
variabilidade dos resultados entre as amostras.

A diminuicdo aparente da for¢a, nesses compdésitos, pode estar associada a
ma distribuicdo das fibras na parte central de algumas das amostras, ocasionando
menor capacidade de carga.

A adsorcdo e o molhamento da carga pelo polimero também influem no
estado conformacional das macromoléculas e na cristalizacdo do polimero, pode
atuar como nucleantes heterogéneos. A resisténcia dessa ligacdo tende a ser baixa,
a menos que haja um grande nimero de angulos de reentrancias na superficie da
carga.

Observou-se que o acréscimo fibroso levou a uma diferenca significativa entre
as médias amostrais e que, apesar disso, os resultados para as amostras DES1 e
DES2 foram os mais equilibrados do conjunto.
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5.8.3 Mddulo eléastico — E (MOE)

A medida da flecha para cada carga aplicada permitiu a determinacdao do
modulo de elasticidade do material, obtida a partir da aplicacdo da equacéo geral
(GARCIA et al., 2012).

No grafico de barras, observa-se variacées nos resultados das amostras KF1
e BR2, variabilidade nos resultados e baixo desempenho dos compdsitos RE1, RE2,
DES1 e DES2.

Sabe-se que uma das desvantagens das fibras naturais é o fato de serem
hidrofilicas. O emprego de tratamentos de superficie dessas fibras (preparo prévio
gue altere a relacdo das mesmas com a alcalinidade do ambiente da matriz) pode
melhorar a adeséo entre fibra e matriz e, consequentemente, os resultados obtidos.

E necessario considerar que um elevado teor de fibras (volume de
enchimento) nem sempre significa alto desempenho dos compasitos.

A pesquisa bibliografica faz referéncia & mercerizagdo como um tratamento
popular as fibras naturais.

O método de remocéao das ligacdes de hidrogénio presente na rede de fibras
celulésicas pode ser responsavel pelo aumento da rugosidade superficial, porém,
esse tratamento retira porcdes de lignina, cera e 6leos presentes na superficie
externa da parede celular das fibras e da estrutura polimérica da celulose, reduzindo
o comprimento das fibras. Isso pode comprometer as propriedades elasticas das
mesmas, diminuindo a resisténcia mecanica apesar do aumento da carga de
particulas (KU, 2011). Em geral, o modulo de elasticidade aumenta com o aumento
das fibras. Porém, pesquisadores também citam a tendéncia oposta, fator que pode
ser atribuido a muitos fatores, principalmente a incompatibilidade entre as fases
matriz e dispersa, devida a processos de fabricacdo e degradacado das fibras, entre
outros.

Os valores obtidos para o médulo de elasticidade dos materiais em teste
demonstraram que houve uma significativa variabilidade entre as amostras dos
compoésitos que receberam 4% de fibras de embalagens de reensaque (RE1), com
maior reducdo nos compdésitos DES1, RE2 e DES2. Os resultados médios obtidos
por KF2 apresentaram mais que o dobro da variabilidade dos compdsitos de melhor

desempenho (KF1). Na determinacdo do médulo de elasticidade, os resultados mais
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homogéneos foram obtidos pelos corpos de prova produzidos com embalagens de

reensaque e descartadas (Grafico 5.25 e Gréfico 5.26).

Tabela 5.11 - Resultados de Modulo elastico do Grupo 1.

Médulo Elastico - E (GPa)

Grupo 1 Média | Desvio Padréo
BR1 14641 1799
KF1 14701 12355
RE1 2339 645
DES1 1286 194
MOE (GPa) - Grupo 1
30.0
27.5 s
25.0
22.5
20.0
T —
125 Lis
10.0
7.5
5.0
2'3 14.6 77 573 =312
BR1 KF1 RE1 DES1

Gréfico 5.25 — Resultados de MOE (em GPa) Grupo 1.

Fonte: Dados da pesquisa

Tabela — 5.12 - Resultados de Médulo elastico do Grupo 2.

Médulo Elastico - E (GPa)

Grupo 2 Média | Desvio Padrao
BR2 17309 6174
KF2 5519 2669
RE2 1286 194
DES2 35 10
MOE (GPa) - Grupo 2
25.0
22.5 T8
20.0
17.5
15.0
12.5 s
10.0
75 T2°
5.0
25 3 o
0 73 551 Sif12 220.035
BR2 KF2 RE2 DES2

Gréfico 5.26 — Resultados de MOE (em GPa) Grupo 2.

Fonte: Dados da pesquisa
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Esses resultados decrescentes ndao eram esperados, principalmente quando
se analisou a performance dos outros compésitos fibrosos, com relacdo a
tenacidade (Gréafico 5.27 e Grafico 5.28). Uma das justificativas possiveis para o
comportamento seria 0 arrancamento das fibras da matriz, com o esfor¢o do ensaio.

Encontrou-se relatos com incentivo a utilizacdo de agentes de acoplamento
para melhorias nos resultados, assim como recomendacOes para adocdo do
processo de moldagem por compressdo, como responsavel por melhores indices
para 0 modulo de elasticidade. Esse processo permite uma maior densidade
especifica nos materiais obtidos, com menos vazios de ar entre matriz e agregados.
Outra técnica de moldagem citada como vantajosa é a tecnologia a vacuo, porém,
com a recomendacdo de reducdo do tempo de prensagem para um minimo, com o
objetivo de aumento no desempenho dos compdésitos, evitando as rupturas das
fibras e consequente degradacao (KU, 2011).

5.8.4 Tenacidade (J/m3)

A tenacidade a fratura geralmente estd associada ao comprimento das fibras
de reforco. Como o material compésito € submetido a uma carga, a tensdo €
transferida da matriz para a fibra. Podem acontecer descolamentos na interface e a
fibra ser retirada da matriz, gerando consideraveis perdas que contribuem para a
fratura. A tenacidade do material é determinada no ensaio de tracdo pela area do
gréfico tensdo versus flecha. O comportamento médio dos compdsitos com
acréscimo de cola e fibras apresentou uma propriedade que se destacou nas
andlises, a tenacidade a fratura, tanto para adicbes de 4% quanto para 12% de
fibras (SAVASTANO, 2000).

Os graficos de barras 5.27 e 5.28 demonstram uma variabilidade significativa
entre os resultados das amostras RE1, RE2 e BR2, entretanto, apesar da
variabilidade, os resultados obtidos para o grupo de compdsitos que receberam
acréscimo de cola e fibras foi muito superior ao apresentado por aqueles que nao
receberam adi¢cdes. O comportamento dos compadsitos com acréscimos fibrosos foi o

mais homogéneo.



Tabela 5.13 - Resultados de Tenacidade do Grupo 1.

Tenacidade (J/m°)

Grupo 1 Média | Desvio Padrao
BR1 288 135
KF1 406 112
RE1 755 353
DES1 720 88
Tenacidade (J/m?3) - Grupo 1
1200
T12240
1000
800 514
600 J'S?G
540
400 =514 I 394
234
200 164
0 288 406 755 720
BR1 KF1 RE1 DES1

Gréfico 5.27 — Tenacidade para Grupo 1.
Fonte: Dados da pesquisa

Tabela — 5.14 - Resultados de Tenacidade do Grupo 2.

Tenacidade (J/m°)

Grupo 2 Média | Desvio Padrao
BR2 489 128
KF2 617 283
RE2 720 88
DES?2 750 94
Tenacidade (J/m3) - Grupo 2
1000
1122
800 T 320 G Giid
600 416 J.ETG 1643
400 Jgs 450
200
0 489 617 720 750
BR2 KF2 RE2 DES2

Gréfico 5.28 — Tenacidade para Grupo 2.
Fonte: Dados da pesquisa
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Para os compdésitos de referéncia (BR1 e BR2), tal variacédo pode ser devida a
presenca de bolhas ou fissuras resultantes do processo de moldagem na area
proxima a regido analisada.

No caso dos compdsitos com adicdo de fibra, a variabilidade amostral pode
estar relacionada ao processo de batimento prévio e preparo da argamassa (RE1) e
também a impurezas (DES2).

As fibras kraft ndo sdo inertes, pois reagem com o cimento fresco e sofrem
variagdes de volume com a umidade. Elas foram adicionadas com a funcdo de
conferir reforco aos esforcos de flexdo das matrizes cimenticias, de modo a
aumentar a resisténcia mecéanica de compositos.

Os compositos KF2, DES1 e RE2 apresentaram resultados homogéneos, com
baixa variabilidade nos resultados. Porém, os desvios entre os compésitos RE1 e
RE2 foram considerados discrepantes, apesar de apresentarem bons resultados de
tenacidade.

Nos resultados obtidos a partir das amostras descartadas, DES2 apresentou
mais que o dobro da variabilidade apresentada por DES1, o que pode significar uma
concentracdo de pontos de tensdes nos compdsitos descartados do Grupo 2. Este
grupo, que recebeu menor quantidade percentual de cimento na formulagéo, obteve
o melhor resultado na analise de tenacidade, ou seja, resultados aproximadamente
150% superiores aos compadsitos de referéncia.

Os compoésitos KF2 e RE1 apresentaram a maior variabilidade de resultados
entre as amostras, com resultados médios respectivamente 80% e 175% superiores
aos compasitos de referéncia.

A andlise dos dados permite observar que, apesar da variabilidade entre os
grupos de amostras, os resultados de tenacidade para o0s compdsitos com
acréscimo de polimero e fibras foram satisfatérios quando comparados aos obtidos
dos compasitos de referéncia.

A inclusdo de fibras pode aumentar a tenacidade; mesmo em processos de
preparo que ndo incluam compressao.

O processamento da fibra, em duas etapas, pode ter contribuido para um
aumento das areas de contato interfacial, melhorando as ligacdes entre fibras e
matriz cimenticia (compdsitos RE1 e DES2). Isso também pode ter colaborado para

torna-las menos resistentes a esforcos mecéanicos (KF1).
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5.8.6 Analise estatistica

Analisou-se os dados com o0 emprego de estatistica descritiva e inferencial.
Para andlise estatistica, utilizou-se o software SPSS, versdo 11.0. As variaveis
guantitativas foram descritas através de média e desvio padrao.

O nivel de significancia adotado foi de 5%. Considerou-se significativos os
valores de p < 0,05. Os simbolos X + S significam média e desvio padréo,
respectivamente.

Utilizou-se o Teste de Comparacdes Mdultiplas (ANOVA) para comparacao das
médias entre os grupos. O teste Pos Hoc de Tukey foi utilizado para comparacéo
dos resultados aos pares.

O teste ANOVA permitiu identificar as diferengas entre os 4 grupos, de uma
Unica vez. Como houve diferenca significativa, o teste de Tukey foi utilizado para
determinar em quais amostras se situaram as diferencas. O sinal de asterisco (*) foi
utilizado para identificar entre quais pares de compdsitos analisados houve diferenca
estatisticamente significante. Em todas as andlises, os valores para o teste Tukey
consideraram *p<0,05.

As analises consideraram o desempenho mecanico dos CPs de compdsitos
de referéncia em comparagdo com os obtidos com inclusdo de fibras de papel Kraft
(KF), embalagens de re-ensaque (RE) e descartadas (DES), para os Grupos 1 e 2.

Nos resultados de tensdo maxima do Grupo 1 (Tabela 5.15), houve
variabilidade significativa entre todas as amostras comparadas, exceto entre
BR1/KF1 (4% de fibras).

Tabela 5.15 - Resultados de tensdo maxima do Grupo 1.

Grupos Tensao Maxima (Mpa) Valor p ANOVA
X+t S X+t S

BR1 x KF1 6.67 + 0.87 7.23+1.64

BR1 xRE1* 6.67 + 0.87 5.27 £+ 0.86

BR1 x DES1* 6.67 + 0.87 355+0.11 0.000

KF1 x RE1* 7.23+1.64 5.27 £+ 0.86 '

KF1 x DES1* 7.23+1.64 355+0.11

RE1 x DES1* 5.27 + 0.86 3.55+0.11

Fonte: Dados da pesquisa

Para 0 mesmo grupo, as avaliagbes do Mddulo elastico (Tabela 5.16)
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apresentaram resultados mais homogéneos para os pares BR1/RE1, BR1/DES1 e
RE1/DES1; a tenacidade (Tabela 5.17) também apresentou variabilidade
significativa, exceto para o par BR1/KF1.

Tabela 5.16 - Resultados de Modulo Elastico do Grupo 1.

Médulo Elastico - E (GPa)

Grupos Valor p ANOVA
Xt S Xt S

BR1 x KF1* 14.62£1.79 80.74 £ 25.27

BR1 x RE1 14.62 £1.79 23.34 £6.48

BR1 x DES1 14.62 £1.79 12.82 +1.94 0.000

KF1 x RE1* 80.74 £ 25.27 23.34£6.48

KF1 x DES1* 80.74 £ 25.27 12.82 +1.94

RE1 x DES1 23.34 +£6.48 12.82 +1.94

Fonte: Dados da pesquisa

Tabela 5.17 - Resultados de Tenacidade do Grupo 1.

Tenacidade (Mpa)

Grupos Valor p ANOVA
Xt S Xt S

BR1 x KF1 287.57 £134.99 405.81 £ 112.42

BR1 x RE1 * 287.57 £134.99 755.09 * 353.23

BR1 x DES1* 287.57 £134.99 719.9 +88.31 0.000

KF1 x RE1* 405.81 +112.42 755.09 * 353.23

KF1 x DES1* 405.81 +112.42 719.9 £ 88.31

RE1 x DES1* 755.09 £ 353.23 719.9 + 88.31

Fonte: Dados da pesquisa

A partir dos resultados obtidos sob tensdo maxima do Grupo 2 (Tabela 5.18),
percebe-se variancia entre as amostras BR2/KF2 (respectivamente compdsito de

referéncia e com acréscimo de 12% de fibras).

Tabela 5.18 - Resultados de tensdo maxima do Grupo 2.

Tensdo Maxima (Mpa)

Grupos T+ S T+ S Valor p ANOVA
BR2 x KF2 5.97 £ 1.67 6.71 £ 0.95

BR2 x RE2 * 5.97 £ 1.67 3.55+0.11

BR2 x DES2* 5.97 £ 1.67 2.86 0.5 0.000

KF2 x RE2* 6.71 £ 0.95 3.55+0.11 '

KF2 x DES2* 6.71 £ 0.95 2.86 0.5

RE2 x DES2 3.55+0.11 2.86 £ 0.5

Fonte: Dados da pesquisa

Nas avaliacdes do Mddulo Elastico do Grupo 2 (Tabela 5.19), os resultados

foram mais homogéneos, principalmente para os pares BR2/RE2 e RE2/DES2.



Tabela 5.19 - Resultados de Mddulo Elastico do Grupo 2.
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Médulo Elastico - E (GPa)

Grupos T+ S T+ S Valor p ANOVA
BR2 x KF2* 17.24 £6.19 55.12 + 26.69

BR2 x RE2 17.24 £6.19 12.82£1.94

BR2 x DES2* 17.24 £6.19 0.03 +0.01 0.000

KF2 x RE2* 55.12 + 26.69 12.82+£1.94 '

KF2 x DES2* 55.12 + 26.69 0.03 +0.01

RE2 x DES2 12.82£1.94 0.03 £ 0.01

Fonte: Dados da pesquisa

A Tabela 5.20 apresenta resultados de tenacidade, que também variaram

significativamente entre os compdésitos de referéncia (BR2) e os compdsitos com

acréscimo de fibras (KF2/ RE2/DES2). Porém, a andlise dos pares desses ultimos

apresentou variabilidade pouco significativa.

Tabela 5.20 - Resultados de Tenacidade do Grupo 2.

Tenacidade (Mpa)

Grupos X+ S T+ S Valor p ANOVA
BR2 x KF2* 234.46 £ 127.89 616.73 £ 282.86

BR2 x RE2 * 234.46 £ 127.89 719.9 £ 88.31

BR2 x DES2* 234.46 £ 127.89 750.36 + 93.58 0.000

KF2 x RE2 616.73 £ 282.86 719.9 + 88.31 '

KF2 x DES2 616.73 £ 282.86 750.36 + 93.58

RE2 x DES2 719.9 £ 88.31 750.36 + 93.58

Fonte: Dados da pesquisa
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CONCLUSOES

A utilizacdo dos residuos visa aumentar a eficiéncia dos projetos, uma vez
gue a adicao de fibras leva a alteracbes nas propriedades térmicas e de flexao dos
compasitos. Do total de 48 corpos de prova, produziu-se 6 compdésitos de referéncia,
denominados BR1 e BR2, utilizando cimento, areia e agua. Os tracos para 0S
compositos de referéncia constituem-se de duas proporcbes de cimento/areia
(percentual em massa) respectivamente 79-21 (BR1) e 77-23 (BR2). Os compdsitos
com adicéo de fibras (4 e 12%) receberam 3% de emulséo polimérica a base de
PVAc e 20% de areia fina lavada e as propor¢cbes de cimento/areia foram,
respectivamente, 76-20 (Grupo 1) e 68-20 (Grupo 2). A ocorréncia de bolhas
maiores e em maior quantidade ficou evidente nos compadsitos com maior acréscimo
fibroso, resultado da inclusdo de agua em quantidades acima das utilizadas no
preparo de argamassas, e totalizou em uma maior quantidade de vazios.

As bandas de celulose das amostras de papéis e embalagens Kraft
verificadas apresentaram homogeneidade do perfil espectral. Foram praticamente
inexistentes sinais diferenciados entre as amostras, caracteristica considerada
relevante sob o ponto de vista socioeconémico e ambiental, pois demonstra que o
papel descartado ndo perde -caracteristicas de resisténcia mecanica quando
comparado aos papéis e embalagens limpos.

Os melhores resultados entre o0os compoésitos do Grupo 1 foram,
respectivamente, os obtidos entre RE1/DES1 — mostraram que com a utilizacdo das
embalagens de reensaque ou descartadas € possivel obter um modulo elastico
superior ao apresentado pelas amostras de compdésito sem acréscimo fibroso. Ao se
comparar os comportamentos de tenacidade e tensdo maxima de BRI1/KF1,
concluiu-se que ha ganhos de resisténcia mecanica com a adicdo de fibras, mesmo
para 0s acréscimos em menores proporgoes.

Ja4 para o Grupo 2, apesar da variabilidade identificada nos ensaios,
observou-se que o par RE2/DES2 apresentou desempenho superior sob todos os
aspectos em analise, reforcando a viabilidade do acréscimo de PVAc e maiores
guantidades de fibras oriundas de embalagens kraft, tanto aquelas que néo tiveram
nenhum contato com o0 cimento, quanto as descartadas em cacambas, com

eventuais residuos.
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O calor especifico dos compdsitos de referéncia e dos compdésitos com fibras
descartadas foi sensivel as adi¢cdes, apresentaram resultados proporcionais aos
acréscimos. Os compositos com acréscimo fibroso de 12% apresentaram o0s
melhores resultados relativos para cada determinacéo; obteve-se metade do valor
de difusividade térmica, quando comparados aos compoésitos de referéncia, e um
guarto dos valores relativos ao Piroceramico 9606.

No que se refere aos CPs produzidos com acréscimo de PVAc e fibras kraft,
0s produtos resultantes das misturas foram obtidos com volume de agua sempre
superior as especificacdes da engenharia civil para placas cimenticias, concretos e
argamassas (em torno de 0,4 e 0,7). Isso transformou os CPs em uma espécie de
barbotina (produto ceramico), tendo sido utilizado em sua composicdao um material
"que ninguém quer", em substituicdo a gipsita.

Os resultados dos ensaios de tenacidade, condutividade e resistividade levam
a crer que compdésitos que incorporem fibras de embalagens de cimento possam ser
uma alternativa viavel na producao de placas internas e forros para edificacdes, com
o valor agregado de ser um produto sustentavel. H4, ainda, a possibilidade de
colaborarem para a eficiéncia térmica nas edificacbes; reducdo dos custos de
fundacao; utilizacdo de componentes industrializados padronizados e consequente
especializacdo da mao de obra levando a diminuicdo de desperdicios.
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TRABALHOS FUTUROS

O mundo industrial busca o desenvolvimento de novos materiais, com
melhorias na qualidade ou reducéo de defeitos.

Em funcdo da natureza hidrofilica das fibras, o volume de enchimento
influencia as propriedades dos compgsitos reforcados por fibras naturais. Sugere-se
gue sejam feitas novas avaliacdes no que se refere ao ataque alcalino as fibras por
produtos de hidratag&o, evitando sua mineralizacdo e consequente fragilizagao.

O processamento do residuo de celulose deve ser reavaliado, para que seja
seco ao ar livre, j& que a estufa utilizada com esta finalidade foi o aparelho que mais
consumiu energia em todo o processo de producdo dos compositos.

Também o processo de moldagem dos compdsitos ndo estruturais pode ser
reavaliado, utilizando-se uma metodologia para a diminuicdo de vazios nos
moldados e comparacao de resultados. Como os materiais moldados nao sofreram
processo compressivo, esta avaliacdo é desejada nas avaliacdes de condutividade
elétrica e térmica, para determinar quais produtos sdo mais sensiveis a geometria

microestrutural.
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TRABALHOS RESULTANTES DA PESQUISA REALIZADA

Este projeto de pesquisa gerou um trabalho apresentado em congresso
internacional (1) e fundamenta trabalhos futuros (2).

(1) Apresentacéao Oral, 14h — 08/11/11.

Evaluation of Cement-Based Composites and Poly(vinyl alcohol) reinforced
paper Kraft residue obtained from recycling packaging of cement.

IN: PTECH-2011 - Eighth International Latin American Conference on Powder
Technology, November 06 to 09, Costao do Santinho, Florianépolis, SC, Brazil.
(2) EXPERIMENTAL INVESTIGATION OF THERMAL PROPERTIES OF CEMENT

MATRIX COMPOSITES BY FLASH LASER METHOD

IN: TEMPMEKO 2013, October 14™ to 18", 2013, Funchal, Madeira, Portugal.
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ANEXOS

ANEXO A — Certificado de Analise Cimento Portland CP V — ARI.
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ANEXO B - Tabela 1 - Métodos de Ensaio do Cimento Portland CP V-ARI.

Ensaio Método de Ensaio | Resultado
SiO, 19,36 %
Al,O3 5,10 %
Fes0; 3,02 %
CaO 63,71 %
MgO NBR 14656/01 0,76 %
SO; 2,84 %
NaO 0,16 %
KO 0,83 %
CO, NBR NM 20/09 2,60 %
Perda ao fogo — P.F. NBR NM 18/04 3,80 %
Residuo Insoluvel NBR NM 15/04 0,73 %
Massa Especifica NBR NM 23/01 3,09 g/cm3
Area Especifica NBR NM 76/98 4770 cm2/g
Finura — Residuo na peneira 75 ym (200 NBR 11579/91 0,0 %
mesh)
Finura — Residuo na peneira 37 ym (400 - 1,8 %
mesh)
Inicio de pega 120 min
Fim de pega NBR NM 65/03 180 min
Agua da pasta de consisténcia normal NBR NM 43/03 31,0 %
Expansibilidade de Le Chatelier — a quente NBR 11582/91 0,0 mm
Resisténcia a compressao 1 dia 28,9 MPa
Resisténcia a compressao 3 dias 415 MPa
Resisténcia a compressao 7 dias NBR 7215/96 459 MPa
Resisténcia a compressao 28 dias 54,1 MPa
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Fonte: HOLCIM BRASIL S.A. - Selo de Qualidade Assoc. Brasileira do Cimento Portland

— NBR 5733, 2012.
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ANEXO C - Tabela 2 — Especificac6es do fabricante para a emulsdo polimérica.

utilizada para o preparo dos compdésitos com adicao fibrosa

Teor de Sdlidos (%)

40,0 -43,0

pH a 25°C

40-5,0

Aspecto e Classificacao do Produto: Liquido leitoso branco, viscoso, livre de grumos e/

ou materiais estranhos. Odor caracteristico de acetato de vinila.

Nivel de colagem D-1/EN-204: ndo se classifica como liquido inflamével e corrosivo ou se

enguadra como produto perigoso.

Fonte: HENKEL QUiMICA, Boletim Técnico - BT N° 1301, 2012.
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GLOSSARIO

Absorbéancia: também chamada de absorvancia ou absorvéncia, é a capacidade
intrinseca dos materiais em absorver radiacdes em frequéncias especificas. A absorbancia é
proporcional a espessura de uma amostra e a concentracdo da substancia nesta, em
contraste a transmitancia, que varia exponencialmente com a espessura e a concentracao.

E tratada em "Unidades de Absorvancia" (u.a.) ou AU.

Anisometria: adj. (an+isométrico). 1 Nao isomérico; que tem partes assimétricas; diz-se dos
cristais com trés partes desiguais. 2 Minerais: Relativo ou pertencente a uma rocha de

textura granular mas com componentes de tamanho desigual.
Drywall: Chapas fabricadas industrialmente mediante laminagdo continua de uma mistura
de gesso, agua e aditivos entre duas laminas de cartdo, onde uma €é virada nas bordas

longitudinais e colada sobre a outra.

Mercerizacdo: O comportamento da celulose em solugéo alcalina promove uma diminui¢céo

de dimensdes (encolhimento), maior resisténcia e maior afinidade aos corantes.
Mufla: estufa para altas temperaturas usada em laboratérios; camara metalica com
revestimento interno feito de material refratario e equipada com resisténcias capazes de

elevar a temperatura, em faixas de trabalho que variam de 200° C a 1400° C.

Numero kappa: Termo usado para definir o grau de deslignificacdo no processo de

fabricacdo de celulose.

Processo Sputterin: metalizacdo de corpos de prova com ouro, por aspersao.

Reensaque: Apesar da conota¢cdo negativa da palavra em portugués, sacaria nova, troca de

sacaria. No Dicionario Michaelis: ensaque sm (der regressiva de ensacar) Ato de ensacar.

Traco: propor¢do entre os constituintes de um material cimenticio.



