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IMPACTO POTENCIAL DESTA PESQUISA

Pode-se dizer que a pesquisa sobre o desempenho mecéanico de compaositos
geopoliméricos reforgados com fibras de sisal apresenta um impacto significativo em
diversas esferas. Ela contribui para o avango no desenvolvimento de materiais
sustentaveis, ampliando o conhecimento sobre compdsitos alternativos ao cimento
Portland, com menor pegada de carbono e melhor desempenho mecanico. A
utilizacao de fibras naturais, promovendo o uso de recursos renovaveis e a redugao
de residuos industriais, pode impulsionar cadeias produtivas locais, beneficiando
pequenos produtores de sisal e incentivando a bioeconomia.

Quanto a internacionalizagado dessa pesquisa, pode-se afirmar que ela ocorre
pela crescente demanda global por solugdes construtivas sustentaveis, alinhando-se
as metas ambientais de descarbonizagao. A nivel local, regional e nacional, a
aplicacdo desses compdsitos pode fortalecer setores da construgcdo civil e da
engenharia de materiais, especialmente em regides produtoras de sisal, como o a
regido do nordeste brasileiro.

Essa pesquisa também pode ter um papel relevante na educacéo e cultura, ao
fomentar a formagdo de profissionais capacitados para atuar com materiais
sustentaveis e difundir conhecimentos sobre tecnologias mais limpas. No contexto de
desenvolvimento sustentavel, o uso de geopolimeros reforgados com fibras naturais
reduz impactos ambientais, promovendo a transicdo para uma construcdo mais limpa
e ecoldgica.

Sendo assim, essa pesquisa esta alinhada as demandas contemporaneas por
inovagao e sustentabilidade, com potencial para transformar tanto o setor académico
quanto o setor da construcgao civil, consolidando o Brasil como referéncia em materiais

de baixo impacto ambiental.



POTENTIAL IMPACT OF THIS RESEARCH

Research on the mechanical performance of sisal fiber-reinforced geopolymer
composites demonstrates a significant impact across multiple domains. It contributes
to the advancement of sustainable materials science by enhancing the understanding
and development of alternative binders to Portland cement, offering a reduced carbon
footprint and improved mechanical properties. The incorporation of natural fibers
promotes the use of renewable resources and the minimization of industrial waste,
potentially strengthening local value chains, supporting small-scale sisal producers,
and fostering the growth of the bioeconomy.

In terms of internationalization, this research aligns with the increasing global demand
for sustainable construction solutions and is consistent with international
environmental goals related to decarbonization. At local, regional, and national levels,
the application of such composites may reinforce the construction and materials
engineering sectors, particularly in sisal-producing regions such as Northeastern
Brazil.

Furthermore, this line of research holds relevance for education and -cultural
development by supporting the training of professionals skilled in sustainable materials
and facilitating the dissemination of knowledge regarding cleaner technologies. In the
broader context of sustainable development, the use of natural fiber-reinforced
geopolymers contributes to the reduction of environmental impacts and promotes a
transition toward more environmentally responsible construction practices.

Thus, this research is well-aligned with contemporary imperatives for innovation and
sustainability, holding the potential to transform both the academic sphere and the
construction industry, while positioning Brazil as a leading reference in the

development of low environmental impact materials.
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RESUMO

O geopolimero € um material obtido pela ativacdo alcalina de fontes de
aluminossilicatos e apresentando-se como uma alternativa sustentavel parcial ao
cimento Portland. Sua produgdo demanda menos energia, reduzindo o impacto
ambiental, o que torna os elementos construtivos a base de geopolimero atraentes
para a construgao civil. O uso de fibras lignoceluldsicas, como as fibras de sisal, tem
sido amplamente estudado como reforgco em matrizes geopoliméricas, devido a sua
disponibilidade, baixo custo e capacidade de melhorar significativamente as
propriedades mecanicas dos compdsitos. Este projeto desenvolveu compdsitos
geopoliméricos reforcados com fibras de sisal, tanto com tratamento quimico de
mercerizacdo quanto sem tratamento superficial, utilizando metacaulim ativado com
solucao alcalina de silicato de sddio e hidroxido de sodio, além de aditivos para
otimizar a trabalhabilidade, como a hidroxipropilmetilcelulose (HPMC) e surfactante.
Foram produzidos compésitos com diferentes teores de fibras nao tratadas e tratadas
pelo processo de mercerizagédo (0,5%p, 1%p e 2%p) para avaliar seu desempenho
mecanico. Os resultados mostraram que a incorporacao de fibras naturais elevou a
resisténcia a compressao. Com relagao ao tempo de cura, de 7 para 28 dias, observa-
se que pasta geopolimérica (M1) aumentou cerca de 69% a resisténcia a compressao;
no entanto, os compdsitos com 0,5% em massa de fibra (MF-0,5) apresentaram um
aumento de 58,8%; com relagdo aos compdsitos com 1% em massa de fibra (MF-1)
foi observado um aumento de 43,40%, e, finalmente, os compdsitos com 2% em
massa de fibra (MF-2) a resisténcia a compressao teve um aumento de 120,56%. No
entanto, o médulo de elasticidade dinédmico diminuiu devido ao aumento da
porosidade e a menor rigidez das fibras. Com relacéo a resisténcia a flexao a trés
pontos, ndo foram encontradas diferengas estatisticamente significativas do médulo
de ruptura entre a pasta geopolimérica (M1) e os compésitos geopoliméricos com 1%
(MF-1) (MFT-1) e 2% (MF-2) (MFT-2). Além disso, os testes iniciais de impressédo 3D
com geopolimero sem fibras indicaram desafios relacionados a reologia e aderéncia

entre camadas.

Palavras-chave: Comportamento reoldgico; pasta geopolimérica; fibras vegetais;

aditivos quimicos.



ABSTRACT

Geopolymer is a material obtained through the alkaline activation of aluminosilicate
sources, presenting itself as a partially sustainable alternative to Portland cement. Its
production requires less energy, thereby reducing environmental impact, which makes
geopolymer-based building elements attractive for the construction sector. The use of
lignocellulosic fibers, such as sisal fibers, has been widely studied as reinforcement in
geopolymeric matrices due to their availability, low cost, and capacity to significantly
enhance the mechanical properties of the resulting composites. This project developed
geopolymer composites reinforced with sisal fibers, both untreated and chemically
treated via mercerization, using metakaolin activated with an alkaline solution of
sodium silicate and sodium hydroxide, along with additives to optimize workability,
such as hydroxypropyl methylcellulose (HPMC) and surfactants. Composites
containing different weight fractions of untreated and mercerized fibers (0.5 wt%, 1
wt%, and 2 wt%) were produced to evaluate their mechanical performance. The results
demonstrated that the incorporation of natural fibers increased compressive strength.
Regarding the curing time, from 7 to 28 days, the geopolymeric paste (M1) exhibited
an increase of approximately 69% in compressive strength; composites with 0.5 wt%
fiber (MF-0.5) showed an increase of 58.8%; composites with 1 wt% fiber (MF-1)
showed an increase of 43.40%; and composites with 2 wt% fiber (MF-2) demonstrated
a 120.56% increase. However, the dynamic modulus of elasticity decreased due to
increased porosity and the lower stiffness of the fibers. As for the three-point flexural
strength, no statistically significant differences were found in the modulus of rupture
between the geopolymeric paste (M1) and the composites containing 1 wt% (MF-1,
MFT-1) and 2 wt% (MF-2, MFT-2) of fibers. Moreover, preliminary 3D printing tests
using fiber-free geopolymer indicated challenges related to rheology and interlayer

adhesion.

Keywords: Rheological behavior; geopolymeric paste; plant-based fibers; chemical

additives.
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1 INTRODUGAO

Segundo a ONU a populagédo mundial alcangou o 8 bilhdes de pessoas no
mundo no ano 2022, e com isso deve-se buscar solugdes comprovadas e eficazes
para suavizar os desafios do nosso mundo e alcangar os Objetivos de
Desenvolvimento Sustentavel (ODS) da ONU. Com isso novos estudos vém sendo
realizados a fim de se alcancgar esses.’

Nesse sentido, este trabalho esta diretamente alinhado as ODS da ONU, que
estabelecem metas globais para promover um futuro mais justo e ambientalmente
responsavel até 2030. Os geopolimeros contribuem especialmente para o ODS 9
(Industria, Inovagao e Infraestrutura), ODS 12 (Consumo e Produgdo Responsaveis)
e ODS 13 (Agao Contra a Mudanga Global do Clima), ao fomentar inovagao
tecnoldgica, reutilizagdo de residuos e redugao da pegada de carbono.

Devido a crescente preocupacdo com a preservagao do meio ambiente, o
geopolimero surgiu, ha algum tempo, como alternativa para substituir parcialmente o
cimento Portland.?* O cimento Portland € um dos materiais mais importante da
construgéo civil, porém, sua produgdo consome muita energia e matérias primas e, ao
mesmo tempo, emite muitos gases, como o SOz (didxido de enxofre) e o CO2 (didxido
de carbono) que estao relacionadas a poluicao do meio ambiente. Para cada tonelada
de cimento Portland produzido, uma tonelada de CO2 é emitida na atmosfera.?3

Dentro desse contexto, o geopolimero produzido a partir de residuos industriais
ricos em aluminossilicatos, como cinza volante e escoria de alto-forno, € um material
promissor para a industria da construcao civil, pois além de gerar uma significativa
reducédo nas emissbes de CO,, também economiza energia, em comparagdo ao
cimento Portland convencional. Dessa forma, o geopolimero nao representa apenas
uma alternativa técnica viavel ao cimento Portland, como também fortalecem o
compromisso com praticas sustentaveis na construgéo civil."

Geopolimeros sao polimeros inorganicos derivados de ativagado alcalina de
aluminossilicatos. Sao materiais cimenticios de natureza amorfa que possuem cadeia
de silica e alumina. Quando a matéria-prima (residuos ricos de aluminossilicatos,
metacaulim, argila, casca de arroz, etc.) sdo misturadas com diferentes concentragdes
de ativadores alcalinos, como hidréxido de potassio (KOH), hidroxido de sdédio
(NaOH), silicato de sodio (Naz2SiOs), ou silicato de potassio (K2SiOs3), ocorre a
policondensacgéo, e assim €& obtido a pasta geopolimérica. Essa pasta apresenta
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propriedades vantajosas, sustentabilidade ambiental, durabilidade, propriedades
mecanicas iguais ou superiores das pastas de cimento Portland, versatilidade de
aplicacdo, rapido ganho de resisténcia, menor consumo de energia na produgao,
redugdo do uso de recursos naturais, baixa expansao térmica.?”’

A proposta de produzir compédsitos geopoliméricos reforcados com fibras
vegetais tem maior potencial de desempenho mecéanico. As fibras vegetais
apresentam vantagens propriedades mecanicas e baixa densidade, equivalentes as
fibras sintéticas de polimeros (fibras de polipropileno (PP) ou alcool polivinilico (PVA),
por exemplo), mas sdo materiais parcialmente biodegradaveis, provenientes de fontes
renovaveis e tem baixo custo quando esses materiais sdo obtidos localmente.®
Compositos com matriz inorgénica com fibras vegetais, que também s&o conhecidos
como compdsitos lignoceluldsicos, podem ser utilizados para a fixagédo do carbono na
natureza, com redugéo da emissao de CO2 na atmosfera durante o ciclo de produgéo,
sendo também uma alternativa economicamente sustentavel.®

A fibra de sisal é uma fibra natural de origem vegetal, extraida da folha e
produzida em larga escala no mundo e particularmente no Brasil, sendo
aproximadamente 70% da produgao comercial de todas as fibras vegetais. O sisal,
cujo o nome cientifico € Agave sisalana, é cultivado em regides semiaridas no Brasil.
As vantagens para utilizar as fibras de sisal em relagéo as fibras sintéticas vao além
das boas propriedades mecanicas e térmicas, o aumento da sua comercializacado
pode contribuir para o melhor aproveitamento do potencial agricola brasileiro, criando
empregos em areas de baixo indice de desenvolvimento.%'3

Outro aspecto importante relacionado ao processamento com geopolimero, é
possibilidade de usar a impressao 3D, que é um tipo de tecnologia de manufatura
aditiva, que possibilita a producao de produtos desenhados em softwares CAD, com
diferentes tipos de materiais, formando um modelo tridimensional por sucessivas
camadas de material. Com o tempo, a impressora 3D gerou muito interesse na
construcao civil, pois apresenta tecnologia impressionante, como a possibilidade de
automacgao, producao no local, redugao de custos, reducao de desperdicios e menor
efeito de contaminagéo no meio ambiente.'*15

Este trabalho teve como objetivo avaliar o desempenho mecéanico, bem como as
propriedades fisicas e microestruturais, de compadsitos geopoliméricos reforgados com
fibras de sisal tratada por mercerizacdo e nao tratada, comparando-os com a pasta

geopolimérica sem fibras, a fim de compreender o impacto do reforgo natural nas
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caracteristicas do material final, incluindo sua viabilidade para aplicagdes estruturais

e o potencial uso da manufatura aditiva.
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2 OBJETIVOS

2.1 GERAL

Avaliar a influéncia da incorporagao de fibras de sisal, em diferentes teores
(0,5%p, 1%p e 2%p) com e sem de tratamento de mercerizagdo, nas propriedades
mecanicas, fisicas e microestruturais de compdsitos geopoliméricos, com o intuito de

compreender seu potencial de aplicagao em sistemas estruturais.

2.2 ESPECIFICOS

»  Caracterizacao das matérias-primas geopoliméricas e das fibras de sisal.

»  Aplicar o tratamento quimico de mercerizagao nas fibras de sisal.

»  Preparagéo dos compdésitos geopoliméricos com e sem adigéo de fibras tratadas
ou néo tratadas.

»  Caracterizacao fisica e microestrutural dos compadsitos.

»  Avaliacédo do desempenho mecéanico dos compdsitos geopoliméricos por meio
de ensaios de resisténcia a compressdao, modulo de elasticidade dinamico e
modulo de ruptura, verificando a influéncia da adicdo de fibras, com e sem
tratamento de mercerizagao.

»  Estudo da viabilidade da impressao 3D de geopolimeros sem fibras, avaliando

suas caracteristicas estruturais e mecanicas
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 GEOPOLIMEROS
3.1.1  Geopolimero X Cimento Portland

A Figura 1 apresenta uma comparagdo esquematica entre os processos de
producdo do cimento Portland e do concreto geopolimérico. Observa-se que a
fabricagdo do cimento Portland envolve a extragdo intensiva de matérias-primas
(como calcario, silica, alumina e gesso), além da utilizacdo de fornos a altas
temperaturas (1400 °C - 2000 °C), que demandam grande quantidade de energia
proveniente de combustiveis fosseis. Esse processo resulta na emissao significativa
de dioxido de carbono (CO,), tanto pela queima de combustiveis quanto pelas reagdes
quimicas de calcinagao do calcario, contribuindo para o agravamento das mudancgas

climaticas.'6.17

Figura 1 - Esquema da produgao do Cimento Portland e do geopolimero.
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Em contrapartida, a produgdo de geopolimeros, ilustrada na parte inferior da
Figura 1, baseia-se na utilizagdo de residuos sdélidos oriundos da construgao civil,
mineragao ou agroindustria, os quais séo reciclados e empregados como precursores
na sintese de ligantes geopoliméricos por meio de ativagao alcalina. Esse processo
nao requer altas temperaturas e apresenta uma pegada de carbono
consideravelmente inferior a do cimento Portland. Além disso, esta alinhado aos
principios da economia circular e sustentabilidade, promovendo o reaproveitamento
de materiais descartados e reduzindo a press&o sobre os recursos naturais.6-17

Os geopolimeros tem sido estudado por mais de 25 anos, mas ainda nao sao
muito utilizados por falta de normas técnicas, quando comparados aos materiais
comerciais a base de cimento Portland, ou de ceramica, mesmo apresentando muitas
vantagens.'®

Os cimentos geopoliméricos apresentam as seguintes caracteristicas quando
comparadas ao cimento Portland:'®

e grande disponibilidade de recursos minerais, pois apresentam materiais fontes
de silicatos ou aluminossilicatos que sao prontamente dissolvidos na solugao
alcalina para a producéo dos geopolimeros;

e economia de energia e protecdo ambiental, uma vez que a produgdo do
geopolimero nao requer grandes quantidades de energia. O processamento
térmico dos aluminossilicatos, quando comparado a produgcdo de cimento
Portland, apresenta temperaturas relativamente baixas entre 600 e 800 °C, o
que resulta em uma economia de 3/5 de energia. Um outro aspecto muito
importante é a redugao significativa da emisséo de COz, cerca de 80 a 90% a
menos;

e técnica de preparagao simples, pois os geopolimeros podem ser sintetizados
pela simples mistura de aluminossilicatos reativos as solug¢des alcalinas, e
depois curados em temperatura ambiente. A preparagdo do geopolimero é
muito similar a do cimento Portland;

e boa estabilidade volumétrica, uma vez que os geopolimeros apresentam
menos retragdo quando comparada ao cimento Portland;

e elevado ganho de resisténcia em curto periodo de tempo, pois 0 geopolimero
pode alcancar cerca de 70% de resisténcia a compressao nas primeiras 4 h de

cura;
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e excelente durabilidade, geopolimeros podem resistir a intempéries por milhares
de anos sem grandes perdas de fungao;

e alta resisténcia ao fogo e baixa condutividade térmica, visto que podem
suportar de 1000 °C a 1200 °C sem perda significativa de suas fungdes. O
geopolimero possui condutividade térmica entre 0,24 — 0,30 W/m.K similares

aos tijolos refratarios de baixa densidade que variam entre 0,30 — 0,48 W/m.K.

No entanto, para que ocorra a substituicdo dos geopolimeros em larga escala na
industria da construcao civil, importantes questdes devem ser levantadas, como a
padronizacao da sintese e das matérias primas utilizadas. Por isso, a origem da fonte
do aluminossilicatos, a concentracédo e o tipo de ativador alcalino, e a relagao
sélido/liquido da pasta, influenciam diretamente a resisténcia mecéanica e a reologia
do geopolimero. Dessa forma, faz-se necessario alguns parametros de

processamento a fim de tornar a produgdo mais simples.®

3.1.2 Definicao

O geopolimero é um polissialato que é uma nomenclatura escolhida para
abreviacao de poli-silico-aluminatos. O geopolimero foi estudado e cunhado no final
da década de 70 por um pesquisador francés, professor Joseph Davidovits, para
designar uma familia de ligantes minerais com composigdo quimica semelhante a da
zeolita, porém com uma microestrutura mista, sendo amorfa a semicristalina. 29-22

“Geo” simboliza a semelhanga com materiais geoldgicos e “polimero”, a
quimica dos silico-aluminatos.?! O geopolimero nada mais € que polimeros
inorganicos derivados da ativacdo alcalina de materiais aluminossilicatos, ou seja,
apresentam um ou mais materiais constituidos por SiO2 e Al203 em quantidades
suficientes e em forma reativa (como cinzas, argilas e escérias), que sao misturados
a uma solugao alcalina aquosa ativadora, que contém, hidréxido de potassio (KOH),
hidroxido de sédio (NaOH), silicato de sédio (Naz2SiOs3) silicato de potassio (K2SiO3).
14152021 O composto de geopolimero pode substituir como um total ou parcial o
cimento Portland convencional, pois ele apresenta caracteristicas particulares que

revelam grande potencial de aplicagdo como aglomerante. %62
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3.1.3 Percursores geopoliméricos: Caulim e Metacaulim

O termo caulim é derivado da palavra chinesa KAO-LIN que significa colina alta
e se refere a uma colina de Jauchau Fu, ao norte da China, onde o material € obtido
desde a antiguidade. Atualmente, o termo caulim é utilizado tanto para denominar a
rocha que contém a caulinita, como e seu principal constituinte, quanto para o produto
resultante do seu beneficiamento. Caulim é uma rocha de granulometria fina,
constituida de material argiloso, normalmente com baixo teor de ferro, de cor branca
ou quase branca. 42324

O caulim é definido como uma rocha constituida de material argiloso, de
colororagao branca ou quase branca, devido ao baixo teor de ferro. A Figura 2 ilustra
a estrutura cristalina tipica dos caulins, isto é, de silicatos de aluminio hidratados, cuja
composi¢cao quimica aproximada é Al203 2SiO2 2H20, podendo conter outros metais

como impureza. 2527

Figura 2 - Esquema da estrutura do caulim.
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Fonte: Adaptado Cheng et al. 2

O caulim foi utilizado industrialmente pela primeira vez, na fabricacéo de artigos
ceramicos e de porcelanas. A partir da década de 1920 ele teve uma aplicagao na
industria de papel e em seguida na industria de borracha. Posteriormente, o caulim
comecou a ser utilizado como carga de reforco em plasticos, pesticidas, racoes, e
dependendo do grau de pureza, em produtos alimenticios e farmacéuticos,
fertilizantes, entre outras aplicagdes industriais. 27-3

Em 1984, Davidovits utilizou o caulim e o caulim calcinado (metacaulim) como

fonte de 6xidos de alumino-silicato, de modo a sintetizar geopolimeros. Varios outros
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pesquisadores também focaram na fabricagdo de produtos geopoliméricos, e suas
aplicagdes industriais utilizando caulim ou metacaulinita como reagente principal. 31-33
Materiais calcinados como escoérias, cinzas volantes e metacaulins, que sao
parcialmente amorfos, normalmente apresentam um reatividade maior durante o
processo de geopolimerizagdo, quando comparados com materiais n&o calcinados.
Isso pode ser explicado porque alguns materias calcinados podem apresentar mais
fase amorfa. 31-34
No caso do caulim quando aquecido entre 500 °C e 900 °C durante um periodo
relativamente longo, de algumas horas, ocorre a desidroxilagdo, sendo que as
hidroxilas se agrupam duas a duas, liberando uma molécula de agua e deixando no
seu lugar um oxigénio, ocorrendo a alteragao da coordenagao do aluminio, que passa
para tetraédrica (maioria) e pentaédrica (parcial).?’ A reagdo basica é a seguinte

Equacéo 1:

Al203.25i02.2H20 — Al203.25i02 + 2H20 (1)
A

(Caulim) (Metacaulim)

As argilas calcinadas, como o metacaulim, sdo muito utilizadas na formulagao
do geopolimero e pode favorecer propriedades mecanicas comparaveis ou superior

ao do cimento portland.?°
3.1.4 Ativadores alcalinos

A classificagdo das solugdes ativadoras e alcalinas se da em fungao de suas
composi¢des quimicas, e sao constituidas de metal alcalino ou alcalino-terroso, todos
representados pela letra M. Na Tabela 1 sdo apresentadas as classificagdes das

solucdes ativadoras.3+3%
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Tabela 1 - Classificagao das solugdes ativadoras.

Solugdes Ativadoras

Alcalis causticos ou hidroxidos MOH
Sais nao silicatos fracamente
acidos M2CO3, M2S03, M3POs4, MF
Silicatos M20.nSiO2
Aluminatos M20.nAl203
Aluminossilicatos M20.Al203.(2-6)SiOz
Sais nao silicatos fortemente
acidos M2SO4

Fonte: Adaptado Pinto et al.

Para que ocorra a geopolimerizagdo, o material percursor deve estar em um
meio alcalino, na forma aquosa, o qual pode ser obtido através da combinacdo de
solugdes alcalinas. Os materiais ativadores tradicionais sdo os hidroxidos de sodio
(NaOH), hidréxido de calcio (Ca(OH)z2), hidréxido de potassio (KOH), silicatos sodio
(Naz2SiOs3), silicato de potassio (K2SiO3), e sdo os mais apropriados para a utilizagao
em geopolimeros,34:36-38

A resisténcia de materiais geopoliméricos € influenciada pela natureza da
solucao ativadora, além disso quanto maior a concentragéo de ativadores na solugao
maior a resisténcia mecanica dos geopolimeros. Porém, tanto a falta quanto o
excesso de ativadores, pode ocasionar uma perda de resisténcia. Adicionalmente, ha
outros fatores da solugao alcalina que influénciam o desempenho do geopolimero, tais

como tempo e a temperatura, agua excessiva na mistura, e a viscosidade.3436:37

3.1.5 Aditivos Quimicos

Os aditivos quimicos sado substancias adicionadas a formulagbes, como
geopolimeros, concreto, polimeros, entre outros, a fim de modificar ou melhorar suas
propriedades no estado fresco, como reoldgicas, ou no estado endurecido. Nos
materiais geopoliméricos, eles desempenham um papel crucial na redugao de agua e
na modificacao e otimizacao das propriedades reoldgicas, e consequentemente pode
melhorar a distribuicdo e redugéo da porosidade.39:40

O HPMC (hidroxipropilmetilcelulose), ou hipromelose, € um éter monoidnico

classificado como polimero semissintético, derivado de celulose natural modificada.
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Comercializado na forma de po, apresenta a particularidade de ser soluvel em agua
fria e insolivel em &agua quente. E amplamente empregado como espessante,
emulsificante, estabilizante e agente formador de filme em diversas formulagbes
industriais. Possui elevada viscosidade mesmo em baixas concentragcbes aquosas.
Em solugdo, comporta-se como doador de prétons devido a presenca de grupos
hidroxila livres em sua estrutura, promovendo um meio aquoso com alta densidade de
prétons.41-43

Os aditivos a base de policarboxila sado formulados especialmente para
concretos de alto desempenho, concretos autodensaveis (CAA) e concretos com
baixo fator agua/cimento incluindo geopolimeros. Eles servem para melhorar a fluidez
e a trabalhabilidade dos materiais sem aumentar a relagdo agua/cimento.** Esses
aditivos sao conhecidos como surfactante, também conhecido como tensoativo, que
€ uma substancia que diminui a tensao superficial entre duas fases diferentes, como
agua e oleo, ou entre um gas e um liquido. Os surfactantes sdo geralmente moléculas
anfifilicas, com uma parte hidrofébica (que repele a agua) e uma parte hidrofilica (que
atrai a agua). Essas caracteristicas permitem aos surfactantes desempenhar varias
fungdes, como aumentar a fluidez do concreto, melhorar a incorporacao de ar, e atuar

como plastificante.*445

3.1.6 Estrutura do Geopolimero

Quando os materiais a base de aluminossilicatos s&o misturados em
concentracbes desejadas de solugdes alcalinas ocorre um processo de
policondensacao para formagao do geopolimero, ou seja, inicia um processo de alta
alcalinidade de dissolu¢do do aluminossilicato e de geopolimerizagéo. A estrutura do
geopolimero é divida inicialmente em 3 classes que dependem das origens Si/Al.
Essas trés classes estdo apresentadas na Figura 3, sendo elas: PS—Poli (sialato)
com razao Si/Al = 1, PSS—Poli (sialato-siloxo) com razdo Si/Al = 2 e PSDS—Poli
(sialato-disiloxo) com razdo Si/Al = 3. 244647

A estrutura do geopolimero esta descrita na Equacgéo 2.

Mn [ —(Si — 02)z — Al — O]n.wH20 (2)
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onde M é o elemento alcalino; — representa as ligagdes; z pode ser 1, 2 ou 3; e

n é o grau de polimerizagdo. 1318

Figura 3 - Esquema da estrutura e etapas de formagéo do geopolimero
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Fonte: Borges et al. ©

Portanto, o geopolimero nada mais € que um polimero inorganico que durante a
reacao quimica, em condicdes alcalinas, é formada uma estrutura tridimensional de

cadeia polimérica de tetraedros e octaedros coordenados pelo Si e Al.*

3.1.7 Geopolimerizagéo

Normalmente os geopolimero sdo sintetizados a temperatura ambiente 42. A
sintese do geopolimero ocorre quando uma solugao alcalina forte, misturada com
materiais reativos, a base de aluminossilicatos, gera uma reacédo de polimerizagao,
conforme a Figura 4. Ou seja, as matérias-primas de aluminossilicatos quando
misturadas com diferentes concentragcdes de ativadores alcalinos, como NaOH
(hidréxido de sédio), KOH (hidréxido de potassio), Naz2SiOs (silicato de sédio), K2SiO3
(silicato de potassio), é obtido o geopolimero.354243

A sintetizagdo de geopolimeros pode ser visto como um processo sol-gel em
temperatura ambiente. Na primeira etapa, ocorre o primeiro contato entre precursor e
a solugao alcalina, e apds esse contado, ocorre uma intensa liberacdo de calor, que
indica que a etapa 2 ja estda em andamento e é altamente exotérmica. A segunda

etapa que é a dissolucao tem o inicio com a hidroélise na superficie sélida por meio da
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substituigdo de H* com cations monovalentes (K* ou Na*) 43. Essa dissolug&o continua
de precursores aluminossilicatos pela quebra das ligagdes Si-O-Al das particulas do
SOA para formar os precursores reativos Si(OH)4 e Al(OH)4, conforme apresentado

na Figura 5. 36:50-52

Figura 4 - Principais etapas da sintese do geopolimero
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o & > o e 9 o
Crescimento e cura Polimerizacdo
Etapa 4

Fonte:Adaptado de Sotelo-Pifia et al.5°

Figura 5 - Reagdes quimicas da etapa 2 da dissolugéo dos aluminossilicatos

Na*

= Si:0-8i = » = Si-OH +0-Si =
OH i |

4 =Si-O-Si=+¥=Si-O-Na*

= Si-0-Si =

OH) = Al:0-Si = > = ALOH +O-Si = z|;
OH i |
............. OH- o,
O
H

Fonte: Adaptado de Palomo et al.3*

Na etapa 3, como mostrada na Figura 5, os mondémeros comegam a se
aglomerar, produzindo moléculas maiores, as quais precipitam na forma de gel e

comecgam a formar anéis secundarios com os tetraedros de Si e Al, e com cations no
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interior dos anéis para balanceamento de carga elétrica 4. Na etapa 4, o acumulo de
espécies ionicas favorece o contato entre os produtos desagregados e a
policondensagéao se inicia, conforme a Figura 6. Nesse caso, a polimerizagdo ocorre
por meio da condensacao de Si e Al, expelindo agua e deixando excesso de alcali ndo

reagido na fase liquida. Em seguida ocorre o crescimento e a cura do geopolimero.*>

Figura 6 - Reacbes quimicas da etapa 4 do inicio da polimerizagao do geopolimero

(HO),Si-O + Si-OH-> [(HO),Si-O...Si-OH] —> [(HO),Si-O-Si-OH]
(OH), (OH), (OH),
[(HO),Si-O-Si(OH), + OH-] —> [(HO),Si-O-Si....OH] *
(OH),

Fonte: Adaptado de Palomo et al.3*

3.1.8 Efeito da agua no processo de geopolimerizagao

A agua desempenha um papel muito importante durante a sintese dos
geopolimeros, participando das etapas da dissolugéo, hidrolise e nas reagdes de
policondensacao, mas pode influenciar no desempenho dos materiais geopoliméricos,
tanto positiva como negativamente.%3-5

A agua fornece o meio adequado para a dissolugdo de aluminossilicatos e
transferéncia de varios ions, além da hidrolise do AI** e de compostos de Si4*. A alta
proporcao de liquido/sdlido poderia acelerar a etapa de dissolugcdo das matérias-
primas e a hidrdlise de Si** e AI**, mas pode dificultar a etapa da policondensacgdo. No
processo de geopolimerizagao, a agua confere plasticidade a mistura e é essencial
para o processo de dissolugdo dos compostos, além de ser o meio onde acontece a

policondensac&o.53-%
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3.1.9 Mistura e cura

O pilar para a produgao do geopolimero € a mistura da solugao alcalina com o
material precursor, que é quando inicia as reagbes quimicas responsaveis pela
gelificagdo e polimerizacdo. Uma questdo que pode afetar significativamente o
desenvolvimento do produto final € a ordem de mistura dos reagentes, tanto do ponto
de vista quimico, como do ponto de vista fisico. Por isso, solugbes alcalinas, que
incluem NaOH (hidroxido de sodio), geralmente sao reagdes exotérmicas e precisam
de um dia para esfriar e atingir a temperatura ambiente, para serem adicionadas as
misturas.%6%° Se o excesso de calor da solugdo alcalina ndo for dissipado antes da
mistura com o material precursor, pode levar a aceleragdo de tempo de
geopolimerizagao e impedir a compactagcdo adequada. Por isso, € interessante numa
primeira fase, misturar as solugcbes e s6 depois, numa fase posterior, adicionar o
material precursor e se desejado adicionar os materiais de reforgo como as fibras. €°

As condi¢des de cura podem ter impactos significativos no desempenho final
dos geopolimeros, logo, os parametros de cura, como temperatura, tempo e umidade,
devem ser observados. Uma cura adequada depende tanto do precursor como das
condigdes as quais o material € submetido. Os geopolimeros sao produzidos a
temperatura ambiente, entretanto o aumento de temperatura pode beneficiar as

propriedades desse material.®"

3.1.10 Propriedades reoldgicas dos geopolimeros

A reologia € o ramo da ciéncia que estuda o escoamento da matéria e as suas
deformacdes, sob a influéncia de uma forga ou tensao. A tensao de escoamento e a
viscosidade s&do duas propriedades de extrema importancia na reologia. A tensao de
escoamento é a medida de resisténcia do material ao fluxo apds o0 mesmo comecar a
fluir, enquanto a viscosidade é uma medida da tensédo de cisalhamento necessaria
para iniciar o fluxo.%?

As propriedades reoldgicas de geopolimeros sdo muito importantes para moldar
e/ou usar a impressao 3D, uma vez que esse material precisa escoar em uma
mangueira sem que aja o entupimento da mesma, tendo que possuir uma viscosidade
suficiente para manter a forma escolhida apds a processo de moldagem ou de

impressdo. Por isso, o geopolimero deve ser de natureza tixotropica, devendo


https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/thixotropic
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apresentar alta tensdo de escoamento em repouso e baixa viscosidade durante o
escoamento.5'-63

Outra propriedade importante relacionada com a viscosidade, é a
trabalhabilidade, pois ela determina a consisténcia, plasticidade e facilidade de
mistura, sendo que estas propriedades variam de acordo com a aplicagao. As mesmas
podem ser alteradas aumentando ou diminuindo a quantidade de agua na mistura, ou
alterando a relagéo solido/liquido.54

Os geopolimeros apresentam propriedades muito interessantes no estado
fresco como boa trabalhabilidade, boa coesdo e acabamento superficial, o que,
consequentemente, gera um ganho rapido de resisténcia mecanica e dureza
superficial 30, Essas propriedades podem ser afetadas por conta de uma pequena
alteracao da razao Si e Al das matérias primas, por exemplo, sendo necessario fazer
um estudo completo de reatividade das mesmas °°. Se ndo houver um controle
rigoroso da reologia no estado fresco, as propriedades no estado endurecido, como a
retracdo, porosidade, resisténcia mecanica e a durabilidade, podem ser afetadas
significativamente 616366

A reologia dos geopolimeros é influenciada por varios fatores, tais como
distribuicdo de tamanho de particulas, assim como morfologia das particulas, area
superficial da matéria-prima e principalmente pelo teor de agua na composic¢ao da

massa, fazendo que o material permaneca por mais tempo no estado fresco,
dependendo da estratégia da cura. Aumentando a quantidade de agua na solugéo e
reduzindo a molaridade, obtém-se uma massa com uma viscosidade mais baixa.67-68
Os ativadores alcalinos também tém um papel importante quando se estuda a
reologia de geopolimero. Por exemplo, um aumento na molaridade de NaOH pode
acarretar no aumento da viscosidade aparente e no limite de escoamento da pasta
geopolimérica.?® 70 Entretanto, outro estudo atestou que com uma alta molaridade de

NaOH o limite de escoamento e viscosidade diminuiram na pasta geopolimérica.”

A razédo SiO2/Na20 é outro fator que afeta as propriedades reoldgicas das
pastas geopoliméricas. Um estudo relatou que um aumento na razdo SiO2/Na20
provocou a diminuigdo da viscosidade e do limite de escoamento.”?73 QOutro estudo
descobriu que um aumento da razao SiO2/Na20 provocou um aumento na viscosidade

e diminuig&o do limite de escoamento. 7476


https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/apparent-viscosity
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3.1.11 Propriedades fisicas, mecénicas e microestruturais dos geopolimeros

Propriedades fisicas:

Os geopolimeros apresentam propriedades fisicas promissoras para diversas
aplicagdes, especialmente na construcdo civil e na industria. A densidade aparente
dos geopolimeros varia muito conforme a composig¢ao, as matérias-primas utilizadas
e as condi¢des de produgao para geopolimeros a base de metacaulim, podendo estar
entre 1,8 g/lcm3 e 2,2 g/cm3.7” A porosidade aparente do geopolimero € baixa variando
de 10% a 20%, pois 0s geopolimeros apresentam uma microestrutura densa e
compacta, logo, os poros fechados sao os mais encontrados. A absorgao de agua dos
geopolimeros esta relacionada com as matérias primas, a proporgao de ativador
alcalino, condi¢ées de cura e aditivos, mas geralmente apresentam uma baixa
absorcao de agua que varia entre 4% e 10%, pois apresentam uma quantidade maior
de poros fechados, o que impede a migragéo de agua e outros liquidos.”881

Os geopolimeros se destacam por apresentar propriedades fisicas como: alta
resisténcia mecanica, estabilidade térmica, durabilidade e baixo impacto ambiental,

por isso sdo considerados matérias versateis e sustentaveis.??

Propriedades mecénicas:

A resisténcia mecanica pode variar de acordo com alguns parametros, como a
distribuicado do tamanho de particulas, a natureza amorfa da matéria-prima sélida, a
relagcao Si/Al, concentracido do ativador, etc., bem como a temperatura e o tempo de
cura pode interferir no comportamento mecanico.8384

De todas as propriedades mecanicas, a resisténcia a compressao se destaca
como um parametro fundamental para os calculos estruturais de varias obras da
construgéo civil. O geopolimero apresenta étima resisténcia a compressao, sendo que
apos 4 h de sua aplicagao ele ja apresenta uma resisténcia 6tima. Aos 28 dias a
resisténcia a compressao pode variar de 20 MPa até acima de 100 MPa, dependendo
da composicao e das condi¢cdes de cura. Devido a sua elevada resisténcia mecanica,
quando comparada ao cimento Portland, o geopolimero vem sendo usado na

producéo de pavimentos.83
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Propriedades microestruturais:

A microestrutura dos geopolimeros depende, em grande parte, das matérias-
primas. O uso do metacaulim como aluminossilicato pode amenizar problemas, pois
ele fornece um material menos impuro e mais facil de ser caracterizado, o que
facilitaria o entendimento da microestrutura. Outras matérias-primas como as
escorias, cinzas volantes, entre outras, sdo complexas por conta das diversas fases
amorfas e da dificil caracterizagao, por isso os geopolimeros a base de metacaulim
sdo considerados como modelo.59.60.84

Boca-Santa et. al.®5 avaliaram as microestruturas de geopolimeros a base de
cinzas de fundo, oriundas da queima de carvao mineral, e a base de metacaulim,
conforme apresentado na Figura 7. Analisando as micrografias puderam perceber que
0os geopolimeros a base de cinzas de fundo apresentou particulas porosas e de
tamanhos irregulares, com fragmentos maiores e poucas particulas finas, enquanto
0s geopolimeros a base de metacaulim, apresentam microestrutura desorganizada e
livre das folhas tetraédricas e octaédricas do caulim, devido a desidroxilacdo. A
maioria das particulas de metacaulim era abaixo de 100 um, favorecendo a dissolugéo

durante a ativacao, reduzindo o tempo de reagao.

Figura 7 - Microestruturas de geopolimero (a) cinzas de fundo e (b) metacaulim
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Fonte: Adaptado de Boca-Santa, et al. 8

Chouksey et al.®8 avaliaram microestruturas de concretos geopoliméricos a
base de cinzas volantes, curados em temperatura ambiente e em estufa. As amostras
curadas em temperatura ambiente apresentaram um endurecimento gradual ao longo

do tempo e com menos poros. As amostras curadas na estufa curaram mais rapido e
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apresentaram estruturas de favo de mel, pois apresentam uma quantidade de agua
reduzida na matriz. Isso mostra que as condi¢gdes de secagem em estufa promovem
processos de geopolimerizagdo mais rapidos e desenvolvimento acelerado de
resisténcia.

Segundo Ye et al.?” o tipo e a dosagem do ativador alcalino também apresenta
uma influéncia significativa nas caracteristicas microestruturais dos ligantes. O uso do
silicato de s6dio como ativador resulta em uma microestrutura muito mais homogénea
e densa, independentemente da proporcao de cinza volante de baixo teor de calcio
/escéria, o que corrobora com as descobertas anteriores de que SiO2 pode

homogeneizar a microestrutura.

3.1.12 Aplicagdes dos geopolimeros

Atualmente, a tecnologia do geopolimero esta voltada para a redugao de COz na
area da construgdo civii como uma alternativa ao cimento Portland. Outras
propriedades dos geopolimeros proporcionam muitas vantagens sobre os materiais
de construgdo tradicionais, vantagens as quais foram citadas na sec¢do 3.1.10.
Consequentemente, devido ao seu excelente comportamento mecénico e produgao
ambiental, os geopolimeros apresentam potencial para substituir parcialmente, ou
pelo menos diminuir a demanda para a produgéo do cimento Portland.88-90

Os geopolimeros apresentam um elevado desempenho e vem sendo utilizado
nas mais diversas areas, como: materiais refratarios, materiais para aplicagoes
balisticas, cimentos para ambientes agressivos, cimentos para reparos estruturais,
pavimentacado, cimentacdo de pocgos de petrdleo, suporte cataliticos, contencao de
residuos toxicos e radioativos, remediacdao de solos contaminados e isolamento de

vazamento de reatores nucleares.?

3.2 FIBRAS VEGETAIS

As fibras vegetais podem ser classificadas de acordo com a sua origem em:
graminea; folhas; caule; sementes e frutos; e madeira e tem estruturas alongadas, de
secgao transversal quase sempre arredondada. As fibras vegetais apresentam como

principais vantagens: a abundéancia, o baixo custo, a baixa massa volumétrica, a
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capacidade de absorcdo de dioxido de carbono do meio ambiente, e também
apresentam desvantagens como a biodegradabilidade e a baixa resisténcia em meio

alcalino.91-92

3.2.1 Propriedades mecanicas das fibras vegetais

As propriedades mecénicas das fibras vegetais depende das propriedades
fisicas, como o diametro da fibra, comprimento, densidade, o dngulo da microfibrila e
ganho de umidade, etc. Na Tabela 2 pode-se observar varias caracteristicas fisicas

das fibras.%3

Tabela 2 - Carateristicas Fisicas de diferentes tipos de fibras vegetais.

Diametro Comprimento Densidade Ganho de Angulo de

Fibras (um) (mm) (kg/m?) Um( L(/:‘i))ade mi&r&fli‘t;l;ila
Bambu 12-30 2 1500 - -
Algodéo 10-45 42 1550 8,5 25
Curaua 7-10 - 1400 - -
Linho 12-600 31,7 1450 12 10
Juta 20-200 2,6 1550 17 8,1
Rami 20-80 160 1400 8,5 -
Sisal 8-200 2,5 1400 14 16

Fonte: Adaptado Yan, et al. %

As fibras vegetais se diferem pelo didmetro, comprimento, densidade, ganho
de umidade e angulo de microfibrila. Normalmente, com o aumento do comprimento
da fibra a resisténcia a tracdo diminui. Logo, quanto mais longa a fibra, maior a
possibilidade de conter defeitos, em comparacdo a uma fibra mais curta. Como as
fibras tem caracteristicas de alta absorcdo de umidade e baixa estabilidade
dimensional, elas podem degradar. Além disso, as caracteristicas superficiais da fibra
podem causar uma ma adesao fibra/matriz devido a presenga de grupos hidroxila e
polares pendentes nos componentes, 0 que leva a uma alta absor¢céo de umidade e
diminuindo seriamente as propriedades das proprias fibras, e consequentemente,

interferir nas propriedades finais do compésito ao qual a fibra sera inserida.%3-%
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A resisténcia a tragdo e o mddulo de elasticidade das fibras, sdo as propriedades
que influenciam diretamente no desempenho dos compdsitos. A elevada resisténcia
das fibras é fungédo da sua geometria, que reduz a possibilidade de ocorrer efeitos de
composicdo. Todavia, o elevado médulo de elasticidade das fibras permite que elas
atuem como reforgo por apresentarem elevado nivel de rigidez no momento de ruptura
da matriz.%-%°

A densidade é uma propriedade fisica interessante para as fibras vegetais, pois
refere-se a um certo grau da natureza do empacotamento molecular, cristalinidade, e
o alinhamento molecular na fibra. 98.100,101-105

O modulo de elasticidade, enquanto propriedade mecanica, € bem interessante,
uma vez que as fibras vegetais apresentam maodulos baixos, mas quando associadas
a compositos elevam essa propriedade devido a sua elevada absor¢ao de energia e
resisténcia a esforgos dindmicos.'% A Tabela 3 apresenta algumas fibras vegetais e

suas propriedades mecanicas.

Tabela 3 - Propriedades mecénicas de diferentes fibras vegetais.

Densidade Resisténcia Médulo de Médulo Alongamento
Fibras relativa a tracao elasticidade especifico na falha
(g/cm?) (MPa) (GPa) (GPa.cm?3g) (%)

Bambu 0,6-11 140 11-32 25 25-37
Algoddo 1,5-1,6 287 — 800 55-12,6 6 3-10

Curaua 1,4 87 — 1150 11,8 - 96 39 1,3-49

Linho 1,4-15 342-2000 27,6-103 45 1,3-3,3

Juta 1,3-1,49 320 - 800 30 30 1,0-1,8

Rami 1,0-155 400-1000 24,5-128 60 1,2-40

Sisal 1,33-1,5 363 - 700 9,0-38 17 20-70

Fonte: Adaptado Yan et al.'%

3.2.2 Estrutura das fibras vegetais

Todas as fibras sdo compostas por uma grande quantidade de células, que

formam microfibrilas cristalinas baseadas em celulose e conectadas por lignina amorfa
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e hemicelulose, formando uma camada completa. Essas camadas sao formadas por
uma parede primaria e trés paredes secundarias.'%’

A fibra-celular individual tem uma estrutura complexa formada por paredes
celulares que circulam o lumen. Essas paredes sdo compostas por quatro camadas,
conforme a Figura 8: parede primaria, mais externa e de estrutura reticulada; camada
secundaria S1, de estrutura também reticulada; camada secundaria S2, em que as
microfibrilas estdo orientadas segundo o angulo 6, com relagdo ao eixo longitudinal
da célula, em espiral; camada S3, mais interna, também com as microfibrilas em forma

de espiral.’"®

Figura 8 - Esquema da estrutura de uma fibra vegetal.
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Fonte: Coultts, et al. %

A camada S2 é a de maior espessura e também de maior teor de celulose. No
interior de cada fibra, ha uma cavidade central de sec¢ao eliptica, com dimensao de 5
um a 10 ym, denominada limen.'%8

O componente principal das microfibrilas € a celulose, e elas sao rodeadas por
uma matriz de hemicelulose e lignina. O didametro das microfibrilas € de cerca de 10 —
30 nm e sao responsaveis por dar a resisténcia mecanica as fibras. A matriz de
hemicelulose é ligada por pontes de hidrogénio com as microfibrilas de celulose
formando uma rede tridimensional. A lignina forma outra rede que se intercala
tridimensionalmente com a rede de hemicelulose e microfibrilas, e ajuda na rigidez da

parede da célula.109-112
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3.2.3 Fibra de Sisal

A fibra de sisal € uma fibra natural de origem vegetal, conhecida como a fibra
vegetal mais dura produzida no mundo, sendo aproximadamente 70% da produgao
comercial de todas as fibras desse tipo.?® O sisal, cujo nome cientifico é Agave
sisalana, é cultivado em regides semi-aridas. Foi trazida para o Brasil no inicio do
século XX, o seu cultivo se concentra na regiao do nordeste, sendo os estados da
Bahia, Paraiba e Rio grande do Norte. Atualmente, a Bahia € um dos principais
produtores de sisal do mundo, com uma producao de 90%, sendo o Brasil o pais que
mais cultiva o sisal no planeta, segunda a Empresa Brasileira de Pesquisa
Agropecuaria (Embrapa). No estado, sdo produzidas, em média, 140 mil toneladas de
fibras de sisal por ano, e cerca de 50% desse total é vendido para Asia, Europa e,
principalmente, para a América Central.''3

A Figura 9 mostra a uma planta do sisal, sendo suas folhas verdes, compridas e

estreitas %

Figura 9 - llustragdo da planta do sisal

Fonte: Yan, et al. 93

3.2.3.1 Composigao das folhas de sisal

A composicado das folhas do sisal depende muito do local de plantagao, da
espécie e do tempo decorrido depois das extracdes das folhas. Qualquer fibra de
origem vegetal € composta por celulose, hemicelulose, lignina e pectina que, por se

tratarem de compostos polares, conferem a fibra um carater hidrofilico. O teor de cada
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um dos componentes quanto a caracterizacao das fibras de sisal esta apresentado na

Tabela 4.93.114-118

Tabela 4 - Composic¢ao das fibras de sisal.

Composicao (%) Sisal
Celulose 65,8
Hemicelulose 12
Holocelulose 77,8
Pectina 0,8
Lignina 9,9
Teor de Cinzas -
Umidade 11

Fonte: Adaptado Ledo, et al.'*

3.2.3.2 Processo de extracao das fibras de sisal

A colheita s6 pode ocorrer de 5 a 6 anos apos o plantio. O corte das folhas do
sisal é feito manualmente com foice ou faca, bem rente ao troco, tomando o cuidado
de deixar de 12 a 18 folhas em cada planta. Apés a colheita, as fibras passam por um
processo de desfibramento das folhas, que pode ser manual ou mecéanico. Esse
processo ocorre logo apos o corte, pois a armazenagem provoca rapida putrefacao,
prejudicando a qualidade das fibras, principalmente seu brilho e resisténcia. O
primeiro passo para a extragao das fibras € a lavagem. Em seguida elas s&o batidas
com o uso de uma haste para separar o fardo. Das folhas sdo extraidas as fibras por
um processo irregular chamado “forca”. Atualmente, elas podem ser extraidas por um
equipamento chamado “perquita”, que pode alcangar um teor de 5 a 8% de fibras em
massa e geram um residuo chamado de mucilagem, utilizado como comida de animal
ou adubo orgéanico.19:120

ApOs essa fase, as fibras sdo secas ao ar livre conforme a Figura 10 , e apds a
sua secagem é realizada outra limpeza, mecanicamente com escovas para deixar as
fibras aptas para o processo de fiagado. As fibras sao rigidas, inflexiveis e apresentam
superior resisténcia em comparacdo as demais fibras vegetais, além de boa

durabilidade.'?!
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Figura 10 - Foto das fibras de sisal sendo secas ao ar livre.
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Fonte: Florestal Brasil, et al. 122

3.2.4 Mercerizagao das fibras vegetais

O uso de fibras naturais em compdsitos, principalmente em compdsitos
geopoliméricos, ainda encontra algumas limitagdes, pois os componentes organicos
nao celuldsicos das fibras, como a pectina, hemicelulose e a lignina, sdo sensiveis a
condi¢cbes alcalinas, logo, pode ocorrer a degradagdo em meio alcalino e a
durabilidade das fibras serao reduzidas. Com isso, os tratamentos quimicos nas fibras
naturais vém sendo muito estudados, com objetivo de melhorar a interface
fibra/matriz, entre eles pode-se citar a mercerizagao, acetil, isocianato, permanganato,

perdxido, tratamento com acidos e tratamento com grupos silano. 114116

Mercerizagdo
O tratamento de fibras com mercerizacdo € um dos processos quimicos mais

utilizados em fibras vegetais. Seu uso pressupde a solubilizagdo de hemicelulose e
de lignina, além de alterar a cristalinidade da celulose. Em fibras vegetais e
compositos, a mercerizagdo aumenta a rugosidade da superficie da fibra e melhora a
aderéncia mecanica entre fibra e matriz pelo mecanismo de ancoragem mecéanica da
fibra. Além disso, o tratamento aumenta a area superficial das fibras, reduz a retracao
e a deformacao das fibras e, consequentemente, permite a produ¢cao de materiais com
melhores propriedades mecanicas.'"?

O tratamento de mercerizagao utiliza uma solugao concentrada de hidréxido de
sédio (NaOH) nas fibras que provem mudancgas estruturais e moleculares, como

reducao de inchaco da fibra, transformacao de celulose e a reorientacdo das cadeias
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poliméricas, para modificar a estrutura fisica e quimica da fibra, resultando também

em melhorias nas suas propriedades mecénicas.''®

3.3 COMPOSITOS

Compdsitos sdo materiais resultantes de dois ou mais materiais de modo a
formar um novo produto, diferente dos seus constituintes originais. Dessa maneira,
um composito pode ser considerado como qualquer material multifasico que exibe
uma proporg¢ao significativa das propriedades de ambas as fases constituintes, tal que
€ obtida pela melhor combinagao de propriedades. A Figura 11 apresenta um esquema

de classificagdo para os tipos de compdsitos.?

Figura 11 - Classificagdo dos tipos de compositos.

Compésitos
[ | |
Refor;a’dos com Reforgados com Estrutural
particulas fibras
[ | | ] [ |
Reforgados com Reforgados por Continuas Continuas . Painéis -
particulas dispersao (alinhadas) (curtas) Laminados sanduiche
[ il
. Orientadas
Alinhadas

aleatoriamente

Fonte: Adaptado de Callister, et al. 8

Os compdsitos sdo materiais constituidos por uma fase continua e uma fase
descontinua e dispersa. A fase continua € denominada de matriz e abrange trés tipos:
ceramicas, poliméricas e metalicas. Ela também é responsavel por transmitir as forgas
de cisalhamento entre as camadas de reforco e proteger o reforco de danos
superficiais. A fase descontinua e dispersa é denominada de reforgo, e é responsavel
por manter as suas posicoes relativas. Essa fase de reforgo esta distribuida na matriz
e € geralmente mais rigida e resistente, por isso atua como um reforgo para a matriz.
Por isso os compdsitos mais importantes sdo aqueles que a fase descontinua e

dispersa esta na forma de uma fibra, em que o objetivo dessa obtencao € incorporar
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novas propriedades, principalmente propriedades mecanicas, como o aumento da

resisténcia aliada a diminuicdo da densidade. & 123.124

3.3.1 Orientacao e concentragao das fibras

Um outro fator muito importante nas propriedades mecanicas dos compdsitos
esta relacionado a orientacéo e concentracio das fibras. A orientacdo das fibras umas
com as outras, a concentracido delas e sua distribuicdo, apresentam uma influéncia
significativa sobre a resisténcia e outras propriedades dos compdsitos reforgcados com
fibras. Em relagdo a orientagdo, sdo possiveis dois extremos: o primeiro com um
alinhamento paralelo ao eixo longitudinal das fibras em uma unica diregcéo; e o
segundo com um alinhamento aleatério. Normalmente, as fibras continuas séo
alinhadas, conforme a Figura 12a; enquanto as fibras descontinuas podem ser
alinhadas, conforme a Figura 12b; orientadas aleatoriamente ou parcialmente
orientadas, como na Figura 12c. Em qualquer configuragdo, as propriedades
mecanicas e/ou fisicas dos compdsitos sao melhores quando a distribuicao das fibras

& uniforme.8125

Figura 12 - Representag¢des esquematicas de compdsitos reforgados com fibras (a)
continuas e alinhadas (b) descontinuas e alinhadas e (c) descontinuas e orientadas

aleatoriamente.
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Diregdo |H| || ]

‘ transversal
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Fonte: Callister, et al.8
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3.3.2 Interface fibra/matriz

Para uma melhor aderéncia na zona de transicdo entre a fibra e a matriz, é
necessario que as duas fases trabalhem juntas, e com isso alguns fatores podem
contribuir para um melhor desempenho da zona de transi¢do, ressaltando entre eles
a morfologia e rugosidade, a sua absorgdo e porosidade.'%°

Avaliando a influéncia da microestrutura nas propriedades mecanicas dos
compositos com fibras, 0 mecanismo de arrancamento da fibra do interior da matriz é
mais importante que a ruptura da prépria fibra, ou seja, compdsitos reforcados com
fibras de baixo médulo tendem a se romper devido ao arrancamento das fibras do
interior da matriz e ndo em funcdo da sua ruptura. Isso é explicado pelas altas
deformacdes suportadas por este tipo de fibra antes da ruptura, incompativel com as
deformacgbes da matriz, aliada a resisténcia de aderéncia fibra matriz inferior a
resisténcia a tragéo da fibra.'26

Na Figura 13 é apresentado o esquema de uma fissura em um compdsito
reforcado com fibras, no qual aparece as diversas situagdes em que as fibras podem
atuar, tanto na absorgao de energia como no controle de propagacéao de fissuras: (1)

fibra rompida; (2) fibra arrancada; (3) fibra integra atravessando a fissura .

Figura 13 - Representagao esquematica de uma fissura em um compaosito reforgado
com fibras lignocelul6sicas. (1) fibra rompida; (2) fibra arrancada; (3) fibra integra
atravessando a fissura

Fonte: Adaptado de Coutts, et al. 1%
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3.3.3 Compositos reforcados com fibras vegetais

Os compésitos reforgados com fibras vegetais estdo ganhando popularidade no
mundo moderno por conta da baixa densidade, isolamento acustico, comportamento
mecanico e pegada ecologica. Com isso, varios estudos vém sendo realizados com a
aplicacado de fibras vegetais para compdsitos, com matriz orgénica e inorganica,
reforcados, a fim de analisar a melhoria das propriedades fisicas e mecéanicas. 28

As fibras de juta, rami e sisal sdo as fibras comerciais mais utilizadas, pois
apresentam percentuais altos de celulose, sendo indicadas para o uso como material
de reforgo em compdsitos. Os compaositos com matriz polimérica e com fibras vegetais
sdo usados basicamente para pegas internas como painéis de portas de automoveis,
prateleiras de encomendas, almofadas de assentos, revestimentos de cabines e
paingis.’?8-134 Muitos estudos mostram que empregar compositos, com matriz
organica ou inorganica, reforgados com fibras vegetais podem contribuir em
aproximadamente 20% de redugdo de custo e 30% de reducdo de peso. As fibras
vegetais estdo sendo utilizadas desde de reforgco em concreto utilizado em vigas de
pontes até em componentes automotivos, pois no caso da industria automotiva sua
densidade desempenha um papel importante na reducdo do consumo de

combustivel.132.136

3.3.4 Compositos geopoliméricos

No cenario atual, a matriz geopolimérica vem sendo amplamente pesquisada
em todo mundo como um substituto promissor dos compdsitos convencionais a base
de cimento. Moradikhou et al. 3% avaliaram compdsitos geopoliméricos com reforgo
hibrido de fibras poliolefina e de polipropileno, com quantidades de 0,15%; 0,2%;
0,25% em massa, e encontrou resultado de 27 MPa para a resisténcia a compressao
e 6,8 MPa para flexdo dos compositos geopoliméricos com fibras hibridas de
poliolefina com 0,2% em massa. Mohseni et al.'% avaliaram as propriedades fisicas e
mecanicas de concretos geopoliméricos reforgcados com fibras de polipropileno (PP)
a base de cinzas de casca de arroz (RHA) ativado por alcalis contendo nano-alumina

(NA) e particulas de escoria de baixa densidade (LWA). Os resultados indicaram que
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as fibras de PP melhoram as propriedades mecéanicas (especialmente a resisténcia a
flexdo), enquanto a incorporacédo de LWA reduziu a resisténcia a compressao devido
ao aumento da quantidade de LWA que pode ser atribuida a natureza porosa de LWA.
Wongsa et al.’®® investigaram as propriedades de argamassas geopoliméricas de
cinzas volantes com alto teor de calcio contendo fibras vegetais. Eles utilizaram dois
tipos de fibras vegetais, a fibra de sisal e a fibra de coco, que foram incorporadas na
argamassa geopolimérica em propor¢des variadas nas fragées volumétricas de 0,5%,
0,75% e 1,0% e sem fibras. Com a adigao de fibras vegetais como materiais de reforgo
em argamassas geopoliméricas a base de cinzas volantes resultaram em melhora

significativa nos desempenhos de resisténcia a flexdo semelhantes a fibra sintética.

3.4 IMPRESSAO 3D

Ha aproximadamente 40 anos foi citado pela primeira vez o termo “impressao
3D”, que é uma forma de tecnologia de fabricacao ativa que possibilita a producéo de
produtos desenhados em softwares CAD, com diferentes tipos de materiais, formando
um modelo tridimensional. O termo de “manufatura aditiva” utilizado no meio cientifico,
refere-se a deposi¢cdo de camadas sucessivas de materiais para formagcao de um
objeto. Essa técnica permite a criagédo de pecas complexas e personalizadas, com
maior agilidade e flexibilidade de geometria. '3’

Dentro desse contexto, a impressora 3D tem como principal objetivo na
construgcado, aumentar a produtividade do trabalho, além de reduzir os desperdicios de
construcao e aumentar a liberdade de forma dos objetos construidos. Em 2019 Zhang
relatou que a utilizagdo de impressdo 3D na construgdo pode ajudar a reduzir o
desperdicio de fabricagao, custo de mao de obra e tempo de produ¢cdo em 30-60%,

50-80% e 50-70%, respectivamente. 38139

3.4.1 Técnicas para impressao 3D

Em meados da década de 1990 na Califérnia, EUA, pesquisador Behrokh
Koshnevis introduziu a primeira tecnologia de Impressao 3D de cimento Portland
(3DCP) intitulada Contour Crafting (CC) conhecida como "fabricagdo de contorno”,
que consiste na extrusao de concreto em estado pastoso com deposi¢cao controlada

por computador. Outras iniciativas utilizando a 3DCP surgiram apés o Contour


https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/flexural-strength
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Crafting, como pesquisas em universidades, empresas de arquitetura e engenharia,
ainda iniciativas individuais nao filiadas a nenhum tipo de organizagédo. Sao exemplos
os projetos D-Shape, na ltalia, Concrete Printing, no Reino Unido, e o WinSun, na
China, projetos tecnicamente distintos, que utilizam a fabricagcdo digital de pecas
grandes por sobreposicdo de camadas de concreto.'*'S Atualmente o setor da
construcao civil se baseia em duas técnicas de manufatura aditiva, sendo a extrusao
e o jateamento de ligante, tudo por conta do tamanho dos elementos construtivos, dos
tipos de materiais utilizados e das caracteristicas especificas de cada técnica de
impressdo.'40

O processo de impressao 3D baseado em extrusao € apresentado na Figura 14.
Esta técnica baseia-se na extrusao através de um bico que é aplicada camada a
camada para criar o objeto. As partes mecéanicas dessas impressoras sdo acionadas
por um sistema cinematico representado por um pértico. As impressoras 3D baseadas
em extrusao tipo portico implementam um esquema para mover a cabega de

impressao em relagao a plataforma ao longo dos eixos de coordenadas especificados.
141

Figura 14 - llustracdo de um processo tipico de impressao 3D baseado em extrusao,
em impressora de coordenadas cartesianas.
Z
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Fonte: Bong et al. 4!

A impressao a base de jateamento em po, cria estruturas altamente precisas de
geometria complexa, injetando seletivamente um liquido de ligagéo ('tinta') em uma
camada de p6 de um precursor, que € distribuido uniformemente e compactado por
rolos para unir as particulas. Este processo continua até a conclusdo da formagao do

produto, apds a secagem do qual o residuo de p6 de fluxo livre é soprado. Um exemplo


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S2214860422001865#fig0015
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/3d-printing
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de uma impressora 3D adequada aplicando esta técnica é apresentado na Figura
15.142

Figura 15 - Esquema do processo de impressao 3D baseado no jateamento em po:

(a) Espalhamento de po, (b) deposi¢ao de goticulas de ligante, (c) amostra acabada.
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Fonte: Adaptado de Nematollahi et al.'42

3.4.2 Limitacdes e desafios da impresséo 3D

Edificagbes com elementos construtivos com tamanhos significativos sao
pesados e de dificil locomogdo, motivo pelo qual a impressédo 3D se torna cada vez
mais importante nas abordagens de constru¢ao in loco. No entanto, essa tecnologia
ainda é nova e apresenta limitagcbes que necessitam ser superadas. Perkins e
Skitmore et. al,'3 listaram quatro limitagbes da tecnologia de impressdo 3D de
construgoes:

1. o tempo de inatividade do bico ndo pode ser muito longo, caso contrario, o
concreto pode solidificar e obstruir o orificio de saida do extrusor;

2. a camada inferior deve suportar o peso das camadas subsequentes; portanto,
o intervalo de tempo entre a deposicdo das camadas subsequentes ndo pode ser
menor que o tempo necessario para que a camada inferior adquira caracteristicas
reoldgicas adequadas para suportar o carregamento ou resfriamento;

3. de acordo com os materiais utilizados, as camadas subsequentes devem aderir
as camadas anteriores, portanto o intervalo entre a deposicdo das camadas também
nao pode ser elevado;

4. os bicos da impressora ndo podem colidir com a camada previamente
depositada durante a movimentagao, logo, ao se mover entre os pontos, pode ser

necessario aumentar a altura do bico durante percurso, consequentemente
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aumentando o tempo de impresséo.

Para uma precisdo dimensional e uma qualidade do acabamento de um
elemento impresso em 3D, a altura da camada é muito importante, pois quanto menor
a altura da camada, provavelmente melhor sera a qualidade da impressao. Por isso,
quando se reduz a espessura das camadas € afetada diretamente o tempo de
impressao, assim, camadas menos espessas resultam em maior tempo de impressao.
Existem também limitacbes das ferramentas utilizadas para projecdo dos modelos
tridimensionais. Como o tempo para projecao dos objetos em 3D, e fato de um novo

usuario dominar a pratica da impressao e os softwares de projecdo e codificagdo.#*
3.4.3 Impressao 3D com geopolimeros

A impressao 3D com geopolimeros € uma area nova com um rapido crescimento

das tecnologias de manufatura aditiva. Com a possibilidade de usar residuos soélidos
como percursor, com baixa emissdo de CO2 e baixo consumo de energia, aliando

ainda a uma alta resisténcia em pouco tempo, pode-se se considerar esses matérias
como uma alternativa “verde” promissora ao cimento Portland comum. E com isso, o
envolvimento ativo dos geopolimeros na impressao 3D, vem crescendo tanto em ter
beneficios ambientais quanto técnicos e econdmicos, conforme apresentado na
Figura 16.14%

Figura 16 - Fluxograma indicando as vantagens da tecnologia de impressao
3D utilizando geopolimeros.
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Fonte: Adaptado de Lazorenko, et al.'4®
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A composicao da mistura, para a produgdo de geopolimero, desempenha um
papel significativo no uso correto da tecnologia de impressao 3D. Além do material de
origem e os agentes ativadores silicato/hidroxido, pode-se incluir plastificante
aceleradores ou retardadores de endurecimento, e outros componentes que conferem
aos geopolimeros as propriedades necessarias para impressdo 3D. A inclusdo de
elementos de reforco na mistura também ¢é utilizada, ajudando a reduzir as
deformacbes de retragdo e melhorar a tenacidade a fratura e as caracteristicas
mecanicas do material endurecido.'®

Archez et al, "8 testou corpos de provas impressos de geopolimero sem aditivos
orgéanicos, e encontraram o resultado de 15 MPa para o ensaio de flexdo. Wolf et al.'#’
testaram corpos de prova impressos de concreto elaborados com diferentes tempos
de intervalo entre camadas, altura de bocal ou hidratagao superficial, e encontraram
valores de tensdo de flexdo de 3 a 4 MPa. Panda et al.'#® utilizou materiais ativados
por alcali impressos baseados em cinzas volantes, com adicdo em massa 0,25% 1%
de fibras de vidro de 3-8 mm e apresentam resisténcia a flexdo de 5 MPa a 7 MPa.
Com isso, de acordo com os trabalhos mencionados anteriormente, pode-se afirmar
que os materiais geopoliméricos quando impressos em 3D, apresentam uma

resisténcia a flexao relativamente maior que a do concreto e ativado por alcali.

3.5 ANALISE DE VARIANCIA (ANOVA)

A Analise de variancia, ou ANOVA foi desenvolvida por um estatistico britanico
chamado Ronald Fisher no inicio do século XX. A ANOVA é método estatistico que
permite comparar as médias de diferentes grupos e determinar se as diferengas
observadas sao devidas ao acaso ou se sao estatisticamente significativas. Na
pratica, a ANOVA é considerada a um nivel de significancia de 5%, e testa a hipotese
nula de que as médias dos grupos sdo iguais (HO) contra a hipotese alternativa de que
pelo menos uma das médias é diferente (H1).149.160

Ao aplicar a ANOVA, e constatado que houve um efeito significativo, aplica-se
os testes de comparacdes de médias, a fim de verificar quais medias diferem entre si
e em quando oscila essa diferenga. O teste de Tukey foi desenvolvido por John Tukey

para interpretar corretamente a significancia estatistica da diferenga entre médias.


https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/3d-printing
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/retarders
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S2214860422001865#fig0010
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S2214860422001865#fig0010
https://en.wikipedia.org/wiki/John_Tukey
https://en.wikipedia.org/wiki/Statistical_significance

52

Quando o P-valor (probabilidade P) inferior ao nivel de significancia (0,05) existe uma
diferencga significativa entre os grupos entao implica em rejeitar HO, agora quando o
P- valor é maior ou igual ao nivel de significancia (0,05) a diferenga entre os grupos
nao é significativa. Entdo compara-se as médias duas a duas e agrupando usando o

teste de Tukey e 95% de confianga.’"
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4 MATERIAIS E METODOS

A Figura 17 apresenta um fluxograma do procedimento experimental com todo o
processo de preparagao dos corpos de prova, desde a mistura das solugdes com o
metacaulim até os ensaios mecanicos que foram realizados e a caracterizacdo dos

mesmos.

Figura 17 — Fluxograma do procedimento experimental - corpos de prova.
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Fonte: Produgéo da prépria autora.

4.1 MATERIAS

Para a producgao do geopolimero, foi utilizado como precursor o Metacaulim HP
Ultra produzido pela empresa Metacaulim do Brasil, como fonte de silica e alumina.
Como solugdo ativadora uma mistura foi realizada entre silicato de sodio (Na2Si03),
Hidroxido de sodio (NaOH) e agua destilada, sendo o Silicato de sodio fornecido pela
empresa Diatom Mineragdo Ltda; e o Hidroxido de soédio da empresa Dindmica
Quimica Contemporanea Ltda. Como agente surfactante utilizou-se ADVA 175,
fornecido pela empresa GCP Applied Technologies. Como agente plastificante
utilizou-se hidroxipropilmetilcelulose (HPMC). Como reforgo foi utilizado a fibra de

sisal, fornecida pela empresa Sisalsul.
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A composigao do silicato de sédio e hidroxido de sédio foram fornecidas pelos

fabricantes, e estdo apresentados nas Tabelas 5 e 6, respectivamente.

Tabela 5 - Especificagbes do NazSiOs.

Silicato de Sédio (NazSi03)

Naz0 (%) 8,7-9,0
Si02 (%) 28,5-30,0
Si02/Naz0 (%) 3,30 -3,45
Sélidos Totais (%) 37,2-39,0
Umidade (%) 61,0-62,8
Densidade (g/l) 1,309 — 1,410
Densidade Baumé(°C) 40,5-42,0
Viscosidade (cP) 400 - 800

Fonte: Diatom Mineracao Ltda. (2022)

Tabela 6 - Especificacdes do NaOH.

Hidréxido de Sédio (NaOH)

Teor (%)
NazCos
Sulfato (504)
Cloreto (CL)
Comp. Nitrogenados
Fosfato (P04)
Metais pesados (Pb)
Ferro (Fe)
Niquel (Ni)
Mercurio (Hg)
Calcio (Ca)
Magnésio (Mg)
Potassio (K)

Min. 98%
Max. 1,0%
Max. 0,003%
Max. 0,005%
Max. 0,001%
Max. 0,001%
Max. 0,002%
Max. 0,001%
Max. 0,001%
Max. 0,00001%
Max. 0,005%
Max. 0,002%
Max. 0,02%

Fonte: Dindmica Quimica Contemporénea Ltda. (2022)
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Foram realizadas 7 formulagdes. A formulacdo 1 serviu como base para as
outras composigdes; as formulagdes 2, 3 e 4 correspondem as composi¢gdes com as
fibras nao tratadas adicionando 0,5%;1% e 2% em massa; e as formulagcdes 5, 6 e 7
correspondem as com fibras tratadas com as mesmas quantidades adicionadas. O

detalhamento das formulagdes sera apresentado na sec¢éo 4.2.3.2.

4.2 METODOLOGIA EXPERIMENTAL
4.2.1 Caracterizacdo do metacaulim

A Figura 18 ilustra o fluxograma das analises utilizadas para caracterizagao do

metacaulim.

Figura 18 — Fluxograma das técnicas utilizadas para a caracterizagao do

metacaulim.
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Fonte: Produgao da propria autora.

4.2.1.1 Determinagdo da massa especifica

A massa especifica do metacaulim foi determinada em picnémetro a gas hélio,
da marca Micromeritics, modelo Multivolume 1305, no Instituto Nacional de pesquisa
espaciais (INPE) na cidade de Cachoeira Paulista — SP. Para realizagdo do ensaio a
amostra foi seca em estufa a 60 °C por 24 h. Em seguida foi determinada a massa da
amostra e, quando inserida no equipamento, o valor da massa foi registrado. O

equipamento fornece a massa especifica média do numero de leituras solicitadas.
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4.2.1.2 Granulometria a laser

Para a determinagdo das dimensdes das particulas foi realizada a analise
granulométrica do metacaulim, pelo método espalhamento de laser. Utilizando-se o
analisador de particulas por espalhamento de luz da marca Malvern, modelo
Mastersizer 3000E. Os ensaios foram realizados na Escola de Engenharia de Lorena
da Universidade de Sao Paulo (EEL/USP).

4.2.1.3 Difratometria de raios X (DRX)

Para a caracterizacao cristalografica dos materiais, foi realizada difratometria de
raios X no difratbmetro marca Bruker, modelo D8 Advance ECO no Laboratério na

Faculdade de Engenharia e Ciéncias, campus de Guaratingueta (FEG — UNESP).

4.2.1.4 Espectroscopia por fluorescéncia de raios X (FRX)

Para a caracterizagdao quimica do metacaulim, foi realizada espectroscopia por
fluorescéncia de raios X (FRX), no Laboratério de Caracterizacdo Tecnoldgica na
Escola Politécnica da Universidade de Sao Paulo utilizando-se um espectrometro
modelo Zetium, da marca Malvern Panalytical. A analise de perda ao fogo (PF) foi
realizada a 1.020°C por 2 h.

4.2.2 Caracterizagao das fibras

A Figura 19 mostra o fluxograma com as analises utilizadas para caracterizagao

das fibras de sisal.

Figura 19 - Fluxograma da caracterizacao das fibras de sisal.

Caracterizagao
das fibras

Geometria das Teor de Absorgao de Massa Resisténcia a Tratamento .
[ fibras umidade ] [ agua ] [ Especifica ] Tracao [ das fibras ][ Microestniure

Fonte: Produgéao da propria autora.
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4.2.2.1 Medidas do diametro médio das fibras

Para as medidas de didametro médio das fibras foram preparadas 50 amostras
de fibras. As fibras foram previamente cortadas em comprimento de 50 cm. Para a
determinacdo do didmetro da fibra foi utilizado um estereoscépio da marca Zeiss,
modelo Stemi 2000, sendo realizada trés medidas, duas nas extremidades e uma no

centro da fibra.

4.2.2.2 Determinacgao do teor de umidade

Para obtencao do teor de umidade da fibra de sisal foi utilizada a norma ASTM
1413-76 (American Society for Testing and Materials) '°'. Em recipiente, foi adicionada
uma amostra da fibra in natura, como recebida de aproximadamente 1,0 g (m1). Em
seguida foram colocadas na estufa 105 £ 5 °C por um periodo de 4 h. Apds esse
periodo o vidro de reldégio com a amostra foi transferido para um dessecador com silica
gel, e apds o resfriamento foi determinada a massa da amostra (m2). O teor de
umidade foi calculado de acordo com a equacéo (3):

[(m1—my)]

Teor de umidade = x 100 (3)

mi

Sendo:

m1= massa (g) da amostra das fibras in natura;

m2= massa (g) da amostra das fibras secas.

4.2.2.3 Absorgao de agua

Para determinacédo da absorgcado de agua, 2,0 g das amostras foram secas em
estufa a 105 £ 3 °C até a constancia de massa. As fibras secas foram transferidas
para um dessecador e resfriadas a temperatura ambiente, assim foi determinado a
massa das fibras secas (Pe) em uma balancga eletrénica de precisdo marca Ohaus

Corporation, modelo PR523BR/E. As amostras foram imersas em agua. Foram feitas
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varias determinagdes até o ponto de saturagao atingir valor constante. Para o calculo

da absorgdo de agua da fibra (AF) utilizou-se a equagéo (4).%3

AF = $4P9 100 @)
Pe

Em que:
Put = peso umido das fibras.

Pe = peso das fibras secas em estufa.
4.2.2.4 Determinagcao da massa especifica

A massa especifica do metacaulim foi determinada em picnémetro a gas hélio,
da marca Micromeritics, modelo Multivolume 1305, no Instituto Nacional de pesquisa
espaciais (INPE) na cidade de Cachoeira Paulista — SP. Para realizagdo do ensaio a
amostra foi seca em estufa a 60 °C por 24 h. Em seguida foi determinada a massa da
amostra e, quando inserida no equipamento, o valor da massa foi registrado. O

equipamento fornece a massa especifica média apods cinco leituras.
4.2.2.5 Ensaio de tracao direta

O ensaio de tragdo no fio do sisal exige uma metodologia especifica na
preparagdo da amostra, sendo necessaria a utilizacdo de: papel, adesivo epodxi
bicomponente e tesoura. A preparacao para o ensaio é feita conforme a norma ASTM

C1557 %%, e um esquema dessa montagem pode ser visto na Figura 20.

Primeiramente as fibras foram cortadas aproximadamente no tamanho de 30
mm. Em seguida, as amostras foram coladas em uma base papel de forma alinhada
ao centro dos recortes, conforme a Figura 20b, sendo que essa base de papel segue
as dimensdes apresentadas na Tabela 7. Apds a secagem da cola, foram fixadas nas
garras do dispositivo da maquina universal de ensaios mecanicos, marca Shimadzu,
modelo Autograph AG-X 50, e ai sim as laterais do papel foram cortadas antes do
inicio do ensaio, a fim de que entre as garras tenha somente a fibra (Figura 20c). Os

testes foram conduzidos na velocidade e com a célula de carga apresentados na
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Tabela 7. A Figura 21 apresenta do modelo do dispositivo com a fibra a ser submetida

ao ensaio de tracao das fibras

Figura 20 - Detalhes do ensaio de tragéo para fibras vegetais.

Fibra

<

Papel

(@) (b) ()

Fonte: Adaptado de Motta et al. 53

Tabela 7 - Dimensdes da base e os parametros do ensaio.

Descricao Fibra de sisal

Dimensbes da base do papel 6,5 X 25 mm?

Dimensodes da Janela recordada

no centro do papel 15 x15 mm*
Distancia entre as garras 15 mm
Velocidade do ensaio 3 mm/min
Capacidade da célula de carga 50 N

Fonte: Producéao da propria autora.
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Figura 21 - Foto do corpo de prova de fibra de sisal preparado para o ensaio

de tracao.

Fonte: Produgao da propria autora.

4.2.2.6 Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

A microscopia eletrénica de varredura foi realizada no equipamento marca
TESCAN, modelo MIRA-4, Escola de Engenharia de Lorena da Universidade de Sao
Paulo (EEL/USP). A microscopia eletrbnica de varredura foi utilizada para analise
morfoldgica das fibras vegetais, uma vez que é importante observar qualitativamente
as caracteristicas das superficies, morfologia das fibras. Além disso, a observacao
prévia das fibras servira como referencial para analisar as fibras embebidas na matriz
geopoliméricas apds as etapas de cura.

A superficie das fibras foi previamente recoberta com ouro, uma vez que as
mesmas nao sao condutoras, e analisadas em um microscépio eletrénico de varredura

no sentido longitudinal e transversal.

4.2.2.7 Tratamento alcalino superficial das fibras

Para o tratamento das fibras, primeiramente elas foram penteadas para uma
limpeza mecanica preliminar. Apds essa limpeza ocorreu o tratamento alcalino
(mercerizagao), onde as fibras foram submersas em uma solugdo aquosa de NaOH,
5 M. O béquer com as fibras submersas foi colocado em ultrassom de marca Unique
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modelo USC-1400 com a frequéncia 40 kHz por 30 min. Apds o tratamento alcalino e
ultrassonico as fibras foram lavadas com agua abundante e secas por 12 h a 60 °C na
estufa. Esses tratamentos alcalinos e ultrassbnicos sao utilizados, uma vez que
ambos os métodos sdo de abordagem simples, econémica e eficaz para modificar as
fibras.''® Depois de secas e frias, as fibras foram cortadas com tesoura em tamanhos
entre 6 e 10 mm. A Figura 22 apresenta um fluxograma do processo de tratamento

das fibras.

Figura 22 - Sequéncia de atividades para o tratamento o das fibras de sisal.

12hrs- 602c

) y R
Limpeza Mercerizagio Banho de Lavagem das Secagem Corte das
mecanica das fibras ultrassoénico fibras das fibras fibras

Fonte: Producgéao da propria autora.

Fibras

tratadas
e cortadas

4.2.3 Preparacao do geopolimero

4.2.3.1 Preparagao da solugao alcalina

Para a dosagem das misturas foi preparada uma solucao de 7,46 M conforme
as especificagdbes das matérias-primas. A escolha da solucao foi realizada por um
outro trabalho realizado pelo nosso grupo, afim de determinar a reologia ideal para
impressao. Primeiramente, na capela, foi realizada a mistura da agua destilada com
as micropérolas de NaOH. Em seguida, a mistura foi agitada até obtencdo de uma
solucao transparente. Toda solugcao de hidroxido foi produzida com pelo menos 24 h
de antecedéncia da sintese dos corpos de prova. Essa preparagao deve ser realizada
com tal antecedéncia porque a reagao que ocorre na producio é exotérmica, sendo
necessario esperar o resfriamento da solugao para que possa ser utilizada. Apds as
24 h, a solucéo de hidréxido de sédio péde ser misturada com a solugao de silicato de
sodio, para a obtencao da solugao alcalina. O hidroxido deve ser misturado ao silicato
pelo menos 5 min antes de ser adicionado ao material precursor. As quantidades em

massa dos mateérias esta sendo apresentadas na Tabela 8.
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Tabela 8: Formulagdo da matriz geopolimérica

Materiais Porc?ntégem

massica

Metacaulim 59,99%
NaOH 5,10%
Na>SiO3 24.,27%
H-0 6,88%
Plastificante - HPMC 1,80%
Surfactante - ADVA 1,96%

Fonte: Producéao da propria autora.

4.2.3.2 Preparacgao da pasta e do compdsito geopolimérico

A mistura da matéria-prima foi realizada em uma argamassadeira planetaria de
laboratorio com capacidade nominal de 5 L, da marca Metal Cairo Itda., modelo AG-5
2008, na qual ocorreu a homogeneizacdo do metacaulim com o agente plastificante,
hidroxipropilmetilcelulose (HPMC), por 1 min. Posteriormente foi adicionado solugao
alcalina na argamassadeira e misturada por mais 5 min em seguida foi adicionado o
surfactante ADVA 175 e foi misturado por mais 5 min para obtencdo da pasta
geopolimérica.

Para a obtencdo dos compdsitos geopoliméricos, as fibras de sisal in natura e
tratadas, foram cortadas aproximadamente entre 6 a 10 mm, a escolha do tamanho
das fibras foi baseado nos tamanhos das fibras sintéticas comerciais, e posteriormente
adicionadas na pasta geopolimérica. Foram produzidos compdsitos com a
substituicdo de 0,5, 1 e 2% em massa com as fibras nao tradadas e tratadas. A Tabela
9 apresenta a lista das formulagées em funcao do teor de fibras, em duas condigdes:

as fibras com e sem tratamento superficial alcalino.
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Tabela 9: Lista das formulagdes em fungao do teor de fibras

C(:ilsgo Cdédigo das Teorde
. formulagoes fibras
condicoes
M1 Sem fibra
MF-0,5 Com 0,5%
G1
MF-1 Com 1,0 %
MF-2 Com 2,0%
Com 0,5% de
MFT-0,5 fibras
tratadas
Com 1,0 %
G2 MET-1 de fibras
tratadas
Com 2,0% de
MFT-2 fibras
tratadas

Fonte: Produgao da propria autora.

4.2.3.3 Moldagem e impressao

Para os corpos de provas moldados, a mistura final foi colocada nos moldes
cilindricos lubrificados com 6leo mineral com as seguintes medidas nominais: 50 mm
de didmetro x 100 mm de comprimento. E os corpos de provas na forma de e de barras
prismaticas (150 mm x 25 mm x 25mm), em um molde de acgo inoxidavel recoberto
com plastico filme. A Figura 23 ilustra os moldes utilizados para produzir os corpos de
prova cilindricos, neste caso, tubo de policloreto de vinila (PVC), e para produzir
corpos de prova prismaticos, confeccionados de aco inoxidavel. Os moldes foram
colocados em mesa vibratoria, a fim de auxiliar no escoamento da massa
geopolimérica no interior do molde, melhorando as condi¢cées de liberagdo do ar
aprisionado no interior da amostra, para assim, alcancar o maximo empacotamento.

Para os corpos de prova pela manufatura aditiva, foi utilizada uma impressora
3D, tipo delta, da marca Duracer, modelo Duraprinter3D E2, conforme a Figura 24,
que originalmente produz materiais ceramicos a base de argilas e foi adaptada para

ser utilizada no projeto com geopolimero. A impressora apresenta bicos de extrusao
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intercambiaveis com diametro de > 5 mm, com volume de impressao entre 20 e 36

cms.

Figura 23 - Moldes dos corpos de prova, (a) Cilindrico de policloreto de vinila

(PVC) (b) de acgo inoxidavel para produzir barras prismaticas.

Fonte: Produgao da propria autora

Figura 24 - llustracao da Impressora 3D acoplada ao reservatorio pneumatico e ao

sistema computacional.

Corpo

extrusor

rErr T TEEY

Reservatorio
pneumatico

Sistema
computacional

Fonte: Produgao da proépria autora.
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Primeiramente, foi realizado os desenhos no AutoCAD dos corpos de provas
em forma cilindrica e em barras prismaticas, conforme a NBR 5738 — 2015 156,

conforme apresentado na Figuras 25.

Figura 25 - Desenhos dos corpos de prova, (a) Cilindrico (b) Barra prismatica para

serem utilizados no programa de fatiamento e para subsequente impresséo.

a)

Fonte: Produgéo da propria autora

Os desenhos foram inseridos no software Ultimaker cura para o fatiamento e
para a impressdo de camada por camada até completar a impressao do corpo de
prova no tamanho programado. Vale ressaltar que a densidade de preenchimento de
um objeto fabricado por impressdo 3D é a quantidade de material utilizada para
preencher a area interna de uma camada. Desse modo, € possivel definir o
preenchimento de um material dentro de uma faixa que vai de 0%, representando um
objeto oco, até 100%, representando um objeto sdlido. Para tanto foi realizado alguns
estudos sobre a forma de preencher e formar as camadas do corpo de prova, a fim de
garantir melhor compactagdo, mas com uma velocidade adequada de impresséao.
Além disso, os corpos de prova foram obtidos em impressdo 3D composto por uma
boquilha montada em um dispositivo de extrusao preso ao portico para imprimir uma

estrutura camada por camada acionada através de um software.

424 Processo de Cura

Apds moldagem dos corpos de prova, os mesmos foram colocados em uma

caixa com tampa em atmosfera saturada de agua por 24 h em cura em temperatura
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ambiente, apos esse tempo foram desmoldados e colocados novamente na caixa até
as idades de realizagao dos ensaios 7, 14 e 28 dias. Para os corpos de prova
impressos, o mesmo foi feito. A Figura 26 apresenta corpos de provas cilindricos e

prismaticos na cura.

Figura 26 - Corpos de prova moldados com geometrias cilindricas e

prismaticas no processo de cura.

Fonte: Produgéo da propria autora.

4.2.5 Caracterizacao da pasta e do compdésito geopolimérico

Os corpos de prova da pasta, sem fibras, obtidos na mistura M1, foram
caracterizados para posterior comparagdao com os compdsitos. Foram avaliadas as
mesmas propriedades mecanicas, fisicas, assim como foram realizadas as analises
de fases e microestruturais.

Para analise de difratometria de raios X, uma fragéo significativa do corpo de
prova da mistura M1 com idades de 7, 14 e 28 dias, foi previamente seca e triturada
em seguida, passada em peneira ABNT 325 (45 um), a fim de verificar as fases

cristalinas presentes.

Caracterizacdo fisica:

Para a caracterizacdo fisica foi determinada a absor¢gdo de agua (AA),
porosidade aparente (PA) e massa especifica aparente (MEA), segundo a NBR

9778:2005 "*"para argamassas e concretos endurecidos. Para essa caracterizagdo
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foram preparadas 3 amostras de cada condicdo estudada, a partir das amostras
submetidas ao ensaio de flexdo. As equagdes 5, 6 e 7 permitem determinar os

resultados de massa especifica aparente, absorgédo de agua, porosidade aparente.

MEA= " (g/cm?) (5)
Va
AA = M"};—Mi x 100 (%) (6)
_My—Ms
PA= o, X100 (%) (7)

em que:

Mu = massa umida;

Ms = massa seca;

Meagua = massa especifica da agua, e

Mi = massa imersa.

Caracterizacdo mecénica:

Com relacdo a caracterizagdo mecanica, destacam-se as seguintes analises:

a) Ensaio de médulo de elasticidade dinamico:

Foi determinado o mddulo de elasticidade dindmico pelo método n&o destrutivo
de ressonancia de barras, em que todos os 5 corpos de prova, na forma de barras
prismaticas, sdo posicionados no equipamento, onde os transdutores de emisséo e
recepcao vibracionais fiquem transversais a superficie da amostra. Os picos formados
em funcdo das ressonancias geradas pela emissdo de ondas ultrassbnicas, sao
mostrados em um programa computacional, o qual permitira o calculo do médulo de
elasticidade dindmico (E), o mddulo de cisalhamento dinédmico (G) e o coeficiente de
Poisson (v). O sistema utilizado foi da ATCP, modelo ME-C1198-91, obedecendo a
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norma ASTM C1198-91 e a faixa de frequéncia adotada na varredura foi de 1 a
30 kHz.1%8

b) Ensaio de médulo de ruptura:

Para calcular o médulo de ruptura, foram preparados 5 corpos de prova, onde
foi utilizado o ensaio de flexdao em 3 pontos, em que um carregamento central é
aplicado em um corpo de prova prismatico, que sob carregamento de compressao na
parte superior gera-se simultaneamente tensdes de tragcdo na superficie da parte
inferior do corpo de prova, que esta mais provavelmente relacionada com o inicio da
fratura, conforme a Figura 27. O ensaio de flexdao em 3 pontos para a determinacao
do mddulo de ruptura foi em uma maquina universal de ensaios marca EMIC DL, com
célula de carga de 5 kN, com velocidade do atuador de 1 mm/s. O calculo foi baseado

na Equagéo 8. 158159

Figura 27 - Esquema de uma barra prismatica submetida ao ensaio de flexdao em trés
pontos, em que P é a carga de carregamento, L a distancia entre os roletes, b é a

largura e h a altura da amostra.

N

A
P
7?

]

Fonte: Garcia et al. 158

3PfL

oF = (®)

em que:
or= tensao de fratura ou médulo de ruptura (MPa);
P:= carregamento maximo sofrido pelo corpo (N);

L = distancia entre os dois apoios (mm);
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b = largura do corpo de prova (mm);

h = altura do corpo de prova (mm).

¢) Ensaio de resisténcia a compressao simples:

Com base na NBR 5739 (2007)'%%, o ensaio foi determinado por compressao
axial, no qual a forca de compresséo € aplicada de forma uniaxial ao longo do eixo
maior do corpo de prova, de forma que ocorra a contragdo do material. A Figura 28 é
uma ilustracdo esquematica de como uma carga de compressao produz uma
contragao no corpo de prova. F é a forga aplicada, Ao € a area transversal inicial, lo &
altura inicial e | a altura final da amostra. As linhas tracejadas representam o corpo
de prova antes de ser ensaiado, enquanto que as linhas sdlidas representam a forma
do material apds a deformagao. Foram preparados 5 corpos de prova para o ensaio,
onde foi utilizada a maquina universal de ensaios EMIC DL10000, célula de carga de

100 KN, com velocidade do atuador de 0,5 mm/s.8

Figura 28: llustracdo esquematica de alguns parametros do ensaio de compressao

axial.

Fonte: Callister et al.8

A resisténcia a compressao deve ser calculada pela Equacado 9, em que fc é a
resisténcia a compressao (MPa), F é a forga maxima alcangada (N) e D € o didmetro

do corpo de prova (mm).

— 4F
fe=—=-2 ©
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4.2.6 Analise de variancia

Apos a realizagdo de todos os ensaios mecanicos, a analise de variancia
(ANOVA) foi realizada afim de verificar qual foi a melhor quantidade de fibras

utilizadas. Para a realizagdo da analise, foi utilizada o software Minitab ®, versao
22.2.1.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 CARACTERIZAGAO DO METACULIM

O metacaulim foi caracterizado quanto a composi¢cao quimica, massa especifica
e fases cristalinas.

A massa especifica, determinada por picnometria a hélio, foi de 2,62 g/cm? +
0,02 g/cm3. Segundo a ficha técnica do Metacaulim do Brasil a massa especifica é de
2,56 g/cm3, o que pode variar de acordo com o lote 61,

A Tabela 10 mostra a analise quimica obtida por fluorescéncia de raios x (FRX)
e perda ao fogo do metacaulim. Observa-se que a composicdo do metacaulim é
majoritaria em silica (SiOz2) e alumina (Al203), sendo a silica preponderante. Com base
na literatura, observa-se que a quantidade de silica presente no metacaulim é maior
que os valores limites apresentados na NBR 15894-1:2010 %2, valores que variam
entre 44% a 65%, ja os valores de alumina sdo menores que os valores apresentados
na norma, valores que variam entre 32% a 46%. Outros estudos mostram que as
quantidades de silica e alumina dentro desses valores limites apresentados na norma

mencionada acima. 3

Tabela 10: Anélise quimica por fluorescéncia de raios X e perda ao fogo (PF) do

Metacaulim.

Compostos do metacaulim

SiO2 | Al203 | Fe203 | MnO | MgO | CaO | Na2O | K20 | TiO2 | P20s | PF
(%) | (%) | () | (%) | (%) | (%) | (%) | (%) | (%) | (%) | (%)
69,5 | 241 | 2,10 | 0,10 | 0,28 | <0,10 | <0,10| 0,39 | 1,68 | <0,10 | 0,85

Fonte: Produgao da prépria autora.

A Figura 29 mostra a andlise de fases cristalinas do metacaulim a partir do
difratograma de raios X obtido. Observa-se como presenga predominante a silica na
forma de quartzo a (ficha cristalografica JCPDS 01-085-0798). Também foram
identificados picos da fase silimanita (ficha cristalografica JCPDS 96-900-3990), que
€ um aluminossilicato. Tanto no difratograma desse metacaulim quando no

difratograma encontrado na literatura, o quartzo € um dos picos identificados em
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ambos, na literatura também é identificado os picos de caulinita e moscovita, o que
nao foi possivel encontrar nesse metacaulim por conta da quantidade de silica em
forma de quartzo.'®® A Figura 30 mostra a ampliagdo de uma parte do difratograma do
metacaulim (Figura 29), em que é possivel observar na faixa (26) entre 18° e 38° uma
banda larga sutil que corresponde a fase amorfa presente no metacaulim, conforme

também foi observado na literatura.'™*

Figura 29 - Difratograma de raios X com identificagdo das fases do metacaulim.
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Fonte: Producéo da propria autora.

Figura 30 - Destaque na escala do difratograma de raios X com indicagéo do pico

largo da fase amorfa do metacaulim.
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Fonte: Producéao da propria autora.
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Adicionalmente, foi realizada a analise da distribuicdo granulométrica, em que
foi observada uma distribuicdo monomodal, com um pico correspondente a 15,8% da
quantidade de particulas com diametro de 0,460 um, conforme apresentado no grafico
de distribuicdo de tamanho de pariculas da Figura 31. A partir do grafico gerado da
analise granulométrica do equipamento de analise, foi possivel observar que 50% das
particulas apresentaram um diametro abaixo de 0,627 ym (D50) e 90% das particulas
exibiram um didmetro abaixo de 1,22 ym (D90). A analise granulométrica indicou que
os resultados desse metacaulim tem um tamanho de particula menor que os
resultados encontrados na literatura. Com base na literatura as particulas mais finas
tendem a se dissolver mais rapido durante a ativacdo alcalina, modificando a
microestrutura e a resisténcia a compressao do material endurecido.’® Duxson et

al.’® afirmaram que o tamanho de particula do metacaulim é geralmente menor que
5 um.

Figura 31 - Grafico com distribuicdo granulométrica discreta do metacaulim.
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Fonte: Producéo da propria autora.

5.2 CARACTERIZAGAO DAS FIBRAS DE SISAL

Em fibras como recebida tem um comprimento médio de 50 mm, o diametro
meédio ao longo do eixo longitudinal esta entre 0,19 um e 0,64 um, com isso pode-se

observar que elas sdo irregulares quanto as dimensdes radias. Isto reforga a
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geometria irregular ao longo das fibras lignocelulésicas e, consequentemente,
explicita a dificuldade de garantir uma interface com adesividade regular entre as
fibras e matriz no compdsito.

As propriedades fisicas das fibras de sisal sem tratamento superficial alcalino
foram apresentadas na Tabela 11, tais como teor de umidade, massa especifica e

absorgao de agua.

Tabela 11: Propriedades fisicas das fibras de sisal sem tratamento superficial

alcalino
Teor de umidade Absorcao de agua Massa especifica
(%) (%) (g/cm?®)
7,94 120,80 1,01

Fonte: Produgéo da prépria autora.

O teor de umidade obtido de 7,94%, conforme apresentado na Tabela 11, pode
ser considerado relativamente adequado quando se trata de fibras vegetais, pois na
literatura esse tipo de material, também denominado de lignocelulésicos, apresenta
caracteristicas hidrofilicas decorrente principalmente da presenca de celulose nao
cristalizada e hemicelulose, o que propicia geralmente uma umidade na faixa de 8 a
12,5%.102,103

Com relacédo a absorgao de agua, apds sua saturagao total imersa em agua,
observa-se um valor de 120,8%. Tal fato se deve ao seu arranjo estrutural e
composi¢cao quimica, constituido de subunidades celulares individuais denominadas
de microfibras agrupadas por meio de lamela intercelular, possuindo também lacunas
e lumens, correspondentes a cavidades localizadas no eixo da fibra, levando a
incidéncia de poros permeaveis.'%

Observando-se a Tabela 11, o resultado de massa especifica é de 1,01 g/cm?,
com base na literatura o valor ndo esta dentro da faixa geralmente encontrada, valores
que varia entre 1,2 a 1,5 g/cm?3. Os resultados de massa especifica sdo bem variaveis,
pois sdo bastante sensiveis a fatores com local do plantio e metodologia do ensaio os
valores. Segunda a literatura a massa especifica esta diretamente ligada a resisténcia
mecanica oferecida pela fibra. As fibras vegetais tendem a possuir resisténcia

mecéanica diretamente proporcional a sua massa especifica. 94105
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Foi realizado o ensaio de tracao das fibras, em que 50 corpos de prova de sisal
foram testados e calculado a média e o desvio padréo. A Tabela 12 apresenta esses
resultados. Observa-se que as fibras apresentaram modulo de elasticidade de 4,82
GPa + 3,04 GPa, que quando comparado com valores encontrados na literatura que
sédo de 9 GPa a 22 GPa, observa-se que nao esta dentro dos valores tipicos. Quanto
a resisténcia a tracao, o valor obtido foi de 177,89 MPa £ 134,37 MPa. Este valor de
resisténcia a tragdo encontrado nao esta dentro dos valores previstos encontrados na
literatura que varia de 500 MPa a 700 MPa. A diferenga significativa pode ter relagcao

com as condi¢des de cultivo e o processamento da fibra. 26134

Tabela 12 - Valores de médulo de elasticidade e resisténcia a tragdo das fibras

de sisal sem tratamento.

Médulo de Resisténcia a

elasticidade tracao
(GPa) (MPa)

4,82 + 3,04 177,89 + 134,37

Fonte: Produgéo da prépria autora.

A Figura 32 apresenta as micrografias, obtidas com detector no modo de
elétrons secundarios, das fibras de sisal ndo tratadas (a) e tratadas (b). Na Figura 32a
observa-se a superficie da fibra de sisal sem tratamento que consiste em um feixe de
microfibras elementares e alta rugosidade superficial. A Figura 32b, ilustra a fibra com
tratamento, com uma fissura de superficie e microfibras elementares. Provavelmente,
a fissura foi causada pelo tratamento alcalino, onde este remove os componentes nao

celuldsicos do sisal e assim pode afetar a interagéo interfacial entre fibra-matriz.116
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Figura 32 - Micrografias das fibras de sisal néo tratadas (a) e tratadas (b).

Fibra de sisal sem'tratamento

50 pm 50pm |
1000 x 279 ym 14.30 mm 1.00 kx 279 ym 13.90 mm

100 pA RESOLUTION 100 pA RESOLUTION

1000 x 4.25mm (a) 1.00 kx 418nm (b)

Fonte: Produgao da propria autora

5.3 CARATERIZACAO FISICA DA PASTA E DO COMPOSITO GEOPOLIMERICO

Os difratogramas apresentados na Figura 33 sdo das pastas geopolimericas
curadas por 7, 14 e 28 dias. Observa-se como presenca predominante a silica na
forma de quartzo a (ficha cristalografica JCPDS 01-080-2146). Também foram
identificados picos da fase albita (ficha cristalografica JCPDS 01-071-1156), que é um

aluminossilicato de sodio.

Como também foi observado no difratograma do metacaulim na Figura 29, a
silica na forma cristalina de quartzo predominou tanto no difratograma do metacaulim
quanto nos difratogramas das pastas geopoliméricas curadas em 7, 14 e 28 dias. Isso
pode ter ocorrido devido a elevada porcentagem de SiO2 no metacaulim. Os picos de
SiO2 sdo de elevada intensidade relativa e possivelmente eles se sobrepuseram,

mesmo apos o contato do material precursor com o ativador alcalino.
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Figura 33 - Difratograma da pasta geopolimérica com 7, 14 e 28 dias de cura.
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Fonte: Produgéo da prépria autora.

Foi possivel observar nas Figuras 34a, 34b e 34c, que € uma faixa da escala do
difratograma de raios X das pastas geopoliméricas, um pico largo de baixa intensidade
relativa indicando uma fase amorfa tanto no difratograma do metacaulim quanto nos
difratogramas das pastas geopoliméricas. Essa fase amorfa se desloca no
difratograma apds o contato do material precursor com ativagao alcalina, o que estava
entre a faixa de 20 de18° a 38° passa para faixa de 20 de 18° a 43°. Segundo a
literatura esse deslocamento da banda larga corresponde ao material amorfo presente
nos geopolimeros e a formagao do gel aluminossilicato (N-A-S-H) em fungéo da idade

de cura.??
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Figura 34 - Ampliagédo do difratograma das pastas geopoliméricas com (a) 7, (b) 14 e

(c) 28 dias de cura.
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Fonte: Producéo da propria autora.

De acordo com a metodologia utilizada para caracterizagao fisica das pastas e
do compadsito foram determinados os valores da massa especifica aparente (MEA),
porosidade aparente (PA) e absorgédo de agua (AA), todos apds os 28 dias de cura. O
ensaio foi realizado conforme a NBR 9778:2005 '57. A Tabela 13 mostra o resultado
medio com seu respectivo desvio para todas as caraterizacbes, para cada

Composicgao.



79
Tabela 13 - Propriedades fisicas da pasta e do compdsito geopolimérico

Massa Y SEM | 0500 | 19 | 2% | 05% | 1% | 2%
especifica § FIBRA | wros | mr.1) | mF2 | mFT05 | MFT-1) | MFT-2)
aparente (m1)

(MEA) 1,85+ | 1,92+ | 1,84+ 1,77+ | 216+ | 1,97+ | 207

g/lcm?® 0,05 0,08 | 0,08 | 0,17 0,32 0,16 0,19

PX;‘;?Ldnatge 327+ | 423+ | 434+ 298+ | 367+ | 404+ | 4,152
oA o, ] 060 | 097 | 074 | 064 | 0,44 | 084 | 1,12
’L:‘f;s‘a?”ﬁ? 1,77+ | 228+ | 229+ [1,73+ | 1,71+ | 2,04+ | 1,98+
(AA?% 037 | 063 | 042 | 054 | 0,13 | 040 | 040

Fonte: Producéo da prépria autora.

A massa especifica aparente dos geopolimeros, segundo a literatura depende
da composi¢ao, do processamento e das condigdes de cura. No geral, os valores
tipicos encontrados sédo entre 1,8 g/cm® e 2,2 g/cm3. Observa-se que a massa
especifica dos geopolimeros, tanto com e sem fibras, tratadas ou ndo, esta dentro do
previsto na literatura.”®-81

A porosidade aparente medida pelo método de Arquimedes € a porosidade
aberta. De acordo com a Tabela 13, os valores de porosidade encontrados foram entre
3,27% e 4,34%. A porosidade aberta é aquela que os poros sio interconectados e
conectados a superficie do material. Segundo a literatura, a porosidade dos
geopolimeros esta entre 5% e 50%.7881

A absorcdo de agua dos geopolimeros, tanto para pasta quanto para os
compositos, esta entre 1,71% e 2,29%. Os valores encontrados sao relativamente
baixos comparados aos dos elementos construtivos a base de cimento Portland, isto
ocorre por conta da microestrutura do geopolimero conter poros fechados, o que
minimiza a absorg&o de liquidos. 7881

Com os resultados obtidos das propriedades fisicas, foi aplicada a ferramenta
estatistica ANOVA. As Tabelas 14, 15 e 16 apresentam o resumo dos resultados,
comparando as pastas (M1) com os compésitos geopoliméricos com 0,5 (MF-0,5)
(MFT-0,5), 1 (MF-1) (MFT-1) e 2% (MF-2) (MFT-2), para a massa especifica aparente
(MEA); porosidade aparente (PA); e absorgao de agua (AA).
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Tabela 14 - Analise de variancia (ANOVA) dos resultados de MEA.

Fon_te Ele Soma dos _Grau de Quat’ir'fldo Valor Valor - P
variagao quadrados | liberdade médio F
Formulagées 0,3271 6 0,05452
Erro 0,6534 14 0,04667 1,17 0,376
Total 0,9805 20

Fonte: Produgao da propria autora.

Tabela 15 - Analise de variancia (ANOVA) dos resultados de PA.

Fonte de Somados | Grau de | Quadrado
.~ . . 1 Valor F | Valor -P
variagao quadrados | liberdade médio
Formulagées 4,862 6 0,8103
Erro 13,360 14 0,9543 0,85 0,554
Total 18,221 20

Fonte: Produgao da propria autora.

Tabela 16 - Analise de variancia (ANOVA) dos resultados de AA.

Fonte de Somados | Grau de | Quadrado
. . . 4 Valor F | Valor -P
variagao quadrados | liberdade médio
Formulagées 1,122 6 0,1870
Erro 4,067 14 0,2905 0,64 0,694
Total 5,190 20

Fonte: Produgao da propria autora.

Observando as Tabelas 14,15 e 16, pode-se ver que o valor de P é = que 0,05,

entdo a diferenga entre os grupos nao é significativa.

5.4 PROPRIEDADES MECANICAS

5.4.1

Resisténcia a compressao axial

A resisténcia a compressao axial dos corpos de prova tanto da pasta (M1)
quanto dos compdsitos com fibras in natura ou tratadas: 0,5% em massa (MF- 0,5)
(MFT-0,5), 1% em massa (MF-1) (MFT-1) e 2% em massa (MF-2) (MFT-2), foi obtida



81

a partir de ensaio de compressao realizados de acordo com os critérios estabelecidos
pela norma NBR 5739:2007'%°. No total, foram testados cinco corpos de prova para
cada composicao.

A Figura 35 mostra a resisténcia a compressdo média da pasta (M1) e do
compdsito para sete, quatorze e 28 dias, com 0,5% em massa (MF-0,5), 1% em massa
(MF-1) e 2% em massa (MF-2) de fibra de sisal, e a respectiva barra de erro para cada

uma das condigdes.

Figura 35 - Valores médios e os respectivos desvios padrao da resisténcia a
compressao da pasta e dos compdsitos geopoliméricos.
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Fonte: Produgéao da propria autora

Com relagao ao tempo de cura, de 7 para 28 dias, observa-se que pasta
geopolimérica (M1) aumentou cerca de 69% a resisténcia a compressao; no entanto,
os compositos com 0,5% em massa de fibra (MF-0,5) apresentaram um aumento de
58,8%; com relagdo aos compodsitos com 1% em massa de fibra (MF-1) foi observado
um aumento de 43,40%, e, finalmente, os compdsitos com 2% em massa de fibra (MF-
2) a resisténcia a compressao teve um aumento de 120,56%. Observa-se também
que houve aumento da pasta (M1) em relagao aos compésitos (MF-0,5/ MF-1/ MF-2),
o0 que também ja era esperado, pois as fibras, nesse caso, tiveram o objetivo de
reforgar os compositos geopoliméricos. Vale ressaltar que esse reforgo tem um limite,
tanto para o tipo quanto para a quantidade de fibra, uma quantidade ideal de reforgo
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de fibras € 1% em massa para qualquer tipo de fibra.'®® Em contetido mais alto (> 1%
em massa), efeitos negativos com o reforco de fibras sdo esperados devido a
formacéo de porosidade e a pouca dispersao das fibras. Para as amostras curadas
por 28 dias, observou-se que da pasta geopolimérica para os compositos, houve um
ganho de resisténcia entre 30% e 55%, visto que as fibras aumentam a adesao na
interface fibra-matriz. Também foi observado que com 28 dias de cura, as
porcentagens de fibras (1% e 2% em massa) o aumento de resisténcia foi de 4,14%,
0 que pode se dizer que esse aumento nao é tao significativo, mas que com 2% em
massa de fibras seria a composi¢ao 6tima para a porcentagem de fibras e também o
teor limite, levando em consideragcdo o comprimento e geometria irregular das fibras
de sisal empregadas neste trabalho, pois as fibras formam uma rede que minimiza a
propagacao de trincas. A presenca fibras como reforgo, diminuem gradualmente a
propagacado de trincas, pois € necessaria uma maior energia para avangar a

propagacao da trinca, conforme se pode observar na Figura 36."%6

Figura 36 - Exemplos de corpos de prova cilindricos apos o ensaio de compresséo
axial. (a) Sem adicao de fibras de sisal; (b) com a adigdo de 2% em massa de fibras

de sisal.

Fonte: Producéo da propria autora.

Foi analisada a resisténcia a compressdo dos compdsitos com as fibras
tratadas para cada composi¢cado: com 0,5% em massa de fibra (MFT-0,5); 1% em
massa de fibra (MFT-1); e 2% em massa de fibra (MFT-2), com 28 dias de cura. A
Figura 37 apresenta os resultados de resisténcia a compressao dos compaositos com


https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/void-growth
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/fiber-dispersion
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a adigcao das fibras tratadas comparando a composi¢cao sem fibra e com fibras sem
tratamento. Observa-se que houve um ganho de resisténcia a compressao com as
fibras tratadas (MFT-0,5/ MFT-1/ MFT-2) com relagdo a pasta (M1), mas sem uma
significativa diferengca comparando com os compdsitos com as fibras n&o tratadas
(MF-0,5/ MF-1/ MF-2). Embora, segundo a literatura, o tratamento alcalino tem como
objetivo remover os componentes nao celulésicos do sisal e melhorar a interagao
interfacial fibra-matriz, foi observado um certo grau de degradagéo das mesmas. No
entanto, a degradacdo das fibras lignocelulésicas ndo foi o suficiente para
comprometer o desempenho mecanico quanto a resisténcia a compressao. Observa-
se também que, novamente, os compdésitos com 2% em massa de fibra tratada sao
0S que apresentaram maior resisténcia a compressao, uma vez que as fibras reforcam
e impedem a propagacao da trinca por meio de varios mecanismos de tenacificagéo

como ilustrado na Figura 13, assim como nas com fibras sem tratar.'"®

Figura 37 - Valores médios e os respectivos desvios padréo da resisténcia a
compressao da pasta e dos compadsitos geopoliméricos com fibras tratadas e nédo

tratadas.
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Fonte: Produgéo da prépria autora.

Com os resultados obtidos de resisténcia a compressao, também foi aplicada
a ferramenta estatistica ANOVA. A Tabela 17 apresenta o resumo dos resultados,

comparando a pasta (M1) com os compdésitos geopoliméricos com 0,5% em massa de
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fibras (MF-1) (MFT-0,5), 1% de massa (MF-1) (MFT-1) e 2% de massa (MF-2) (MFT-

2).

Tabela 17 - Analise de variancia (ANOVA) dos resultados de compressao axial.

Fonte de Somados | Grau de | Quadrado
o . 1 Valor F | Valor -P
variacao quadrados | liberdade médio
Formulagbes 143,6 6 23,925
Erro 161,5 28 5,766 4,15 0,004
Total 305,0 34

Fonte: Producéo da propria autora.

Observando a Tabela 2, pode-se ver que o valor de P é < que 0,05, entéo existe
uma diferenca na resisténcia de compressao axial entre os grupos comparados da
pasta geopolimérica (M1) com os compdésitos geopoliméricos com 0,5% em massa de
fiboras (MF-0,5) (MFT-0,5), 1% em massa (MF-1) (MFT-1) e 2% em massa (MF-2)
(MFT-2). Dado o resultado significativo da ANOVA, foi conduzido um teste post hoc
de Tukey para identificar quais grupos apresentam diferengas entre si. A Tabela 18

apresenta os agrupamentos usando o método de Tukey com 95% de confiancga.

Tabela 18 - Informagdes de agrupamento usando o método de Tukey e 95% de

confianga.
Formulagées N® de Média | Agrupamento
amostras

MFT -2 5 17,22 A
MFT -1 5 16,398 A
MF - 2 5 15,41 A
MFT - 0,5 5 15,05 AB
MF - 0,5 5 13,962 AB
MF - 1 5 13,86 AB
M1 5 10,498 B

Fonte: Produgéo da prépria autora.

Os resultados de compressao axial mostraram que a formulagdo da compésito
geopolimérica (MFT — 2) (MFT — 1) e (MF — 2) apresentou diferenga significativa

quando comparado com a pasta geopolimérica (M1).
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Por outro lado, ndo foram encontradas diferencas estatisticamente
significativas entre os compdsitos geopolimericos com 0,5% em massa de fibras (MF
- 0,5) (MFT-0,5), 1% em massa (MF-1). Com os resultados estaticos pode-se
confirmar que a formulagcdo com 2% em massa de fibras tratadas seria a ideal para a

resisténcia a compressao.

5.4.2 Moddulo de elasticidade dinamico

A Tabela 19, apresenta os resultados de mddulo de elasticidade pelo método de
ressonancia de barras. Observa-se que para todas as composi¢cdes houve um
aumento sutil de 7 para 28 dias. Segundo a literatura, geopolimeros apresentam
modulo de elasticidade varia entre 10 GPa a 30 GPa, o que pode ser influéncia da
resultante entre a composicdo do metacaulim, molaridade da solucédo alcalina e o

tempo de cura do material geopolimérico.165.167.168

Tabela 19 - Valores médios e os respectivos desvios padrao do modulo de
elasticidade (GPa) da pasta geopolimérica e dos compdsitos geopoliméricos das

fibras nao tratadas.

Formulagao | Sem fibra 0,5% 1% 2%
(M1) (MF-0,5) | (MF-1) (MF-2)
. 29.53 * 19.73 + 19.2 + 2112
7 dias 089 075 048 0.09
. 2707+ | 2074+ | 2048+ | 2002+
14 dias 062 0.91 049 042
28 dins 2065+ | 2195+ | 2001+ | 2134z
067 0.88 055 0.80

Fonte: Produgao da propria autora.

Comparando os resultados de modulo de elasticidade da pasta M1 (sem fibra)
com os compaositos MF-0,5 (adi¢gao de 0,5% em massa de fibra), MF-1 (adigdo de 1%
em massa de fibra) e MF-2 (adicdo de 2% em massa de fibra), observa-se que a
adicao de fibras ocasionou uma diminuicao de 35,07% na adi¢ao de 0,5% em massa
de fibra; diminuicdo de 41,78% para a adicao de 1% em massa de fibra; e diminui¢cao
de 38,94% na adicao de 2% em massa de fibra. Esse fendbmeno pode ter ocorrido
devido a presenca das fibras, que atuam como barreira na passagem da vibracao
gerada pelo transdutor piezoelétrico no equipamento de medida do mddulo de
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elasticidade, isto é, as fibras sdo como defeitos na pasta geopolimérica. O tratamento
das fibras nao influenciou nos resultados de mdodulo de elasticidade, conforme mostra
a Tabela 20, que apresenta os resultados para os compositos geopoliméricos com
fibras tratadas em adi¢cbes de 0,5% em massa de fibra (MFT-0,5); 1% em massa de
fibra (MFT-1) e 2% em massa de fibra (MFT-2).

Tabela 20 - Valores médios e os respectivos desvios padrao do mdédulo de

elasticidade (GPa) do compdsito geopolimérico com fibras tratadas.

Formulacao 0,5 % 1% 2%
(MFT-0,5) | (MFT-1) | (MFT-2)
. 2101+ | 2174+ | 21.71¢
28 dias 123 053 0,63

Fonte: Producéo da propria autora.

Apos os resultados obtidos para moédulo de elasticidade também se
aplica a ferramenta de estatistica ANOVA. A Tabela 21, apresenta o resumo dos
resultados obtidos de modulo de elasticidade, comparando as pastas (M1) com os
compdsitos geopoliméricos com 0,5 (MF-0,5) (MFT-0,5), 1 (MF-1) (MFT-1) e 2% (MF-
2) (MFT-2).

Tabela 21 - Analise de variancia (ANOVA) dos resultados de médulo de elasticidade.

Fonte de Somados | Grau de | Quadrado
e . . s Valor F | Valor-P
variagao quadrados | liberdade médio

Formulagées 282,16 6 47,0273
Erro 17,59 28 0,6282 74,84 0,000
Total 299,76 34

Fonte: Produgao da propria autora.

Observando a Tabela 21, pode-se verificar que o valor de P é < que 0,05, entdo
a uma diferenga entre os grupos comparados da pasta geopolimérica (M1) com os
compasitos geopoliméricos com 0,5 (MF- 0,5) (MFT-0,5), 1 (MF-1) (MFT-1) e 2% (MF-
2) (MFT-2). Dado o resultado significativo da ANOVA, foi conduzido um teste post hoc
de Tukey para identificar quais grupos apresentam diferengas entre si. A Tabela 22
apresenta os agrupamentos usando o método de Tukey com 95% de confianga para

os resultados de modulo de elasticidade.
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Os resultados mostraram que a formulacdo da pasta geopolimérica (M1)
apresentou diferenga significativa de modulo de elasticidade dindmico quando
comparado com os compdésitos.

Por outro lado, ndo foram encontradas diferengas estatisticamente
significativas de modulo de elasticidade dindmico entre os compdsitos geopoliméricos
com as fibras sem tratamento, e as fibras tratadas 0,5 (MF-0,5) (MFT-0,5), 1 (MF-1)
(MFT-1) € 2% (MF-2) (MFT-2).

Tabela 22 - Informagdes de agrupamento usando o método de Tukey e 95% de

confianga para o modulo de elasticidade dinamico.

Formulagées ar:;s(:fas Média | Agrupamento

M1 5 29,654 A

MF - 0,5 5 21,958
MFT - 0,5 5 21,910 B
MFT - 1 5 21,740 B
MFT -2 5 21,710 B
MF - 2 5 21,344 B
MF -1 5 20,918 B

Fonte: Produgao da propria autora.

5.4.3 Mddulo de ruptura

Apos determinagdo do modulo de elasticidade, os corpos de prova foram
submetidos ao ensaio de flexdo em 3 pontos, de acordo com os critérios estabelecidos
na norma ASTM: C133-94'#4. No total, foram testados cinco corpos de prova para
cada condicao, sem fibra, com 0,5%, 1% e 2% em massa de fibra de sisal.

A Figura 38, apresenta a média com o respectivo desvio padrdo do modulo de
ruptura da pasta e dos compadsitos geopoliméricos com 7, 14 e 28 dias. Para todas as
composi¢cdes observa-se que houve um ganho na resisténcia a flexdo com o tempo
de cura.

A Figura 39 apresenta as micrografias da superficie de fratura da pasta
geopolimérica (M1). E possivel observar uma microestrutura homogénea, com a

presenga de poros arredondados (Figura 39a). A Figura 39b mostra a passagem da
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trinca propagada durante o ensaio de flexdo em 3 pontos. Na Figura 39c observa-se
uma microestrutura complexa, mas com varias trincas. Nao foi possivel observar
folhas tetraédricas e octaédricas do metacaulim, devido a desidroxilagdo, como
comentado na literatura.®

Observa-se também na Figura 38 que com 28 dias de cura, a composi¢ao com
adicdo de 0,5% em massa de fibra houve um aumento de resisténcia de 8,11%
comparado com a pasta geopolimérica, a Figura 40 apresenta as micrografias com
indicagdes de fibras rompidas e alguns poros na superficie de fratura do compadsito
geopolimérico com 0,5% em massa de fibra (MF-0,5). Na Figura 40a observa-se uma
superficie porosa, mas com fibra aderida na matriz. A Figura 40b também mostra as

fibras rompidas durante o ensaio de flex&o.

Figura 38 - Grafico com os valores médios e os respectivos desvios padrao da

resisténcia a flexao da pasta e dos compdsitos geopoliméricos.
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Fonte: Produgéo da prépria autora

Também pode-se observar na Figura 38 uma diminuicdo de 18,42% quando
comparado a pasta com compdsito com 1% em massa de fibra, a Figura 41 apresenta
as micrografias que indicam um certo grau de porosidade e fibras arrancadas da
superficie de fratura do compdsito geopolimérico com 1% em massa de fibra de sisal
(MF-1). Na Figura 41a destaca-se uma superficie com rastros deixados pelo

arrancamento das fibras durante o ensaio de flexdo em 3 pontos. A Figura 41b mostra
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a ampliagao da regiao destacada na Figura 41(a), em que se pode observar rastros

de arrancamento de fibras, como mecanismo de tenacificagéo.

Figura 39 - Micrografias mostrando a distribuicdo da porosidade e de trincas

da superficie de fratura da pasta geopolimérica.
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Fonte: Produgao da propria autora
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Figura 40 - Micrografias indicando a presenga poros, fibras rompidas da superficie

do compdsito geopolimérico com adigdo de 0,5% em massa de fibra.
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Fonte: Produgao da propria autora

Figura 41 - (a) Micrografia mostrando a porosidade e com indicagcdes de fibras
arrancadas da superficie de fratura do compdsito geopolimérico com 1% em massa

de fibra de sisal e (b) o detalhe do rastro de uma fibra arrancada.
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Fonte: Produgao da proépria autora.

100 x 48.3 nm

E também pode-se observar que houve uma diminuicdo de 8,5% quando

comparado a pasta com o compdésito com 2% em massa de fibra, essa diminuicéo
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pode ter ocorrido por conta da superficie fratura porosa com a presenca de fibras e de
rastros deixados pelo arrancamento delas durante o ensaio de flexdo em 3 pontos,
como pode-se analisar na Figura 42a. Observa-se também que a trinca se propagou
na interface fibra-matriz. A Figura 42b mostra a ampliacdo da regido destacada na

Figura 42a.

Figura 42 - Micrografias ilustrando a porosidade e detalhes de fibras
arrancadas da superficie de fratura do compdésito geopolimérico com 2% em massa

de fibra de sisal.
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Fonte: Producgéo da prépria autora.

Isto pode ter ocorrido conta da quantidade de 0,5% em massa de fibra pode ser
considerada como um reforgo estrutural. Para os compodsitos com 1% e 2% em massa
de fibras a quantidade pode ter interferido negativamente na resisténcia a flexao. De
acordo com Dhakal et al.’®°, a orientagdo randdmica das fibras e o alto teor podem ter
contribuido para dificultar a dispersao delas e também o empacotamento do material
particulado da matriz e com isso pode resultar em areas ricas em matriz, contribuindo
para formacao de rastros e imperfeigdes diminuindo a resisténcia. Além disso, existiu
uma alta probabilidade de algumas regides ter aglomeragdo de fibras durante a
moldagem, como pode-se observar na Figura 43. Com isso, a interface e a adeséao

foram comprometidas entre fibras, com geometria irregular, e a matriz geopolimérica.
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Figura 43 - Micrografias ilustrando exemplos de aglomerados de fibras em

compositos: (a) com 0,5% em massa; (b) com 2% em massa.
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Fonte: Producéo da propria autora.

A Figura 44, apresenta os valores de resisténcia a flexao da pasta (M-1), e dos
compdsitos sem tratamento das fibras (MF-0,5; MF-1; MF-2) e dos compdsitos com o

tratamento das fibras (MFT-0,5; MFT-1; MFT-2).

Figura 44 - Grafico com os valores médios e os respectivos desvios padrao da
resisténcia a flexdo da pasta e dos compdésitos geopoliméricos com fibras tratadas e

nao tratadas.
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Fonte: Producéao da propria autora.
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Observa-se no grafico da Figura 44 que o tratamento alcalino nas fibras interferiu
negativamente no desempenho mecanico dos compositos. Para composicédo com
0,5% em massa de fibra de adi¢ao, o tratamento das fibras ocasionou uma diminuigao
de 94,09% do médulo de ruptura (MOR); no entanto, a composigédo com 1% em massa
de fibra a diminuicdo do MOR foi de 10,38%; e para a composicdo com 2% em massa
de fibra de adicdo, a diminuicdo do MOR foi de 29,50%. Isso pode ter ocorrido em
funcdo da degradacdo das fibras, causado pelo tratamento alcalino e,
consequentemente, uma fraca adesao fibras-matriz.

A Figura 45 apresenta as micrografias dos compositos geopoliméricos com 0,5;
1 e 2% em massa de fibra tratada (MFT-0,5; MFT-1; MFT-2). Na Figura 45a, compdésito
com 0,5% em massa de fibras tratada (MFT-0,5), observa-se uma superficie de fratura
porosa com a presencga de fibras com microfibrilas. A Figura 45b, com 1% em massa
de fibra tratada (MFT-1), mostra uma superficie porosa, com rastros deixados pelos
feixes de fibras e algumas microfibrilas. Na Figura 45c, com 2% em massa de fibra
tratada, observa-se uma superficie fratura porosa com varias microfibrilas.

Sendo assim, a anadlise das imagens obtidas em MEV permitiu avaliar a
microestrutura dos compdositos geopoliméricos reforgcados com fibras de sisal,
correlacionando suas propriedades mecanicas com a interface fibra-matriz. Pelas
imagens foi possivel observar a microestrutura por meio das superficies de fratura e
inferir sobre o comportamento mecanico dos compdsitos. Nota-se que a adigdo de
fibras apresentou uma significativa interferéncia tanto na resisténcia a flexdo como na
resisténcia a compresséo, em comparagao com a pasta geopolimérica sem fibras.

Pode-se dizer que a analise por MEV contribuiu qualitativamente para avaliar os
resultados dos ensaios mecanicos tanto de compressao como de flexao a trés pontos,
evidenciando microestruturas porosas e a interacdo das fibras com a matriz. As
micrografias demonstraram a presenga de poros arredondados na superficie de
fratura da pasta geopolimérica (M1) e indicagdes de propagacao de trincas durante os
ensaios mecanicos. Para os compdésitos, foi possivel observar fibras rompidas, rastros
deixados pelo arrancamento das fibras e a complexidade da adesao interfacial entre
fibra e matriz geopolimérica, especialmente nas amostras com 2% em massa de fibra
tratada. Desse modo, pode-se deduzir que parte dos mecanismos de tenacificacao,
ilustrado na Figura 11, foi gerado pelas fibras de sisal na matriz geopolimérica que por

sua vez contribuiu para aumentar a resisténcia mecanica dos compaositos.



94

Figura 45 - Micrografias mostrando a porosidade e com indicacbes de fibras
arrancadas da superficie de fratura dos compésitos geopoliméricos com (a) 0,5% em

massa; (b) 1% em massa e (c) 2% em massa de fibra de sisal.
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Fonte: Produgao da proépria autora.

Com os resultados de mdédulo de ruptura (MOR) foi aplicada a metodologia
estatistica ANOVA. A Tabela 23 apresenta o resumo dos resultados comparando a
pasta (M1) com os compdsitos geopoliméricos com 0,5% em massa de fibra (MF- 0,5)
(MFT-0,5), 1% em massa de fibra (MF-1) (MFT-1) e 2% em massa de fibra (MF-2)
(MFT-2).
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Tabela 23 - Analise de variancia (ANOVA) dos resultados de MOR.

Fonte de Somados | Grau de | Quadrado
.~ . - Valor F | Valor -P
variagao quadrados | liberdade médio
Formulagées 18,06 6 3,0101
Erro 12,78 28 0,4564 6,60 0,000
Total 30,84 34

Fonte: Produgao da propria autora.

Na Tabela 21 pode-se observar que o valor de P é < que 0,05, entdo a uma
diferenca entre os grupos comparados da pasta geopolimérica (M1) com os
compasitos geopoliméricos com 0,5 (MF- 0,5) (MFT-0,5), 1 (MF-1) (MFT-1) e 2% (MF-
2) (MFT-2). Dado o resultado significativo da ANOVA, foi conduzido um teste post hoc
de Tukey para identificar quais grupos apresentam diferengas entre si. A Tabela 24
apresenta os agrupamentos usando o método de Tukey com 95% de confianga para

os resultados de MOR.

Tabela 24 - Informagdes de agrupamento usando o método de Tukey e 95% de

confianga para MOR.

Formulagées N® de Média | Agrupamento
amostras
MF - 0,5 5 4,882 A
M1 5 4,222 AB
MF - 2 5 4,188 AB
MF — 1 5 3,698 ABC
MFT - 2 5 3,400 BC
MFT -1 5 3,340 BC
MFT - 0,5 5 2,476 C

Fonte: Produgao da propria autora.

Os resultados mostraram que a formulagédo do compésito geopolimérica (MF —
0,5) apresentou diferenga significativa do médulo de ruptura quando comparado com
os compésitos (MFT — 0,5).
lado, ndo foram encontradas diferencas estatisticamente

Por outro

significativas do médulo de ruptura entre a pasta geopolimérica (M1) e os compdsitos
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geopolimericos com 1% (MF-1) (MFT-1) e 2% (MF-2) (MFT-2). Com a analise de
variancia pode-se constatar que os resultados mesmo estando bem préximos eles tém
uma diferencga e o tratamento alcalino acabou prejudicando os resultados, por conta

da degradagao das fibras.

5.5 IMPRESSAO 3D DA PASTA

A impressao 3D da pasta geopolimérica foi realizado parcialmente pelo nosso
grupo de trabalho, a partir de um estudo do comportamento reoldgico de varias
formulagdes. Para determinar a composi¢gdo com melhor comportamento reoldgico foi
utilizado o método do reémetro extrusor baseando-se no formalismo de Benbow '8,
Além disso, foi utilizado o método de planejamento experimental denominado de
método de Taguchi com uma matriz L8, com 8 experimentos com quatro variaveis
com dois niveis cada, as variaveis dos experimentos que foram levadas em
consideracao foram: Molaridade; Razdo molar silica/alumina; Razao massica silicato
de sddio/ hidréxido de sédio; Tempo. Desses oito experimentos testados quatro foram
descartados pois ndo obtiveram a reologia necessaria para impresséo 3D.'% E dos
quatro experimentos possiveis s6 com uma composicao foi possivel obter o produto
impresso final, utilizando a solugéo de 7,46 M. Antes de chegar na solugéo de 7,46 M,
outro lote de metacaulim esta sendo usado quando foi testado outras formulagdes,
mas com os testes de impresséo o reservatério pneumatico, fabricado com liga de
aluminio acabou sendo afetado por conta da alcalinidade, a parede interna do cilindro
se tornou mais rugosa, e assim ocorreu o travamento do embolo, o que impossibilitou
a extrusdo da pasta, segundo a literatura isso ja era esperado.'”°

Para continuar com os ensaios, foi necessario trocar o material do reservatorio
pneumatico, dimensionado conforme a norma da ISO 6431. Originalmente o cilindro
foi confeccionado de liga de aluminio, mas o cilindro foi confeccionado em acgo
inoxidavel AISI 304, e o embolo com a tampa de saide em agco SAE 1020, para se
evitar um ataque quimico promovido pela solugdo alcalina da composicéo
geopolimérica.

Com o cilindro pneumatico de ago de inoxidavel foram iniciados os testes de
impressao com dois diferentes lotes de metacaulim. Vale ressaltar que a continuidade
do trabalho foi realizada com o segundo lote de metacaulim. Entdo preparou-se uma
nova formulagdo com a molaridade de 7,45 M, o geopolimero preparado com essa
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nova molaridade, se apresentou bastante consistente e moldavel, mas ao ser inserido
no reservatorio da impressora, a massa nao apresentou um comportamento reologico
favoravel, ou seja, apresentou dificuldade de escoamento na mangueira, mesmo
aplicando uma pressao de 10 bar. Com isso, decidiu-se reduzir a molaridade para 7,4

M, mesmo essa formulagdo se mostrando moldavel, ela fluiu pela mangueira com

bastante dificuldade e ao ser extrudada e houve um problema de sustentagao das
préprias camadas, levando a deformagao do corpo de prova durante a impressao 3D.

Com a dificuldade para escoamento das formula¢des anteriores, foi adotado o
valor de molaridade de 7,45 M, mas se aumentou a quantidade de plastificante HPMC
para 3% em massa, seguindo o exemplo adotado pelo CUI et, al."”" que também
utilizou aditivo quimico para ajustar o fluxo do material. Mesmo alterando a solug¢ao
alcalina e a porcentagem do HPMC, ocorreu um problema no escoamento do
reservatorio, passando pela mangueira até o cabegote de extrusdo da impressora 3D,
demorando 12 min para percorrer, com aplicagao de pressao de 10 bar. Mesmo com
toda essa dificuldade foi possivel imprimir dezessete camadas, mesmo com uma
reologia inapropriada.

Entao optou-se para aumentar levemente a molaridade para 7,46 M. Com mais
uma reducdo na quantidade de agua, decidiu-se aumentar a porcentagem de
surfactante para 2% em massa, a fim de garantir um melhor aproveitamento da
quantidade reduzida de agua. Também se optou por trocar a geometria do engate da
mangueira que saia do reservatério para um engate com uma saida reta, pois o
anterior a saida apresentava um angulo de 90°, o que acabava dificultado a fluxo do
material para a extrusora da impressora. Apds todas essas alteracoes, e ainda sob a
pressao de 10 bar, foi possivel imprimir um corpo de prova, conforme apresentado na
Figura 46. Desta vez, a impressao 3D ocorreu sem qualquer problema e a impressao
foi realizada até o fim.

Além disso, o sistema de ar comprimido do Departamento de Materiais e
Tecnologia da Faculdade de Engenharia e Ciéncias da UNESP foi substituido e
configurado para operar com pressao maxima de 8 bar. No entanto, a formulagao
desenvolvida para a impressao 3D requer uma pressao de 10 bar. Diante disso,
pretende-se adaptar o sistema de impressao 3D para compatibiliza-lo com o novo
fornecimento de ar comprimido.

Entretanto, devido ao periodo significativo gasto para resolver as questdes

técnicas mencionadas acima relacionadas com o comportamento reolégico das
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formulagdes, problemas nos componentes da impressora 3D e reforma do sistema de
ar comprimido, n&o foi possivel dar continuidade no trabalho de impressao 3D, mesmo
que o objetivo inicial era comparar os corpos de prova moldados com os corpos de
prova impresso em 3D, com e sem fibras tratadas e nao tradas.

Vale ressaltar que foi despendido um tempo consideravel nas formulagées para
se adequar a melhor reologia de impressao, e que mesmo nao sendo possivel dar
continuidade ao trabalho de impressao, essa pesquisa trara subsidios para o préximo

os futuros trabalhos envolvendo impress&o 3D de geopolimeros.

Figura 46 - llustragdo de um corpo de prova impresso em impressora 3D, de pasta

geopolimérica, sem fibras.
|

Fonte: Produgéo da prépria autora.
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6 CONCLUSOES

De acordo os principais resultados discutidos, pode-se concluir que:

As fibras de sisal apresentaram uma absorgéo de agua, apds sua saturacao
total imersa em agua, de 120,8% e o resultado de massa especifica de 1,01
g/cm?,

As fibras de sisal apresentaram valor de médulo de elasticidade de 4,82 GPa +
3,04 GPa. Quanto a resisténcia a tragcao, o valor obtido foi de 177,89 MPa %
134,37 MPa.

Quanto as propriedades fisicas, verificou-se que a massa especifica aparente
dos geopolimeros os valores ficaram entre 1,8 g/cm® e 2,2 g/cm®. Os valores
de porosidade encontrados foram entre 3,27% e 4,34%. A absorgéo de agua
da pasta e dos compdsitos de geopolimeros esta entre 1,71% e 2,29%.

Existe uma diferenga significativa de compressao axial entre os grupos
comparados da pasta geopolimérica (M1) com os compdsitos geopoliméricos
com 0,5% em massa de fibras (MF-0,5) (MFT-0,5), 1% em massa (MF-1) (MFT-
1) e 2% em massa (MF-2) (MFT-2).

Com relagao ao tempo de cura, de 7 para 28 dias, observa-se que pasta
geopolimérica (M1) aumentou cerca de 69% a resisténcia a compressao; no
entanto, os compésitos com 0,5% em massa de fibra (MF-0,5) apresentaram
um aumento de 58,8%; com relacdo aos compdsitos com 1% em massa de
fibora (MF-1) foi observado um aumento de 43,40%, e, finalmente, os
compdsitos com 2% em massa de fibra (MF-2) a resisténcia a compresséao teve
um aumento de 120,56%.

Os resultados de mdodulo de elasticidade dindmico mostraram que a formulagcao
da pasta geopolimérica (M1) apresentou diferenga significativa quando
comparado com os compositos.

Por outro lado, ndo foram encontradas diferengas estatisticamente
significativas de moddulo de elasticidade dinamico entre os compdsitos
geopoliméricos com as fibras sem tratamento, e as fibras tratadas 0,5 (MF-0,5)
(MFT-0,5), 1 (MF-1) (MFT-1) e 2% (MF-2) (MFT-2).
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e Os resultados do modulo de ruptura mostraram que a formulagdo do compaosito
geopolimérica (MF — 0,5) apresentou diferenca significativa quando comparado
com os compositos (MFT — 0,5).

e Por outro lado, ndao foram encontradas diferengcas estatisticamente
significativas do mddulo de ruptura entre a pasta geopolimérica (M1) e os
compositos geopoliméricos com 1% (MF-1) (MFT-1) e 2% (MF-2) (MFT-2).

e A impressado 3D foi viavel apenas para a formulagdo sem fibras, revelando
desafios para melhorar o comportamento reoldgico das misturas e a aderéncia
entre camadas depositadas.
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