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RESUMO

As atividades da construcdo civil desempenham um papel crucial na economia,
refletindo o progresso de uma regido ou pais. Contudo, esse setor também acarreta
efeitos adversos ao meio ambiente e a sociedade, como a geracdo massiva de
residuos, contaminacdo de recursos naturais, e exaustdo de matérias-primas. Diante
desse cendrio, a busca por tecnologias sustentaveis tornaram-se essenciais. Entre
as inovacoes, destacam-se 0s geopolimeros, materiais cimenticios.Esta pesquisa
investiga a producdo e caracterizacdo de compositos geopoliméricos refor¢cados com
fibras de sisal. A anélise de DRX revelou a presenca de fases cristalinas como
quartzo e mulita. A incorporacdo de fibras de sisal ndo alterou significativamente
a composicao cristalina da matriz, sugerindo que as fibras atuam como reforco
fisico. A andlise de MEV identificou uma adesdo reduzida entre as fibras e a matriz
geopolimérica. A adicdo de fibras de sisal resultou em melhorias na resisténcia a
compressdo das pastas geopoliméricas, especialmente com a incorporacao de 4% de
fibras. Em virtude, os resultados sdo promissores para a aplicacao de geopolimeros
reforcados com fibras naturais na construcéo civil, onde a resisténcia mecanica e a
durabilidade sdo essenciais.

Palavras-chave: Geopolimero; Cinzas volantes; Fibra natural.



ABSTRACT

The construction industry plays a crucial role in the economy, reflecting the
progress of a region or country. However, this sector also has adverse effects on the
environment and society, such as massive waste generation, contamination of natural
resources, and depletion of raw materials. In light of this, the search for sustainable
technologies has become imperative. Among these innovations are geopolymers,
cementitious materials. This study investigates the production and characterization
of geopolimeric composites reinforced with sisal fibers. X-ray Diffraction (XRD)
analysis revealed the presence of crystalline phases like quartz and mullite. The
incorporation of sisal fibers did not significantly alter the crystalline composition
of the matrix, suggesting that the fibers act as physical reinforcement. Scanning
Electron Microscopy (SEM) identified reduced adhesion between the fibers and
the geopolymeric matrix. The addition of sisal fibers led to improvements in the
compressive strength of the geopolimeric pastes, especially with the inclusion of 4%
fibers. These results are promising for the application of geopolymers reinforced
with natural fibers in the construction industry, where mechanical strength and
durability are essential.

Keywords: Geopolymer; Fly ash; Natural fiber.
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1 INTRODUCAO

As atividades da construgdo civil desempenham um papel relevante na
economia, sendo um sinalizador do progresso de uma regido ou pais. Esse setor
desempenha um papel essencial diante do aumento da urbanizacédo e crescimento
demografico, retratando o estilo de vida e padrdes de consumo da sociedade moderna
(16). Contudo, é importante destacar que esse progresso acarreta uma série de
efeitos que afetam os fundamentos da sociedade e do meio ambiente, evolvendo 0s
trés pilares da sustentabilidade: desenvolvimento ambiental, social e econémico.
Esses impactos, por conseguinte, influenciam a dindmica natural do mundo. Entre
as principais consequéncias das atividades da industria da construcao, destacam-se
a producéo volumosa de residuos sélidos, a contaminacao de fontes hidricas e do ar,
a degradacdo de solos, a esgotamento acentuada de recursos naturais, entre outros
@an.

Diante desse contexto, a busca por tecnologias sustentaveis tornou-se pri-
mordial tanto no planejamento quanto na implementacdo de novas construcées,
seja residencial, administrativa ou em projetos do setor publico (18). Vale ressaltar
que alguns paises, como Alemanha e Coreia do Sul, tém estabelicido politicas
publicas voltadas para mitigar os impactos negativos causados pela construc¢ao civil,
contribuindo para a reducdo dos danos socioambientais e a exploracdo de novas
abordagens financeiras. Dentre as tecnologias sustentaveis, destacam-se o uso de
ecomateriais, a reciclagem de residuos, desenvolvimento de softwares de modelagem
e gestdo de agua e energia (BIM), bem como projetos de eficiéncia energética (19).

Recentemente, a indlstria da construcdo civil tem explorado uma ampla
gama de materiais ecoldgicos, 0s quais se apresentam como uma alternativa para
estimular a economia verde e atender aos principios da sustentabilidade. Um
exemplo notavel sdo os materiais cimenticios resultantes da ativacéo alcalina de
caulins, que consistem em minérios compostos por silicatos hidratados de aluminio,
como a caulinita e a haloisita, genericamente conhecidos como geopolimeros. Esses
materiais exibem propriedades ligantes, e sua estrutura pode variar de amorfa a
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semicristalina (20). E relevante destacar que a natureza quimica desses compostos
guarda semelhancas com a dos antigos cimentos encontrados em construcdes
romanas, 0s quais sdo baseados em aluminossilicatos e 6xidos alcalino-terrosos. 1sso
contrasta com os cimentos Portland tradicionais, compostos principalmente por
calcério e argila (21).

Os geopolimeros sdo classificados como ligantes inorganicos e diferem dos
polimeros convencionais, a medida que sdo formados por estruturas de silica e
alumina (22). Esses materiais possuem diversas aplicaces e podem ser empregados
em pastas, argamassas e concretos, substituindo o cimento Portland. Destaca-se
que os compasitos geopoliméricos em geral, sdo materiais que contribuem para
0 aumento do desempenho da matriz frente a uma solicitacdo externa. As fibras
naturais, assim como, as sintéticas, whiskers e nanoparticulas, sdo utilizadas para
atuar em reforco, exemplo disso, pode-se destacar o emprego de residuos industriais,
tecido de juta, celulose, silicio, cinzas de casca de arroz, peréxido de hidrogénio
entre outros (9). Sob novas descobertas no campo da ciéncia dos materiais, estudos
vigentes tém-se inclinado cada vez mais na busca de fibras naturais como material
de reforco, devido, as suas caracteristicas como o0 aumento da resisténcia mecanica
(23).

Os compositos geopoliméricos de cinzas volantes refor¢ados com fibra de sisal
surgem como uma alternativa aos materiais cimenticios convencionais, destacando-
se por suas caracteristicas relacionadas a durabilidade, economia e propriedades
mecanicas. Além disso, o processo de producdo desses compasitos € menos agressivo
em comparacdo com a fabricacdo de cimentos tradicionais. Além disso, os geopoli-
meros podem ser obtidos por meio da reciclagem de residuos sélidos que seriam
descartados de maneira inadequada na natureza. Assim, esses materiais representam
uma juncdo de desempenho estrutural e ainda contribuem para uma gestdo eficiente
de recursos naturais e insumos. Diante disso, este estudo se apresenta como uma
contribuicdo relevante ao realizar a caracterizacdo e analise de parametros fisicos,
quimicos e propriedades gerais desses compdsitos, fornecendo perspectiva futura de
seu amplo uso em projetos de construcdo civil.
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1.0.1 OBJETIVOS
1.0.2 OBJETIVO GERAL

Este trabalho tem por objetivo produzir e caracterizar compadsitos geopoli-
meéricos a base de cinzas volantes ativados com solucao de metassilicato de sédio,
reforcados com fibras de sisal.

1.0.3 OBJETIVOS ESPECIFICOS

= Determinacdo de parametros para a producdo do geopolimero: relagdo entre
ativadores, relacdo agua e aglomerante (a/agl), molaridades do metassilicato
de sodio;

= Avaliacdo da microestrutura dos compaésitos estudados.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 GEOPOLIMERO

O geopolimero é uma classe de ligantes inorgéanico caracterizado como
um material sélido e duravel decorrente da ativacdo alcalina de um precursor,
comumente um po rico em aluminosilicato, agrupado com um ativador (24). Vale
ressaltar que esses materiais solidos sdo adquiridos por meio de mistura e a reagéo
guimica entre uma solucdo alcalina, tal como o hidréxido de sodio, e um composto
base de aluminossilicato reativo, como as cinzas volantes. Esse processo de ativacao
desencadeia reacGes quimicas especificas, conduzindo a formacdo de uma matriz
tridimensional, atribuindo ao geopolimero propriedades Unicas, como resisténcia
mecanica, inércia quimica, estabilidade térmica e durabilidade. Possibilidade de
serem produzidos a partir de uma abundancia de subprodutos da industria (25).

De acordo com Vassalo, obras arquitetdnicas e de engenharia que influencia-
ram a linha temporal e os eventos historicos, fizeram a utilizacdo desses materiais.
Foram relevantes as piramides de Quéops, Quéfren, Teti e Sneferu no Egito, além de
pecas estruturais encontradas em Roma, Grécia e Chipre comprovam a longevidade
e durabilidade dos materias geopoliméricos durante 4500 anos (26).

No ano de 1908, o engenheiro alemdo Kihl registrou uma patente referente
a um cimento inovador, resultado da reacédo entre uma fonte alcalina e um precursor
composto de alumina e silica. O material fabricado assemelha-se ao cimento Por-
tland endurecido, a composicéo resultou na formacdo de um material sélidificado
(27). Posteriormente, em 1935, o quimico inglés Arthur Oscar Purdon obteve a
patente do primeiro cimento geopolimérico, composto por escoéria alcalinamente
ativada. Em 1952, Purdon fundou ’Le Purdociment’, que, embora tenha falido
em 1966, comercializou aproximadamente 375 toneladas por més desse material
para a construcdo de edificios residenciais, publicos e industriais. Algumas dessas
construcgdes ainda permanecem na Bélgica (28).

Durante o ano de 1939, Feret realizou diversas pesquisas sobre materiais
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cimenticios ativados por alcalis. Durante a década de 1950, na antiga Unido Soviética,
hoje conhecida como Russia, uma categoria semelhante de materiais, denominada
solo-cimento, foi desenvolvida por Victor Glukhovsky e um cientista ucraniano
do Kice (Instituto de Engenharia Civil de Kiev). Diante do desenvolvimento do
solo-cimento, foi perseptivel o aumento em pesquisas, com a finalidade de analisar
0 desempenho do material em comparacdo com compositos cimenticios modernos
(29)(30).

No século XX, o cientista e engenheiro francés Joseph Davidovits, ao obser-
var uma serie de incéndios catastréficos em construges na Franca, desencadeou
pesquisas de cunho a mitigar os efeitos causado por incéndios, onde, explorou o
desenvolvimento de materias inorganicos com o propésito de ndo inflamabilidade
e resisténcia ao fogo (31). Em 1978, utilizando um precursor silicio-aluminoso
ativado alcalinamente, Davidovits conseguiu criar um material amorfo com uma
estrutura tridimensional semicristalina, ao qual deu o nome de geopolimero. Ele
foi o pioneiro ao adotar o termo geopolimero para descrever 0s processos inerentes
a geossintese empregados na producdo de ligantes inorganicos (25) (3). O termo
"Geo"remete género consolidado, similar a uma rocha natural, enquanto o sufixo
"polimero"descreve o processo de polimerizacdo que ocorre durante a formacéao
do material. Dessa maneira, o geopolimero foi determinado como uma classe de
materiais de natureza mineral, com composicdo quimica semelhante a das zeolitas,
mas com uma microestrutura variando de amorfa a semi-cristalina (29).

Uma das principais caracteristicas dos geopolimeros como aglomerantes
guando unidos ou substituidos por cimento Portland, assim, favorecendo o desenvol-
vimento de um cimento geopolimérico com elevada resisténcia inicial e processo de
cura em temperatura ambiente, bem como, a aproximacao da resisténcia mecanica
em 48 MPa ap0s os 28 dias de cura, coeficiente de absor¢do acustica de 0,7 a 1,0
em baixas frequéncias (40 - 150 Hz), densidades na faixa de 0,72 - 1,6 g/ml e baixa
condutividade térmica (32) (33). Em suma, destacam-se as propriedades e caracte-
risticas fisico-quimicas, tais como, boa trabalhabilidade e acabamento superficial,
onde, observa-se o desenvolvimento das propiedades nas primeiras etapas.

De acordo com Azevedo, os geopolimeros apresentam-se como ligantes no
desenvolvimento de pastas, argamassas e concretos. O avanco de materiais de alta
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performance, durabilidade e na moderacdo de danos a natureza (34). Os insumos
empregados para o desenvolvimento de geopolimeros derivam-se de compostos e
subprodutos industriais como, por exemplo, cinzas volantes, escoria de alto forno e
também casca de arroz (35).

Os geoplomimeros de possialato sdo demosntrados por:
= Mn[-(Si-O2)z -Al-O]n.wH>0O

onde:

M - cétion (como potéssio, sddio ou célcio);
n - grau de policondensacéo;

w - 0 valor das moléculas de &gua, simbolo
(-) - é utilizado para mostrar uma ligacao;

z - possui valores de 1, 2 ou 3, dependendo da razdo entre os &tomos de silicio e
aluminio, sendo nomeados conforme mostra a Figura 1 (35).
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Si/Al = 1 Poli ( sialato)
(-Si-0-Al-0-)

Si/Al = 2 Poli (sialato-siloxo)
(-Si-0-Al-0-Si-0-)

Si/Al = 3 Poli (sialato-dissiloxo)
(-Si-0-Al-0-Si-0-Si-0-)

(o]
K+
!,
—\s|—o— I — O s./ o
7 1 N,

Figura 1 — Formacao dos polissialatos: a) PS; b) PSS e ¢) PSDS. Adaptado de (1).

2.1.1 CIMENTO GEOPOLIMERICO

Os ligantes formados por ativacao alcalina, sdo caracterizados por, "cimento
alcali-ativado™e portanto, possuem uma tipologia especifica quando englobados ao
grupo de cimentos e 0 geopolimeros sdo classificados em subgrupos (36).

Nos ultimos anos diversos pesquisadores tém desempenhado um papel impar
no avango cientifico e tecnoldgico dos cimentos alcali-ativados, contribuindo para
o entendimento e aprimoramento desse material. Atualmente, tal material tem
sido amplamente referenciado em pesquisas no ambito cientifico. Na Tabela 1 ,
foram resumidos os principais marcos da pesquisa e desenvolvimento desse tipo de
cimento. Além do mais, outra consideracdo importante das pesquisas de Davidovits
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foram as vantagens do cimento geopolimérico incluindo a reducgéo significativa
das emissBes de gas carbbnico durante a producdo. Ao utilizar a caulinita como
precursor notou-se que a producdo de uma tonelada de cimento geopolimérico
resultou em apenas 0,18 toneladas de CO2 emitidas. A produgdo de uma tonelada
de cimento Portland, que gera cerca de 1 tonelada de CO>, portanto, houve uma
reducdo significativva de aproximadamente seis vezes nas emissdes de gas carbonico
durante a producéo do cimento (37) (38).

Tabela 1 — Principais marcos da pesquisa e desenvolvi-
mento do cimento alcali-ativado. Adaptado de

(9).
Desenvolvimento do Cimento Alcali-Ativado
Referéncia Ano Pesquisa/Atividade
Kunhl 1908 Primeira patente de cimento alcali-ativado
Feret 1939 Uso de escoria no cimento
Purdon 1940 Combinacdo de escéria e solugdes alcalinas

Glukhovsky 1959

Glukhovsky 1965
Davidovits 1979
Malinowski 1979

Forss 1983
Langton e 1984
Roy

Davidovits e 1985
Sawyer

Krivenko 1986

Malolepsy e 1986
Petri

Bases teoricas e desenvolvimento de solugdes alca-
linas no cimento

Primeiro material denominado cimento alcalino
Uso do termo geopolimero

Caracterizacdo de aquedutos romanos

Cimento com escoria alcalina e superplastificantes
Caracterizacdo de materiais de construcdo antigos

Patente do cimento com composi¢do similar ao ma-
terial que acreditam ter sido utilizado nas piramides
do Egito

Definicdo de M20-MO-SiO2-H20, onde M é o
cation alcalino

Ativacgdo de escorias sintéticas
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Desenvolvimento do Cimento Alcali-Ativado

Referéncia Ano Pesquisa/Atividade

Malek et al. 1986 Aplicacdo de residuo radioativo em cimento de
escoria ativada

Davidovits 1987 Comparacdo de cimentos antigos e modernos

Deja e Malo- 1989 Prova de resisténcia ao cloreto de materiais alcali-

lepsy ativado

Kaushal et al. 1989 Incorporacdo de residuo nuclear em material alcali-
ativado

Roy e Lang- 1989 Producéo de concreto semelhante aos antigos

ton

Majundar et 1989 C12A7 — ativacdo de escoria

al.

Talling e 1989 Ativacao de escéria alcalina

Brandstetr

Wau et al. 1990 Ativacao alcalina de cimento a base de escoria

Roy et al. 1991 Producdo de cimentos alcalinos de pega rapida

Roy e Silsbee 1992 Publicagdo do artigo: “Cimentos &lcali-ativado:
uma visao geral”

Palomo e 1992 Ativacdo de metacaulim

Glasser

Krivenko 1994 Propriedades de cimento alcalino

Davidovits 1994 Definicdo da estrutura dos geopolimeros através
dos polissialatos

Wang e Scrive- 1995 Analise da microestrutura de materiais alcali-

ner ativados

Palomo 1999 Publicacédo do artigo: “Ativagao alcalina de cinza
volante: o cimento do futuro”

Krivenko, Roy 2006 Publicacé@o do primeiro livro de ativacao alcalina

e Shi

Provis e De- 2007 Definicdo do modelo cinético da reacdo de ativagdo

venter

alcalina
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Desenvolvimento do Cimento Alcali-Ativado

Referéncia Ano Pesquisa/Atividade

Habertetal. 2011 Avaliacdo ambiental da producéo do concreto geo-
polimérico por ciclo de vida

Australia 2013 Construcdo da ponte em Victoria com o E-crete

Australia 2014 Expansao do aeroporto de Brisbane West Wellcamp
com o E-crete

Davidovits 2016 Estudos de ruinas e monumentos realizados pelas
civilizacBes pré-colombianas em Bolivia e Peru

Davidovits 2019 Caracterizacdo de monumentos pré-colombianos

em Pumapunku-Tiwanaku, Bolivia

Essa reducédo consideravel das emissdes de CO> associadas aos geopolimeros
em comparagdo com o cimento Portland tem despertado um interesse crescente e
uma maior valorizacdo desses materiais na atualidade (18). No entanto, é fundamen-
tal analisar uma série de aspectos para uma avaliacdo completa da sustentabilidade,
como as propor¢des da mistura, a origem e a concentracédo do ativador, as necessi-
dades de transporte dos agregados e precursores, assim como 0 consumo energético
envolvido na producgédo de todos os componentes.

2.1.2 MATERIAIS PRECURSORES
2.1.3 ALUMINOSSILICATO

Residuos como o metacaulim, cinzas volantes e a escoria de alto forno
sdo materiais que possuem abundancia em aluminossilicatos, contendo grandes
quantidades de silica (SiO2) e alumina (Al2O3). Essas caracteristicas tornam esses
materiais ideais para a ativacao alcalina, embora haja outros precursores possiveis,
como destacado na Tabela 2. Além disso, residuos ricos em silica amorfa ou
alumina, como o vidro, também podem ser utilizados, assim, contribuindo para a
sustentabilidade do processo (10).
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Tabela 2 — Materiais precursores para cimentos geopoliméricos. Adaptado de (10).

Classes

Exemplos

Subprodutos de outras
industrias

Residuos de mineracédo, escdrias com baixo teor de célcio,
silica de fumo, residuos da industria extrativa, cinzas
volantes e alguns residuos agroindustriais como cinzas
de casca de arroz e bagaco de cana.

Pdés naturais de alumi-
nossilicatos reativos

Solo diatoméceo sedimentar formado a partir de esqueleto
de microrganismos, vidro e tufos vulcénicos, gel de silica
de fontes termais ou ambiente acido e argilas ndo ativadas
termicamente.

Aluminossilicatos ati-
vados

Argilas calcinadas em especial o metacaulim

2.1.4 CINZAS VOLANTES

O carvéo é o maior recurso de combustivel e responde por aproximadamente
38% da producéo global de energia, 0 que esta relacionado a crescente demanda
por consumo de energia (39). Na Figura 2, demontra o processo de formacéo das
cinzas volantes, sdo particulas de residuos em p6 que permanecem apGs 0 Processo
de queima de carvdo, biomassa, residuos solidos urbanos ou uma combinacdo desses
materiais em usinas elétricas e termelétricas (2).

n— Cinzas Volantes
Combustdo

Figura 2 — Processo de Cinzas Volantes. Adaptado de (2).
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Uma quantidade consideravel de residuos solidos sdo geradas durante o
processo de combustdo do carvdo. As cinzas volantes representam o principal
componente desses residuos que sdo produzidas em larga escala global devido ao
aumento na producdo de energia. Essas cinzas volantes sdo compostas por particulas
finas e pulverizadas, normalmnte em formato esférico, podendo ter uma estrutura
oca ou sélida. As propriedades fisicas, quimicas e mineraldgicas das cinzas leves de
carvao consistem em diversos fatores, como, composi¢do do carvdo que originou
0s parametros de combustéo, tipo e controle de emissdes e os procedimentos de
disposicdo utilizados (40) . A presenca de 6xidos metalicos nas cinzas volantes esta
relacionada a origem do carvéo. E fundamental destacar que as cinzas volantes sdo
fontes de SiO2 e Al2O3, sendo importante o gerenciamento de residuos de forma
correta (41) (42).

O carvéao representa o principal recurso energético utilizado globalmente,
sendo responsavel por aproximadamente 38% da producdo mundial de eletricidade.
O carvdo é geralmente categorizado em quatro tipos principais: antracito, carvao
betuminoso, carvdo sub-betuminoso e linhito. A origem dos depositos de carvéo
influénciam na sua utilizagdo, teor de cinzas, poder calorifico e a composi¢do dos
produtos de combustdo. As cinzas de carvao, sdo subprodutos da combustdo do
carvao, residuos ndo combustiveis resultantes desse processo (42).

As cinzas incluem uma variedade de tipos, como escoéria de caldeira, cinza
de fundo, e cinzas volantes, juntamente com os subprodutos resultantes da des-
sulfurizagdo dos gases de combustdo. Entre esses, as cinzas volantes destacam-se
como as particulas mais finas, coletadas durante a queima do carvdo por meio de
precipitadores eletrostaticos instalados nas chaminés de exaustdo (43) (44).

As usinas termelétricas no Brasil sdo do tipo convencional, ou seja, utilizam
carvao pulverizado, no qual sua combustdo ocorre em elevadas temperaturas, acima
de 1400 °C. As cinzas volantes evidenciam granulometria inferior a 100 pum e
sdo emitidas juntamente com os gases do procedimento abatidos em sistemas de
limpezas do tipo precipitadores eletrostaticos (45).

As cinzas volantes de carvdo sao uma mistura composta por diversos com-
ponentes apresentando uma composi¢cdo mineral, fases variaveis e heterogénea.
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Essas cinzas sdo compostas principalmente por material inorganico e organico (46)
. O componente inorgénico é caracterizado pela presenca de uma fase amorfa ndo
cristalina que varia de 34 a 80%, e uma fase cristalina, composta por minerais como
calcita, goethita, hematita, mulita e quartzo, em uma propor¢do que varia de 17
a 63%. O componente organico normalmente contém carbono ndo queimado(47)
(46). Esses constituintes podem ter origem artificial ou natural e sdo classificados
da seguinte maneira:

1. Materiais primarios - minerais ou fases originais do carvdao, como carbonatos,
fosfatos, sulfatos, oxidos e silicatos;

2. Materiais terciarios - resultantes do armazenamento e transporte das cinzas
volantes, como dolomita, calcita, gesso, brucita, material amorfo e portlandita
(48).

As cinzas volantes sdo formadas por uma fase vitrea, podendo ser de
carater silicosa ou silico-aluminosa e por uma fracdo inerte, de natureza cristalina,
caracterizada por cristais de mulita, quartzo, hematita, magnetita, ilita, entre outras
fases (40). As cinzas podem ser classificadas por residuos heterogéneos havendo
como principais elementos o silicio e o aluminio, baixos teores de ferro e menores
quantidades de Mg, Ca, Ti, P, S, Na e K. O silicio e 0 aluminio sdo provenientes de
argilominerais, caulinita, montmorilonita, ilita, dos 6xidos, quartzo, e dos silicatos,
cloritas. Em contrapartida o ferro é derivado principalmente de sulfatos como a
pirita e calcio e 0 magnésio dos seus equivalentes carbonatos e sulfatos, entre outros
(49).

2.1.5 Classificagao de Cinzas Volantes de Carvao

As dimensGes reduzidas, a composicédo variavel e a diversidade nas propri-
edades e morfologia das cinzas volantes de carvdo sdo responsaveis por desafios
significativos relacionados a sua reciclagem, identificacdo e caracterizagcdo adequada.
A classificacdo € determinada com base em sua composicao e aplicabilidade, sendo
a mais comum a classificagdo conforme a especificagdo ASTM C618-19 (11). Con-
forme a tabela 3, a American Society for Testing and Materials, é dividido em
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classes F e C, principalmente devido as suas aplicacdes industriais distintas. A
principal diferenca entre essas classes consiste na quantidade de 6xido de célcio e
nos teores totais de 0xido de ferro, aluminio e silicio. A classe F de cinzas volantes
contém mais de 70% da soma total de Fe2O3 + Al203 + SiO2, com um teor de CaO
inferior a 5%. Essas cinzas sdo principalmente derivadas da queima de carvoes de
alta qualidade e exibem alta reatividade quimica com materiais alcalinos, além de
possuirem propriedades pozoléanicas. Em contrapartida, as cinzas volantes da classe
C tém uma porcentagem de Fe2O3 + Al2O3 + SiO entre 50 e 70% e um teor de
CaO superior a 20%. Essas cinzas sdo frequentemente obtidas durante a queima de
carvOes de menor qualidade. Devido as suas notaveis diferencas fisicas e quimicas,
as cinzas das classes F e C sdo utilizadas de forma distinta em diferentes aplicacdes

).

Tabela 3 — Classificagédo e Propriedades das Cinzas Conforme ASTM C 618-19 (11).

Propriedades Quimicas | Classe C | Classe F
Fe20s3, Al203, SiO2 (%) 50-70 >70
S03 (Méaximo) 5 5

2.1.6 Solucdo Alcalina

No ambito dos cimentos alcali-ativados e geopoliméricos, a solucdo alcalina
também é conhecida como ativador ou solucdo ativadora, uma vez que sua interacéo
com o precursor mineral, fonte de aluminossilicato, desencadeia uma série de reacbes
gue conduzem ao gradativo endurecimento do material cimenticio resultante (50).

As solucdes alcalinas manipuladas na producgédo de cimentos geopoliméricos
podem apresentar uma diversidade de composic¢des quimicas, contanto que incluam
metais alcalinos e possuam um pH elevado. Conforme destacado por Pinto (51),
essas solucdes podem ser classificadas com base em sua estrutura quimica em:

= Silicatos: M2O;
= Alcalis causticos ou hidréxidos; MOH:

= Aluminatos: MxO;
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= Sais ndo silicatados levemente acidos: M2COs3, M3PO4, M2SOs3 e MF.

= Sais ndo silicatados fortemente acidos: M2SOa.

Onde, M é o céation alcalino e n o niimero de mols.

A ativacdo comumente utilizada envolve a combinacéo de hidroxido (MOH)
e silicato (M20), favorecendo as propriedades do material formado. Essa preferéncia
é atribuida com estudos de aumento da velocidade da reacdo proporcionado pelos
ativadores compostos nos quais ions metalicos atuam como catalisadores. Os céations
mais frequentemente empregados sdo Na* e K*, sendo comum o uso do mesmo
cation para o silicato e o hidréxido. Observa-se uma preferéncia pelo sédio em
relagdo ao potéassio (52).

Em relacdo a quantidade de ativador utilizado, € importante garantir que
exista uma quantidade suficiente para quebrar as ligacfes originais dos materiais
de partida. Uma grande quantidade de ativador pode resultar na formacdo de
carbonatos do cation. Portanto, a concentracao ideal necessita equilibrar as cargas
dos fons de silicio (Sis™) e aluminio (Als™) nos tetraedros da estrutura, levando em
consideracdo que a carga negativa do grupo AlO - 4 é responsavel por neutralizar os
cations alcalinos provenientes do ativador, otimizando as propriedades do material
geopolimérico formado, assim, promovendo uma reacao eficaz sem desperdicio de
reagentes (53) (54).

2.1.7 Processo de Formacao

A fonte mineral influéncia diretamente a solucdo alcalina, onde, ocasiona
uma sequéncia de fendmenos que findam o desenvolvimento dos cimentos alcali-
ativados, nos quais os geopolimeros sdo integrados. Durante a década de 1950, o
pesquisador Glukhovsky desenvolveu uma teoria relativa a ativagdo alcalina de
aluminossilicatos amorfos (4). O modelo proposto por Glukhovsky estrutura o
processo de formacédo em trés etapas distintas:

= 1° Etapa: Destruicdo — Coagulacdo;

= 2° Etapa: Coagulacdo — Condensacéo;
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= 3° Etapa: Condensacdo — Cristalizacéo.

As etapas apersentadas por Glukhovsky detalham uma sequéncia de ocor-
réncias no aluminossilicato que demonstram, destruigbes e transformacdes de
condensacdo. Tal modelo, evidéncia o desenvolvimento de unidades com estrutura
instavel para uma sequéncia de coagulacBes de estruturas tixotropicas resultando
na condensacao que proporciona produtos hidratados (4).

A seguir verifica-se uma sequéncia de reagcdes que explicam como ocorre a
composi¢do geopolimérica, conforme Figura 3:

n(Si:0s, Al202) + 2nSiOz + 4nH20 + NaOH ou KOH —— >  n(OH)3 —Si-0-Al-0-Si-(OH)3
Precursor Ativador (OIH)7
aluminossilicato alcalino )
Precursor

Geopolimérico

\ |
n(OH)3 —Si-0-Al-0-Si-(OH)3 + NaOH ——— > (Na™) —(-Si-0-Al-O- ) +3n H20

| | |
(OH)2 ? CI) Esqueleto
Precursor Geopolimérico
Geopolimérico

Figura 3 — Esqueleto geopolimérico. Adaptado de (3).

As reacles evidenciam que o reagente aluminossilicato, a solucdo alcalina
composta pelo ativador e a agua integarem na formacdo de um percursor conhecido
como "esqueleto geopolimérico”(3).

Tocante as reagcfes nota-se que a d&gua ndo faz parte da composicéo final dos
geopolimeros, sendo assim, expurgada durante a producdo. Essa condicdo presume
que a funcdo da &gua corresponde na dissolucdo e movimentacdo das espécies
ibnicas, impactando diretamente na trabalhabilidade da pasta (55).

2.1.8 Parametros de Sintese

A sintese de geopolimeros € um processo complexo influénciado por diversos
fatores como, a quantidade de materiais, 0 processo de cura e a presenca de agua
representam-se como elementos-chave. A quantidade precisa de parametros de
sintese como, fontes de aluminossilicato e ativadores alcalinos, desempenham um
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papel fundamental na formacao do gel e na determinagdo das propriedades finais.
Além disso, o processo de cura que envolve condi¢des controladas de temperatura e
umidade é essencial para promover a reacdo quimica entre 0s precursores e garantir
a resisténcia e durabilidade adequadas do geopolimero. A presenca de agua € outro
fator essencial efetivando como um agente de dissolucédo que permite a hidratagéo e
reacdo dos componentes para a formacéo da estrutura geopolimérica. No entanto, €
fundamental controlar cuidadosamente a quantidade de agua para evitar problemas
como, porosidade excessiva ou segregagdo dos materiais. Em suma, o ajuste preciso
desses fatores durante o processo de sintese é essencial para garantir a obtencéo de
geopolimeros com propriedades aprimoradas para uma ampla gama de aplicacdes
(56) (57).

O estudo de Duxson demonstrou os principais méetodos de formacdo dos
aluminossilicatos (4). Na Figura 4, verifica-se os referidos métodos:
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Figura 4 — Modelo conceitual de geopolimerizacdo. Adaptado de (4).

No inicio do processo, verificamos a ocorréncia da dissolucdo do aluminos-
silicato em aluminatos e silicatos sob a influéncia da solucédo alcalina ativadora.
Provocando a transferéncia das espécies ibnicas Sis* e Alz*, juntamente com o
cation alcalino proveniente da solugdo ativadora. Posteriormente ocorre a nuclea-
¢éo resultando na formacéo dos sialatos que finaliza etapa de geopolimerizacgéo e
endurecimento (4).
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2.1.9 Dosagem

O tempo de formacéo da fase gel no cimento geopolimérico ¢ influenciado
por diversos fatores, abrangendo a composi¢ao da matéria-prima, o tipo de ativador,
as condi¢bes de processamento e sintese. Diante das variacdes nas composicdes,
estruturas moleculares e microestruturas dos materiais produzidos a partir de
diversas fontes, torna-se essencial adaptar as propor¢cdes molares conforme o modelo
conceitual de geopolimerizacdo. Em sua patente de 1982 sobre geopolimeros, o
pesquisador J. Davidovits ja fornecia uma gama de propor¢des molares para produzir
um geopolimero ativado com cétions de sédio (58). Os valores mencionados foram
demonstrados de forma sucinta na Tabela 4.

Tabela 4 — Relagdes molares.

Elementos Teor
Relacdo Faixa ideal
(Na20, K20)/SiO2 | 0,2a0,28
SiO2/ALO3 35a45
H20/(Na20, K20) 15a175
(Na20, K20)/ Al,O3 | 0,8a1,2

Fonte: Adaptado de Davidovits (58).

A pesquisa realizada por Reddy et al. destaca a influéncia da composicao
quimica da fonte de aluminossilicato na resisténcia a compressdo de concretos
geopoliméricos. Com andlise em varias pesquisas, 0s autores concluiram que as
maiores resisténcias compressivas foram alcancadas quando os aluminossilicatos
apresentavam composi¢fes quimicas dentro das faixas percentuais indicadas na
Tabela 5 (59).

Dessa forma, os teores de 0xidos presentes na fonte mineral de aluminossi-
licatos tém um impacto substancial nas propriedades do cimento geopolimérico.
Nesse sentido, € relevante ressaltar a observacdo de Davidovits de que a presenca de
alumina (Al203) tem um efeito direto na velocidade de formagédo do cimento, além
de reduzir consideravelmente a resisténcia a compressao quando em excesso (58).
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Tabela 5 — Intervalo percentual de aluminossilicatos que resultaram na maior resis-

téncia.
Elementos Teor
Oxidos Faixa percentual
SiO2 45-55%
AlLO3 22-28%
CaO + Fe203 < 15-20%
Fonte: Adaptado de Reddy et al. (59).
2.1.10 Cura

A temperatura € uma medida do grau de agitacdo das moléculas, onde, a
utilizacdo da cura térmica tem o potencial de exercer uma influéncia significativa
no processo de geopolimerizacao. Este fenbmeno é perceptivel tanto na velocidade
da reacdo quanto nas caracteristicas microestruturais dos geopolimeros (15). Os
materiais geopoliméricos sdo produzidos em uma faixa de temperatura entre 25 a
120°C. A escolha da temperatura durante a sintese é essencial, pois determinara
tanto a resisténcia quanto a integridade estrutural do material. Cerca de 70% da
resisténcia do material é estabelecida nas primeiras quatro horas (60). De acordo
com o estudo em geopolimeros curados a temperatura ambiente de Lancellotti et al.,
notou-se discrepancias na taxa de evaporagao que podem interromper 0S processos
de dissolucdo e condensacdo. Eles propuseram que intervalos de temperatura entre
30 e 120°C, com duragdo de cura de 2 a 5 horas, sejam considerados eficazes (61).

2.1.11 Influéncia da Agua

A gquantidade de agua desempenha um papel primordial ao dissolver as
particulas sélidas. A &gua é responsavel por distribuir de forma uniforme a solugéo
ativadora até as moléculas sélidas. No entanto, um excesso de agua durante o
processo de geopolimerizacdo pode prejudicar a formacgdo, pois 0s inorganicos
podem ficar retidos nas extremidades e promover a formacdo de poros. Quando
h& um alto teor de agua, ha uma tendéncia para a formacdo de cristais maiores,
resultando em uma reducdo da &rea de superficie especifica consequentemente uma
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diminuicao na resisténcia mecénica do material (51). A resisténcia a compressao é
influénciada pelas variagfes na quantidade de agua.

Em quantidades reduzidas a presenca de agua intensifica o processo de
ativacdo promovendo uma dissolucdo mais rapida do Si e do Al na reacao. Isso resulta
em uma aceleracdo geral do sistema facilitando a formacdo de oligbmeros. O uso
moderado de agua pode favorecer os estagios de policondensacdo e endurecimento
(62).

Contudo, se a quantidade de a4gua for limitada pode ter efeitos adversos, uma
vez que a agua age como um veiculo para distribuir os reagentes por todas as areas
do solido. Se houver escassez de 4gua algumas partes do sistema podem nao receber
o0 ativador, resultando na fragilizacdo do material (63). Além disso, uma reducédo
excessiva na quantidade de agua pode prejudicar a maleabilidade, aumentar a
viscosidade. Assim, a quantidade de agua pode impactar tanto positivamente quanto
negativamente o desempenho dos materiais geopoliméricos, independentemente da
etapa de processamento (51) . A proporc¢ao ideal entre sélidos e liquidos é de 2,05
g/ml, quando os materiais originais sdo cinzas ou escérias (64).

2.2 Fibras Naturais

As fibras naturais representam uma fonte renovavel amplamente empregada
ha séculos na confeccdo de diversos materiais como, cordas, cestos e tapetes.
Originam-se de diferentes fontes incluindo elementos animais, minerais e sobretudo,
vegetais como as fibras lignocelul6sicas (65).

As fibras sdo geralmente divididas em duas principais categorias, fibras
naturais e fibras sintéticas. As fibras naturais podem ser subdivididas em diferentes
grupos como, vegetais, animais ou minerais. As fibras naturais especialmente as
lignocelul6sicas sdo obtidas de fontes vegetais, exemplos marcantes de materiais
ecologicamente corretos (15). A Figura 5, apresenta as classificagcdo das fibras.
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Figura 5 — Classificacdo das fibras.

2.2.1 Fibras Naturais Lignocelulésicas (FNL'’s)

O Brasil é abundante em flora possuindo uma ampla extensdo territorial
e rico em biodiversidade e as condic¢Oes climaticas favoraveis que proporcionam
uma ampla variedade de fibras naturais. Segundo o Centro de Estudos Estratégicos
(CGEE) o comércio dessas fibras tem ganhado destaque e espaco, crescendo a uma
taxa de aproximadamente 5,5% ao ano. O pais se destaca como o terceiro maior
produtor de algodao e o quarto maior produtor de coco do mundo. A Bahia, em
particular é responsavel por mais de 95% da producéo de fibras no pais, totalizando
cerca de 245 mil toneladas anuais. Com sua vasta biodiversidade e expertise agricola

o Brasil se posiciona de forma privilegiada no mercado global de fibras naturais
(66).

A utilizacdo de FNL’s teve um aumento significativo em diversos setores
tecnoldgicos conforme destacado por John e Thomas (5). Um exemplo notavel
é o emprego de fibras de bananas pela Mercedes Benz no modelo Classe A. No
contexto brasileiro, observam-se varias aplicagdes de FNL’s na industria automotiva.
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Fibras como algodéo, juta, rami e coco sdo empregadas em diferentes componentes,
incluindo revestimentos internos, painéis e plasticos (67).

O crescimento na utilizacdo de fibras naturais em setores industriais esta
diretamente associado ao aumento na producdo. Os numeros referentes a producéo
anual de algumas fibras naturais em diversos paises sdo apresentados na Tabela 6.

Tabela 6 — Producdo mundial de fibras por espécie e pai-

ses.
Fibras Espécie Paises de Producéo Producéo
Mundial
(103 tons)
Coco Cocos nucifera india, Vietnam, Sri Lanka 100
Kenaf Hibiscus cannabinus india, Bangladesh, Estados Unidos 970
Linhaca Linum usitatissimum Canada, Franca, Bélgica 830
Bambu > 1250 espécies China, India, Indonésia 30000
Abacé Musa textilis Filipinas, Equador, Costa Rica 70
Juta Corchorus capsularis india, Bangladesh 2500
Sisal Agave sisalana Tanzénia, Brasil, Quénia 378
Rami Boehmeria nivea China, Brasil, Filipinas 100
Algoddao  Gossypium sp. China, India, Estados Unidos 25000
Banana  Musa indica Brasil, india 200
Seda Bicho-da-seda China, India, Europa 202
La Ovelha, alpaca ou camelo Australia, Nova Zelandia, China 2000
Cénhamo Cannabis sativa China, Franca, Filipinas 215
Abacaxi  Ananas comosus Filipinas, Tailandia, Indonésia 74
Agave Agave fourcroydes Colémbia, Cuba, México 56
Sumauma Ceiba pentandra China, India 316
Bagaco - Brasil, India, China 7500
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Diversos fatores influenciam as propriedades e a composi¢do quimica das
fibras vegetais incluindo condic¢des climaticas, idade da planta, tipo de solo em que
a fibra se desenvolve e processos de nutricdo digestiva. Esses elementos ndo apenas
afetam a estrutura da fibra vegetal, mas também sua composi¢do quimica. Além
disso, as propriedades de uma Unica fibra dependem do seu formato, tamanho,
grau de cristalinidade, orientacao e espessura da parede celular. No caso das fibras
sintéticas, como a fibra de aramida, de vidro ou de carbono, essas propriedades sao
formuladas com caracteristicas pré-definidas. Por outro lado as propriedades das
fibras naturais variam significativamente (68).

A constituicdo quimica das fibras vegetais ap6s a remocdo da umidade
é essencialmente composta por celulose, hemicelulose e lignina. Essas fibras sdo
classificadas como compdsitos naturais devido ao seu arranjo, no qual as microfibrilas
de celulose funcionam como refor¢o em uma matriz composta por hemicelulose e
lignina (12) (69). A composicdo quimica varia conforme a espécie vegetal, como
ilustrado na Tabela 7 , que lista os principais constituintes quimicos de diversas
fibras vegetais.

Tabela 7 — — Composicdo quimica de algumas fibras. Adaptado de (12).

Constituinte | Algodao | Juta | Linho | Rami | Sisal
Celulose 82,7 64,4 | 64,1 68,6 | 65,8
Hemicelulose 5,7 120 | 16,7 13,1 | 12,0
Lignina - 11,8 2,0 0,6 9,9
Pectina 57 0,2 18 1,9 0,8
Solavel a 4gua 1,0 1,1 3,9 55 1,2
Cera 0,6 0,5 15 0,3 0,3
Agua 10,0 10,0 | 10,0 10,0 | 10,0

A estrutura da parede celular em uma fibra ndo é uniforme. Cada fibrila
possui uma estrutura complexa em camadas que incluem uma camada primaria,
uma camada secundaria e um espaco vazio central conhecido como lumen. Enquanto
a camada primaria é depositada durante o crescimento celular e € muito fina, a
camada secundaria a envolve. A camada secundaria, por sua vez, € composta
por trés camadas, e as propriedades mecanicas das fibras sdo influenciadas pela
espessura da camada média. Esta camada intermediaria consiste em uma serie
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de microfibrilas celulares enroladas de forma helicoidal formadas ao longo de
uma cadeia de moléculas de celulose. O angulo entre o eixo das fibrilas e das
microfibrilas € chamado de angulo microfibrilar (AMF), cujo valor caracteristico
varia de uma fibra para outra (5). A representacdo esquematica dessa estrutura
pode ser observada na Figura 6.

Parede secundaria S3 Lamen

Parede secundaria S2
Arranjo helicoidal
das microfibrilas de
celulose cristalina

Angulo da espiral

Parede secundaria S1

Parede primaria

Regices amorfas Rede microfibrilar

com predominécia de celulose
de celulose e lignina cristalina - arranjo
desordenado

Figura 6 — Arranjo microestrutural da FNL’s (5).

A celulose é um polimero natural produzido na natureza e um carboidrato
presente em praticamente todas as plantas. Sua estrutura quimica é composta
por unidades de glicose unidas por atomos de oxigénio formando longas cadeias
poliméricas (70). A unidade béasica da celulose é a celobiose ilustrada na Figura 7,
composta por moléculas de glicose conectadas por ligacGes 3-1,4-glicosidicas, como
mencionado por Bledzki e Gassan e Mohanty, Misra e Hinrichsen (65) (71).

Figura 7 — Estrutura da cadeia de celulose. Adaptado de (5).

A lignina, o segundo polimero mais presente nas células vegetais se distingue
por ser um composto amorfo, resistente a agua, fortemente polimerizado e com
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estrutura aromatica (65). Sua principal funcdo é proporcionar estrutura e firmeza
as plantas facilitando a distribuicao de tensdes mecéanicas ao longo das fibras, sendo
frequentemente encontrada em tecidos especializados na conducéo de fluidos (72).
A estrutura quimica da lignina pode ser observada na Figura 8.

Figura 8 — Estrutura da cadeia de lignina. Adaptado de (6).

Um componente vital presente nas Fibras Naturais Lignocelulésicas (FNLS)
é a hemicelulose que se identifica como um polissacarideo com cadeias ramificadas.
Devido a sua menor massa molecular a hemicelulose é essencial para proporcionar
flexibilidade as plantas e funciona como um mediador de adesdo entre a celulose e
a lignina (73) (72).

As caracteristicas de cada fibra natural apresentam variacbes que podem
ser atribuidas a diversos fatores, como a propor¢ao dos seus componentes (celulose,
hemicelulose e lignina), o angulo microfibrilar, o ambiente de cultivo, a idade da
planta, entre outros elementos. Essa variedade de influéncias foi destacada por
Mohanty, Misra e Hinrichsen e Kalia, Kaith e Kaurs (6) (74).

A utilizacdo das Fibras Naturais Lignoceluldsicas (FNLs) em diversos se-
tores industriais esta sujeita a uma série de consideracdes devido as suas varias
desvantagens. Entre essas desvantagens, destacam-se a ndo uniformidade, limitacGes
dimensionais, sensibilidade a altas temperaturas e heterogeneidade na microestru-
tura. Ao compararmos as fibras naturais com as fibras sintéticas, fica evidente
o carater hidrofilico das FNLs, ou seja, elas tendem a absorver uma quantidade
significativa de umidade o que dificulta sua aplicacdo em matrizes polimeéricas, as
quais geralmente sdo hidrofdbicas (75).
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A presenca de &gua nas fibras naturais pode dificultar a interacéo eficiente
entre a fibra e a matriz polimérica dos compositos, podendo também causar vazios na
estrutura da matriz devido a evaporacao da agua. Isso cria pontos de concentracdo
de tensdo, resultando na reducgdo da resisténcia dos compdsitos (13). A Tabela
apresenta uma comparagao entre algumas propriedades mecanicas das FNLs e das

fibras sintéticas.

Tabela 8 — Propriedades mecéanicas de diferentes fibras.
Adaptado (13) (14).

Fibra o (Kg/m3) o (MPa) E (GPa) Diametro (um)
Carbono 1780 - 1810 2500 - 6350 230 - 400 -
Vidro E 2500 - 2580 2000-3450 70-73 -
Aramida 1440 3000 - 4100 63 -131 -
Algodéo 1550 300 - 700 6-10 115- 17
Bambu 1500 575 27 - 10 40
Linho 1400 - 1500 500-900 50-70 17,8 - 21,6
Cénhamo 1400 - 1500 310-750 30-60 17-23
Juta 1200 - 1500 200-450 20-55 15,9-20,7
Rami 1550 915 23 - 28,1-35
Abacé 1500 12 41 - 17-21,4
Banana 1300 - 1350 529-914 27-32 -
Abacaxi 1440 - 1560  413-1627 60-82 20-80
Sisal 1300 - 1500 80-840 9-22 18,3-23,7
Coco 1150 - 1250 106-175 6 16,2-19,5

As pesquisas indicam que varios fatores podem afetar a resisténcia mecanica
das fibras naturais, como a diminuigdo da cristalinidade com o avanco da idade da

planta, o angulo microfibrilar, as variagdes no didmetro e comprimento, além da
reducdo de defeitos em relacdo ao diametro inverso. Apesar das desvantagens menci-
onadas das fibras naturais como destacado elas apresentam varias vantagens como,
custo acessivel, maior flexibilidade, baixa densidade, ndo abrasividade e potencial
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para impulsionar o desenvolvimento social e econémico. Por serem biodegradaveis e
originarias de fontes renovaveis essas fibras podem ser fontes promissoras de renda,
especialmente em areas em desenvolvimento incluindo regibes mais carentes do
Brasil (13).

2.2.2 SISAL

A agave sisalana nome cientifico da planta de sisal é originaria do México e
foi trazida para o Brasil no inicio do século XX, adaptou-se em regifes de clima
seco como, nos estados da Bahia, Paraiba e Rio Grande do Norte. Como ilustrado
na Figura 9, as caracteristicas desta planta sdo suas folhas longas, estreitas e de cor
verde com fibras altamente resistentes. As principais utilizacbes sdo na producéo
de cordas, vassouras, bolsas, chapéus, biomantas e outras (7).

Figura 9 — Planta de Sisal (7).

O processo inicial para a produgdo das fibras de sisal necessita-se da retirada
da polpa ou mucilagem que envolve a fibra da folha por meio de raspagem mecanica,
para sequentemente realizar a fase de desfibramento de 2 a 4% do total se transforma
em fibra. Por conseguinte as fibras sdo secas em fios de arames conforme Figura 10
e por fim passam pelo processo do batimento caracterizado pela retirada do p6 que
cerca o material final (7).



Capitulo 2. REVISAO BIBLIOGRAFICA 45

- z"w o~ sms 5 & -.‘w ..‘.‘:.
M\M; MM it i S0h Al

A L T
UMMM Sl e 6

ol

Figura 10 — Planta de Sisal em processo de secagem (7).

2.3 MATERIAIS COMPOSITOS

O composito € um material avancado e multifasico criado artificialmente
que consiste em misturas ndo solUveis de dois ou mais componentes com compo-
sicBes, propriedades e estruturas distintas. Seu principal objetivo é aprimorar as
propriedades mecanicas, variando conforme a aplicacdo especifica do material. A
Figura 11, apresenta o sistema de classificacdo geométrica dos materiais compdsitos
(8).

Os materiais compositos geralmente sao compostos por uma fase matriz e
uma fase dispersa. A fase matriz pode ser constituida por polimeros, metais ou
ceramicas, sendo que as matrizes mais comuns sdo as poliméricas e metalicas. Por
outro lado, a fase dispersa pode ser composta por polimeros, ceramicas, metais,
minerais ou materiais organicos naturais. A Figura 12 ilustra a classificacdo dos
compasitos.

Os compositos reforcados com fibras podem ser orientados de trés maneiras
distintas. Primeiramente temos as fibras continuas e alinhadas que exibem caracte-
risticas mecanicas anisotropicas proporcionando um reforgo e rigidez significativos
na direcdo do alinhamento. Em seguida, as fibras descontinuas e alinhadas oferecem
resisténcia e rigidez na direcdo longitudinal. Por fim, as fibras descontinuas com
orientacdo aleatoria apresentam menor capacidade de reforgo e sdo isotropicas.
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Figura 11 — Representacdo esquematica das classificacdes geométricas (8).

As fibras utilizadas nos compdsitos também podem ser classificadas em
whiskers, fibras e arames. Os whiskers sdo monocristais finos com alta relacéo
entre comprimento e didmetro, possuindo elevada resisténcia, mas também s&o
de alto custo. As fibras sdo policristalinas ou amorfas caracterizadas por terem
pequeno diametro. J& o arame possui um diametro parcialmente maior. A Figura
12, exemplifica essas categorias (8).

Figura 12 — A primeira € whiskers Al,O2, a segunda sdo fibras de sisal e por ultimo
arame (8)

A fase matriz desempenha trés fungdes cruciais: a unido e transmissao de
cargas aplicadas fora da fibra, a protecéo contra danos superficiais e a prevencédo
da propagacéo de trincas. E fundamental que as forcas de ligacdo entre as fibras e
a matriz sejam significativas para minimizar arrancamentos de fibras. A Tabela 9
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apresenta algumas das principais propriedades desejaveis para um material matriz

(15).

Tabela 9 — Propriedades desejaveis para um material matriz. Adaptado (15).

Propriedades

Descricao

Mecanica

Resisténcia a tracdo e ao impacto
Ductilidade
Resisténcia ao corte
Tenacidade

Térmicas

Resisténcia a temperaturas
Coeficiente de dilatagcdo térmica
Baixa condutividade térmica

Quimicas

Boa adesdo as fibras
Resisténcia a degradacéo
Baixa absorcdo de umidade

Outras

Baixo custo
Solidificacdo ou cura rapidas
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3 MATERIAIS E METODOS

O objetivo principal deste estudo foi realizar a caracterizagdo de uma nova
fibra com potencial de aplicacdo em compositos cimenticio geoplomérico com matriz
de cinzas volantes. Para isso, foram realizadas vérias etapas de caracterizacdo
da fibra de sisal. A primeira etapa envolveu a preparacdo das fibras, seguida
pela determinacdo do didmetro caracteristico e pela geracdo do histograma da
distribuicdo desses diametros.

Além disso, na segunda fase do trabalho, buscou-se caracterizar a estrutura,
composicao quimica e propriedades térmicas da fibra e das cinzas volantes. Essa
abordagem visa compreender como essas caracteristicas intrinsecas da fibra influen-
ciam suas propriedades fisicas e mecénicas. Assim, a terceira etapa compreendeu a
fabricacdo do cimento geopolimérico com m uma relacdo molar silica/alumina de
2,5. As formulacdes utilizadas estdo detalhadas na Tabela 10 , onde as siglas CP2 e
CP4 referem-se aos compositos com adicdo de 2 e 4% de fibras, respectivamente.

Tabela 10 — Composicdes de pastas geopoliméricas (15).

Referéncia Cinzas Volantes (g) Na:SiOs (g) Agua (g) Fibra de Sisal (g)

CcP 245 105 170
CP2 245 105 170
CP4 245 105 170 14

3.1 Materiais

Para execucdo da pesquisa foram utilizados os seguintes materiais:

< Fibra de Sisal;

< Cinzas Volantes;
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< Metassilicato de Sodio.

3.1.1 Fibra de Sisal

As fibras foram obtidas da planta Agave Sisalana Pierre, enviadas pela
empresa EMBAPA, localizada na cidade de Seropédica, estado do Rio de Janeiro.
Elas foram utilizadas em sua forma natural, ou seja, "in natura™. A Figura 13 da
fibra de sisal.

Figura 13 — Fibra de Sisal EMBRAPA .
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3.1.2 Cinzas Volantes

As cinzas volantes leves foram fornecidas pela UTE-Termelétrica da ENGIE
da usina de Pampa. Retirada na data do dia 23 de agosto do ano de 2022, no
horario das 6 horas da manha. A Figural4 abaixo das cinzas doadas pela empresa.

Figura 14 — Cinzas Volantes da usina da ENGIE em Pampa.

3.1.3 Metassilicato de sodio.

Ativador de metassilicato de sodio adquiridos da empresa, Casa da Quimica.
A Figura 15 do metassilicato de sédio recebido.
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Figura 15 — Metassilicato de sodio.

3.2 Meétodos

A seqguir, foram descritos os métodos utilizados para caracterizacdo das
matérias primas e amostras geopolimeéricas.

3.2.1 Caracterizacédo da fibra de sisal

A caracterizacdo das amostras das fibras de sisal foi realizada através da
microscopia eletrdnica de varredura FIG, difracdo de raios X, microscopia optica,
espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR), densidade
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por arquimedes, termogravimetria (TGA) e granulometria.

3.2.2 Histograma de variagdo diametral

Durante o desenvolvimento da pesquisa foi identificada uma significativa
variagdo de didmetro nas fibras de sisal. Diante desse cenario optou-se utilizar o
método de determinacdo do didmetro médio. A primeira fase da caracterizacdo
das fibras de sisal consistiu na analise da variacdo do diametro, para a qual foram
selecionadas inicialmente cem fibras.

O microscépio optico usado foi 0 modelo BX53M da marca OLYMPUS,
configurado com ampliacdo de 5x no modo de campo escuro, para a medi¢do do
didmetro das fibras. Foram selecionadas aleatoriamente 100 amostras, no laboratério
de metalografia do Instituto Militar de Engenharia (IME). Cada amostra foi medida
em 3 pontos especificos ao longo do comprimento, tanto a 0° quanto a 90°. Em
cada ponto, efetuou-se a obtencdo de seis medicOes, sendo trés delas a 0° e as
outras trés a 90°, resultando em um total de 18 locais de coleta de dados, 600
imagens, ao longo da extensdo da fibra. Em seguida, foi calculado uma média dos
valores obtidos em micrémetros ao longo de cada fibra, permitindo obter a média
do didmetro caracteristico de cada fibra.

A utilizacdo da microscopia Optica desempenhou um papel essencial na
determinacdo da geometria da secdo transversal das fibras de sisal. Para cada fibra
calculou-se a média das observacdes a 0° e 90°, considerando-as como o0s diametros
maior e menor da elipse. A média diametral resultante foi entdo dividida em seis
intervalos para a construcdo do histograma da variacdo diametral. Referenciado na
média diametral obtida, os valores foram categorizados em seis intervalos permitindo
a construcdo do histograma que ilustra a variacdo diametral. As andlises aplicadas as
fibras utilizaram os valores médios obtidos e as propriedades foram correlacionadas
com os respectivos diametros. A mensura¢do do comprimento de cada uma das cem
fibras foi realizada com o auxilio de uma régua. Apos a obtengdo dos comprimentos
individuais, calculou-se a média para o comprimento observado, contribuindo para
a determinagdo do histograma.
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3.2.3 Determinacdo de densidade por Arquimedes

Com intuito de avaliar a densidade das fibras, foi adotado o principio de
Arquimedes (76). No método de avaliacdo seguindo o principio utilizou-se cem fibras
com aproximadamente 50 mm de comprimento, uma balanca hidrostatica Gehaka
BK300, um béquer de 250 ml e 200 ml de gasolina. As fibras foram colocadas em
estufa por 24 h a 80°C para a realizacdo do ensaio. Conforme especificado na norma
(77) o ensaio foi conduzido em meio aquoso em gasolina. O método de Arquimedes
é fundamentado na equacdo a seguir 3.1 :

Pr= Par — pig (3.1)
PAR - PSUB)

Onde:

PF - Densidade da amostra;

= PAR - Peso da amostra seca;

PSUB - Peso da amostra imersa;

Pliq - Densidade do liquido utilizado.

3.24 Moagem

As fibras de sisal foram submetidas a um processo de moagem em moinho 7
facas no Laboratorio J 107 no Instituto de Macromoléculas Professora Eloisa Mano
(IMA), na Universidade Federal do Rio de Janeiro.

3.2.5 Peneiramento

Apos o processo de moagem as fibras de sisal passaram pela peneira, no
Laboratorio de Materiais Ceramicos, no Instituto Militar de Engenharia (IME) .

3.2.6 Difracado de raios X

A difracéo de raios X foi utilizada para obter o perfil de difracdo da fibra de
sisal. A analise foi realizada no Laboratério de Cristalografia do IME, utilizando
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0 equipamento Xpert Pro MRD System da PANalytics, que emprega radiagdo
Cobalto K com comprimento de onda de 1,789 A. O procedimento envolveu uma
velocidade de varredura de 4° por minuto, com poténcia de 40 mA x 40 kV e uma
faixa de varredura de 5° a 90°.

3.2.7 Microscopia Eletronica de Varredura

A caracterizagdo morfolégica e topograficas foram realizada por meio de
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) da FEI, modelo Quanta FEG 250,
nas instalagdes do laboratério do Instituto Militar de Engenhaia (IME). O objetivo
foi de investigar detalhes como a secdo transversal, a superficie, as microfibrilas
e qualquer modificacdo morfoldgica resultante de ensaios especificos ou andlises
realizadas.

3.2.8 Espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier
(FTIR)

A estrutura quimica foi obtida por meio do Espectrdmetro de Absor¢édo na
regido do Infravermelho (FTIR) - Perkin EImer FT-IR Spectrometer, modelo 1720
X, no laboratério do Instituto de Macromoléculas Professora Eloisa Mano (IMA).
Os espectros foram adquiridos na faixa de 400 a 4000 cm™" utilizando o0 modo ATR,
com um numero de varredura de 40 e resolucdo de 4 para todos 0s espectros.

3.2.9 Espectrometria por Fluorescéncia de Raios X (FRX)

As amostras analisadas foram feitas sob a forma de pd, isentas de agua, efe-
tuada sob vacuo, por 320 segundos. O aparelho utilizado foi o EDX-720 (Shimadzu)
que permite realizar analises quantitativas e qualitativas desde o elemento sédio
até o uranio.

3.2.10 Analise termogravimétrica (TGA)

A realizacgéo da analise termogravimétrica das fibras de sisal, na amostra de
po em uma atmosfera de nitrogénio. O procedimento envolveu um aumento gradual
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da temperatura até 600°C com uma taxa de aquecimento de 10°C/min. O ensaio foi
conduzida nas instala¢@es do Instituto de Pesquisas da Marinha (IPQM), utilizando
0 equipamento Shimadzu modelo DTG-60H. A analise termogravimétrica permite
determinar as temperaturas em que ocorre a degradacdo das diferentes fases dos
componentes estruturais da fibra e também identifica as varia¢Ges de umidade ao
longo do processo.

3.2.11 Caracterizacao das cinzas volantes

Com intuito de tratar as cinzas volantes, foram utilizados os métodos para
andlise de reducdo do tamanho das particulas, espectroscopia no infravermelho por
transformada de fourier, difracdo de raio X, espectrometria por fluorescéncia de
raios X e microscopia eletrénica de varredura, onde foram parametrizados conforme
0s ensaios demostrandos nas sessoes, 3.2.5, 3.2.9, 3.2.6, 3.2.7 e 3.2.8.

3.2.12 Caracterizacdo do Metassilicato de Sodio

As anélies de difracdo de raio x e espectrometria por fluorescéncia de raios
do metassilicato de s6dio foram parametrizados conforme os ensaios demostrandos
nas sessoes 3.2.6 e 3.2.9 .

3.2.13 Caracterizacdo do Geopolimero

Com intuito de caracterizar o geopolimero, foram utilizados os métodos para
andlises de espectroscopia no infravermelho por transformada de fourier, difracdo
de raio X, espectrometria por fluorescéncia de raios x e microscopia eletronica de
varredura determinados conforme os parametros das sessoes 3.2.9, 3.2.6, 3.2.7 e
3.2.8.

A cinza volante foi integrada a solugéo ativadora e agitada por um intervalo
de 10 minutos. Em seguida, as fibras foram introduzidas e homogeneizadas por
mais 3 minutos. Resultando corpos de prova conforme demonstrado nas Figuras
16, 17 e 18.
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Figura 16 — Corpos de prova 0% de fibra de sisal.

Figura 18 — Corpos de prova 4% de fibra de sisal.

3.2.14 Cura Térmica

Com intuito de promover a cura térmica, 0s corpos de prova foram submeti-
dos em uma estufa com temperatura elevada de 100°C por um periodo reduzido
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de 4 horas no Laboratorio de Ceramca, no Instituto Militar de Engenharia (IME).
Posteriormente, os corpos de prova foram desmoldados e passaram por um processo
de cura ao ar em temperatura ambiente.

3.2.15 Ensaio de Compressao

Os corpos de prova cilindricos foram moldados para realizacdo do ensaio de
compressdo axial na maquina Emic Universal no Instituto Militar de Engenharia,
laboratério de Ensaios dos Materiais, nas dimensdes de 2,54cm x 5,08cm.
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4 RESULTADOS

4.1 Caracterizacao da fibra de sisal

4.1.1 Histograma

A analise por microscopia optica foi essencial para a determinacéo da geo-
metria da secdo transversal das fibras. Na Figura 19, observa-se predominantemente
uma geometria elipsoidal na secdo transversal das fibras, indicando uma forma
alongada. A média das observacdes feitas nos angulos de 0° e 90° foi considerada
como o didametro maior e menor da elipse, respectivamente.

Figura 19 — Microscopia da fibra de sisal com didmetro em 3 pontos.

De acordo com a Figura 20, as fibras foram categorizadas em seis faixas de
diametro médio, revelando uma curva que exibe um comportamento semelhante
ao de uma distribuicdo normal. Os dez intervalos de variacdo abrangidos pelas
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100 fibras estdo compreendidos entre o valor minimo de didametro (0,06 mm) e o
maximo (0,35 mm). Nota-se que o segundo intervalo registrou o maior namero
de fibras, situadas entre 0,09 mm e 0,12 mm, com uma frequéncia de 30 fibras.
Em contrapartida, os intervalos oito (0,26 a 0,29 mm) e nove (0,29 a 0,32 mm)
exibiram as menores frequéncias na distribuicdo, possivelmente devido a dificuldade
em extrair fibras mais finas. Isso evidencia que quanto menor o diametro da fibra,
maior € a dificuldade encontrada no desafio manual, sem ocorréncia de rompimento.
Por outro lado, as fibras mais espessas, situadas no intervalo dez (0,32 a 0,35 mm),
apresentaram a segunda menor frequéncia.

35
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Figura 20 — Histograma da frequéncia por intervalo de diametro das fibra de sisal
com diametro em 3 pontos.

Esse cenario pode estar relacionado a complexidade em desfiar fibras espessas
as quais tendem a possuir maior quantidade de defeitos internos, rompendo-se
com maior facilidade durante o processo. As fibras analisadas na distribuicéo de
frequéncia exibiram um diametro médio de aproximadamente + 0,14 mm.
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4.1.2 Estudo da densidade pela variacdo do didmetro médio

Os valores de densidade obtidos por meio do principio de Arquimedes em
relacdo a faixa de didmetro médio das fibras sdo apresentados na Tabela 11. E
possivel notar uma diminui¢do da densidade a medida que o diametro das fibras
aumenta. Essa variacdo pode ser explicada pela reducéo dos defeitos internos nas
fibras mais finas, o0 que contribui para uma maior compactacdo e consequentemente
0 aumento da densidade. A densidade média variou entre 01,08 a 1,48 g/cm3 ao
longo das diferentes faixas de diametro analisadas.

Tabela 11 — Tabela de Densidade por Intervalo.

Intervalo (mm) | Densidade | Desvio Padréo (g/cm3)
0,09 -0,11 1,48 0,012964
0,11-0,16 1,39 0,032998
0,16 - 0,21 1,32 0,031820
0,21-0,25 1,27 0,030641
0,25 - 0,30 1,15 0,036534
0,30 - 0,35 1,08 0,035355

Com base nos dados representados na Tabela 11, procedeu-se a plotagem da
curva de densidade para cada intervalo de diametro investigado, conforme mostrado
na Figura 21. Em suma, foi evidente a reducdo da densidade a medida que o
diametro médio das fibras aumenta.
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Figura 21 — Gréfico de densidade.

4.1.3 Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier
(FTIR)

Os espectros de infravermelho exibem bandas de absorcéo singulares associa-
das a estiramentos ou deformaces de grupos funcionais. As principais caracteristicas
da fibra de sisal evidenciadas pelo FTIR sdo 0s grupos quimicos dos componentes
pertinentes, como lignina, hemicelulose e celulose. A estrutura da lignina é caracte-
rizada por grupos éter e acetato o que a define como um composto polifenélico. A
Figura 22 ilustra o espectro da fibra de sisal.
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Figura 22 — Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier da
Fibra de Sisal.

A banda de absrog&o entre 3300-3500 cm™' é a maior encontrada, corresponde
ao estiramento de OH (hidroxilas). A banda na faixa entre 2900-3000cm™" esta
relacionada com CH (carbono-hidrogénio), caracteristica comum as macromoléculas
encontradas nos componentes de celulose e hemicelulose presentes na fibra natural
(78). A banda cerca de 1636-1750 cm™ propriedades dos grupos funcionais, acidos
carboxilico, alifatico e cetbnico, regular na lignina e hemicelulose (79). A banda
de 1241.45 cm™ representa a deformagéo angular de CH(carbono-hidrogénio) (80).
A banda de 1026.92 cm™! representativo aos grupos dentro da celulose e alguns
carboidratos (81). Por fim, a faixa de 896.80 cm esté relacionada as vibracdes de
ésteres e anéis aromaticos monossustituidos, atribuiveis a fracao de lignina presente
na fibra (82).
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414 Moagem

A Figura 23 das fibras de sisal apds o processo de moagem para reducgéo
de tamanho, sendo posteriormente peneiradas para garantir uma granulometria
uniforme. A granulometria final das fibras de 180 micrémetros. Esse processo de
moagem e peneiramento desempenha um papel importante na preparacéo das fibras
para incorporacdo em matrizes, garantindo caracteristica homogénea em todo o
compasito.

Figura 23 — Po da fibra de sisal.
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4.1.5 Anadlise Térmicas

A Figura 24 a seguir apresenta os resultados dos ensaios termogravimetricos
(TGA) e a sua derivada (DTG) realizados para as fibras de sisal. Na curva de TGA,
consta trés processos distintos de perda de massa. O primeiro processo, resultando
em uma pequena variacdo de cerca de 4%, ocorre entre 50°C e 100°C devido a
remocdo da umidade. O segundo processo mostra uma variacdo acentuada apoés
atingir 250°C devido a decomposicao da lignina, hemicelulose e ligacbes celulésicas.
Por fim, a terceira variagdo de massa ocorre por volta de 350°C, marcando a
decomposicao final dos residuos e da celulose (83) (84).
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Figura 24 — Anlésise termogravimétrica Fibra de Sisal.

4.1.6 Microscopia eletrdnica de varredura (MEV)

As Figuras das micrografias 25, 26, 27 e 28 analizadas mostram que as
fibras de sisal sdo compostas por filamentos longos com microfibrilas orientadas
longitudinalmente que se entrelagcam formando uma estrutura complexa. 1sso
cria espacos intersticiais que contribuem para o volume do material. A parede
celular apresenta uma textura irregular e aspera sendo composta principalmente
por celulose, hemicelulose e lignina. Esses componentes desempenham um papel
essencial na conferéncia de impermeabilidade e rigidez as fibras. Além disso, os
filamentos exibem areas de ruptura ao longo de sua extensao, resultantes do processo
mecanico de desfibramento das folhas da planta Agave Sisalana, utilizado para a
separacdo das fibras (85).
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80272023 |dwell| HV | WD |[mag OI] det [spot]  —50m— |
12:52:27 PM |30 us | 5.00 kV [10.0 mm| 1 000 x |ETD | 4.0 LME-IME

Figura 25 — Microscopia eletronica de Varredura da fibra de sisal aumento 1000x.



Capitulo 4. RESULTADOS 66

-t
\

S D L \”\_ ~ 3 >’ ~ » : £ ¢
8/2/2023 |dwell| HV | WD |mag O] det [spot| —— 30 pm —— |
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Figura 26 — Microscopia eletronica de Varredura da fibra de sisal aumento 2500x.
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Figura 27 — Microscopia eletronica de Varredura da fibra de sisal aumento 5000x.
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Figura 28 — Microscopia Eletronica de Varredura da fibra de sisal aumento 10000x.

A andlise das micrografias indicam que a fibra de sisal em seu estado natural
apresenta células parenquimatosas. Em certas areas da superficie é possivel notar
uma textura irregular e a presenca de impurezas incrustadas. Esses aspectos sao
atribuidos a existéncia de residuos, como 6leos e ceras (86).

4.1.7 Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS)

A Tabela 12, demonstra a composicao quimica utilizando a técnica de energia
dispersiva (EDS) durante a microscopia eletronica de varredura. Constatou-se a

presenca dos elementos Carbono (C) e Oxigénio (O) na estrutura da parede celular
das fibras de sisal.
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Tabela 12 — Composicdo Elementar Obtida por EDS.

Elemento em massa% atdmica%

C 7.87 41.48
O 5.93 23.49
Fe 2.30 2.61
N 0.99 4.47
Na 0.45 1.24
Si 0.10 0.23

Fonte: Autor.

4.1.8 Espectrometria por Fluorescéncia de Raios X (FRX)

Os resultados dessa analise na Tabela 13, apresentam a distribuicdo percen-
tual dos compostos encontrados.

Tabela 13 — Porcentagem da composi¢do dos compostos quimicos que compdem a
fibra de sisal.

Compostos Teor
CaO 46,22%

K20 34,68%
Al>O3 5,93%
SiO; 4,48%
P20s 1,92%
SOs3 1,79%
WO3 1,70%
Ta20s 1,50%
Tb4O7 0,51%
Fe,Os3 0,47%
Cr0Os3 0,44%
MnO 0,37%
Total 100,00%

Fonte: Autor.

A anélise realizada por FRX demonstrou que o composto de Oxido de
Calcio (CaO) predomina na composicéo das fibras de sisal. 1sso pode ser explicado
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pelo fato de que o Oxido de Calcio é derivado do Carbonato de Célcio (CaCOs3),
um composto inorganico que se encontra na parede celular das fibras de sisal (87).

O potassio (K20) esté associado as substancias inorgéanicas que ndo fazem
parte da estrutura da parede celular. A parede celular é principalmente composta
por celulose, hemicelulose e lignina. A quantidade e a proporcdo desses componentes
variam de acordo com a espécie do material lignocelulésico, as condi¢fes climaticas
e a qualidade do solo, representando geralmente entre 5,0 e 20,0% da biomassa
(88).

Os elementos mais pesados, como, Aluminio (Al), Enxofre (SO3), Ferro
(Fe203) e Cromo (Cr20s3), cujas concentragdes estdo detalhadas na Tabelal3 séo
encontrados em quantidades reduzidas. Essas concentracfes estdo dentro dos limites
estabelecidos pela NBR 10004, que define a toxicidade de residuos perigosos. Desse
modo a fibra de sisal analisada pode ser categorizada como um Residuo N&o
Perigoso, Classe Il B, considerado inativo (89).

4.1.9 Difracdo de Raio X ( DRX)

A Figura 29 apresenta o difratograma da fibra de sisal evidenciando simi-
laridade com o padrdo de difracdo de outras fibras devido & sua composicdo. A
andlise das propriedades foram realizada com o auxilio do software Origin Pro que
processou o0s dados do perfil de difracdo da fibra e ficha cristalogréafica correspon-
dente ao difratograma analisado foi determinada usando o software High Score
Plus em conjunto com a ficha cristalogréfica 00-056-1718 (Celulose beta) (90).
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Figura 29 — Difratograma da Fibra de Sisal.

4.2 Cinzas Volantes

4.2.1 Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourie(FTIR)

A Figura 30 apresenta os espectros de absorcdo no infravermelho das cinzas
volantes. A banda observada proximas de 1090 e 500 cm™' foram associadas ao
estiramento e as vibracdes de flexdo do grupo T-O (T— Sie Al) em 1061 cm’
Ademais, foi possivel identificar as bandas correspondentes ao SiO; e Al,03 em
comprimentos de onda de 769 cm™' e 693cm™, respectivamente (91).
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Figura 30 — Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier da
Cinza Volante.

4.2.2 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

As analises realizadas nas micrografias demonsradas nas Figuras 31 e 32
mostram as cinzas volantes. Observa-se que o material foi composto por particulas
de tamanho variado. As particula angulares, podem proporcionar maior resisténcia
mecanica a certos tipos de concreto em comparagdo com agregados arredondados.
Observa-se que as particulas estdo passando pelo processo de gelificagdo para formar
0 geopolimero (92) (93).
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Figura 31 — Microscopia Eletrénica de Varredura das Cinzas Volantes. Aumento
4000x.
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Figura 32 — Microscopia Eletrdnica de Varredura das Cinzas Volantes. Aumento
12000x.
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4.2.3 Espectroscopia de Energia Dispersiva ( EDS )

A caracterizagdo quimica realizada por meio da técnica EDS apresentou
uma composicao quimica similar a anélise por FRX, conforme a Tabela 14

Tabela 14 — Composicdo elementar das cinzas volantes obtida por EDS.

Elemento em massa% atdomica%

Si 44.75 42.37
O 29.03 48.25
Al 3.85 3.80
C 1.24 2.74

Fonte: Autor.

Observa-se a variacdo dessa composicdo em virtude das particulas individuais
originarias de diferentes processos de queima do carvdo mineral nas termelétricas.
Essa variacdo demonstra a relevancia da composi¢do dos materiais iniciais para uma

melhor e mais precisa compreensao dos mecanismos envolvidos na geopolimerizacao
(94).

4.2.4 Fluorescéncia de Raio X (FXR)

A Tabela 15, apresenta a composi¢ao quimica da cinza volante, em percen-
tagem massica dos respectivos 0xidos.
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Tabela 15 — Porcentagem da composicdo dos elementos quimicos que comp&em as
cinzas volantes.

Compostos Teor

SiOy 55,90%
Al2O3 21,13%
SOs3 5,87%
Fe203 5,69%
CaO 5,06%
MgO 2,50%
K20 2,30%
TiOz 1,55%
Total 100,00%

Fonte: Autor.

Os resultados obtidos na analise revelam valores significativos para o teor de
silicio e aluminio, atingindo 55,90 e 21,13%, respectivamente. Além disso, a amostra
apresenta um teor consideravel de 6xidos de ferro, correspondendo a 5,69%.

Para a classificacdo da cinza volante, quantificar os teores de silica, alumina
e hematita sdo cruciais. Quando esses valores ultrapassam 70%, a cinza volante €
classificada como classe F, caso contrario, € classificada como classe C (95) (96).
Por esse motivo a natureza da cinza volante utilizada foi confirmada como classe F,
uma vez gque a soma dos teores de silica, alumina e hematita atingiram 82,72%.

4.2.5 Difracdo de Raio X ( DRX)

No difratograma apresentado na Figura 33 da cinza volante observa-se uma
série de picos de difracdo ligados as fases cristalinas que tém origem no carvao ou
gue se formam durante a queima desse material nas usinas termelétricas (91).
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Figura 33 — Difratograma da Cinza Volante.

Os dados do perfil de difragdo da cinza volante foram processados pelo
software Origin Pro para a analise das propriedades. As fichas cristalograficas
correspondentes ao difratograma foi originado pelo software High Score Plus. Os
picos associados a diferentes fases cristalinas sdo, quartzo e mulita, conforme as
fichas cristalograficas 01-085-07995 (SiO2) e 01-077-2135 (Al>O3), respectivamente.
Os picos de quartzo sdo os mais intensos, seguidos pela presenca secundéaria de
mulita. Essa constatacdo foi combinada com os resultados do FRX revelando valores
significativos de SiO2 e Al2O3. Contudo a presenga de outros compostos como
hematita, calcita, entre outros, ndo podem ser descartadas devido a intensidade
dos picos de quartzo que podem mascarar outros picos.
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4.3 Metassilicato de Sodio

4.3.1 Fluorescéncia de Raios X (FRX)

Os resultados da analise por fluorescéncia de raios X do metassilicato de
soédio sdo apresentados na Tabela 16 .

Tabela 16 — Porcentagem da composicao dos elementos quimicos que compdem o
metassilicato de sédio.

Compostos Teor
Na2O 49,13%

SiO2 45,51%

Cl 2,19%

K20 1,52%

AlOs3 1,24%

IMPUREZA  0,42%
Total 100,00%

Fonte: Autor.

A técnica de FRX revelou a presenca de diferentes elementos na amostra
com destaque para o silicio (Si), sédio (Na) e oxigénio (O), conforme observado
nos picos caracteristicos. Ademais foram identificados tracos de elementos como
aluminio (Al), potassio (K) e ferro (Fe) indicando possiveis impurezas.

4.4 Composito

4.4.1 Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourie(FTIR)

Os compositos gerados por meio da geopolimerizacdo desempenham um
papel essencial na consolidacdo das propriedades similares as do cimento no material
exercendo um impacto direto nas caracteristicas macroestruturais. A analise dos
espectros de absorcédo de radiacdo infravermelha é fundamental para identificar a
formacé&o do gel de aluminossilicato, que é o principal produto da reacdo. Conforme
as Figuras 34, 35 e 36 as andlises foram conduzidas nas pastas para investigar esses
aspectos.
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Figura 34 — Espectros de Absorcdo de Radiagdo Infravermelho do Composito 0%

de Fibra de Sisal.
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Figura 35 — Espectros de Absorcao de Radiacao Infravermelho do Composito 2%

de Fibra de Sisal.
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Figura 36 — Espectros de Absorcédo de Radiagdo Infravermelho (FTIR) Composito
4% de Fibra de Sisal.

Em destarte aos espectros das pastas com adi¢cdo de 0, 2 e 4% de fibra de
sisal, nota-se a aparicdo a banda principal desses espectros, a qual varia entre 1.000
cm™e 1.022 cm™ e esta relacionada as ligagdes Si - O - T (T — Si ou Al) presentes no
gel N- A-S-H (aluminossilicato de sodio hidratado). O deslocamento do numero
de onda do Si- O - Si para a direita (indicando um nimero de onda menor) sugere
a quebra das ligacOes Si - O e a formagéo de novas ligacbes Si durante o processo de
geopolimerizacéo e formacdo dos compdésitos (97). Essa comparacdo pode ser feita
ao observar 0s numeros de onda da banda principal da matéria-prima, conforme
mostrados no item 4.2.1. Assim, as pastas de cinzas volantes apresentam nimeros
de onda mais baixos que indican uma maior formacao de gel de aluminossilicato.

Os picos identificados entre 770 cm™' e 797 cm" estdo associados a ligacao
Si- O - Sidasilica (98). A presenca de carbonatacdo nas amostras € evidenciada
pela banda em torno de 1.434 cm™', que corresponde & vibracdo da ligacdo C - O dos
carbonatos (99). Frequentemente nota-se a formacéo de sais alcalinos, especialmente
carbonatos de sodio nesses materiais sobretudo na camada superficial em contato
com o &cido carbdnico presente na atmosfera (100).

As bandas identificadas entre 3.369 cm™' e 3.388 cm™", assim como entre
1.651 cm™ e 1.646 cm™, estéo ligadas as vibracées do grupo O - H da 4gua molecular
e estrutural presente nas amostras (99).
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4.4.2 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

As andlises das microscopias apresentadas nas Figuras 37, 38, 39, 40, 41 e
42 do compdsito geopolimérico com 0, 2 e 4%, respectivamente mostrou uma boa
adesdo entre as fibras de sisal e a matriz geopolimérica, evidenciada pela auséncia de
espacos vazios e lacunas entre as fibras e a matriz. Uma melhora na adeséo efetiva
pode ser atribuida a distribuicdo uniforme das fibras na matriz e tratamentos de
superficie.

LME-IME

Figura 37 — Microscopia Eletronica de Varredura Pasta Geopolimérica sem a Fibra
de Sisal. Aumento de 2000x.
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Figura 38 — Microscopia Eletrénica de Varredura Pasta Geopolimérica sem Fibra
de Sisal. Aumento de 4000x.
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Figura 39 — Microscopia Eletrénica de Varredura Pasta Geopolimérica com 2%
Fibra de Sisal. Aumento de 300x.
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Figura 40 — Microscopia Eletronica de Varredura Pasta Geopolimérica com 2% de
Fibra de Sisal. Aumento de 1200x.
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Figura 41 — Microscopia Eletronica de Varredura Pasta Geopolimérica com 4% de
Fibra de Sisal. Aumento de 500x.
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Figura 42 — Microscopia Eletronica de Varredura Pasta Geopolimérica com 4% de
Fibra de Sisal. Aumento de 1000x.
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4,43 Difracdo de Raio X ( DRX)

O difratograma demosntrado na Figura 43 evidencia os padrdes de difragéo
dos compositos geopolimérico reforcados com 0, 2 e 4% de fibra de sisal. A analise
dos padrdes de DRX apresentam a distribuicdo e a quantidade de fases cristalinas
presentes, (SiO2) e (Al203).

A

——— Compoésito geopolimérico 4%
-~ Composito geopolimeérico 2%
-~ Compdsito geopolimeérico 0%
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A @® AI203
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Figura 43 — Difratograma dos Compdsitos Geopoliméricos com 0, 2 e 4% de Fibra
de Sisal.
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4.4.4 Ensaio de Compressao

Os resultados encontrados mostram a progressdo da resisténcia a compressao
de pastas geopoliméricas em diferentes porcentagens de fibras de sisal 0, 2 e 4%
ao longo de 7, 14 e 21 dias de cura. A analise apresenta como as fibras de sisal
influenciam a resisténcia mecanica do material geopolimérico (101) (102).

A Tabela 17, evidencia que na adicdo de 2% de fibras é notorio a melhora
da resisténcia a compressdo e aumento da resisténcia em aproximadamente 65%
em comparacdo a amostra sem fibras. Ademais, quando adicionado 4% de fibras,
nota-se um aumento cerca de 140%, em relacdo a amostra sem fibras .

Tabela 17 — Resisténcia a compressdo de pastas geopoliméricas de cinzas volantes
com diferentes composicdes apds 7 dias de cura.

Corpo de Prova | Tempo de Cura | Resisténcia a compressao (MPa)
CP0% 7 Dias 3,80
CP0% 7 Dias 7,90
CP0% 7 Dias 8,30
CP2% 7 Dias 11,50
CP2% 7 Dias 10,40
CP2% 7 Dias 11,20
CP4% 7 Dias 14,00
CP4% 7 Dias 16,00
CP4% 7 Dias 18,00

Apdbs 14 dias todos os CP demonstraram um aumento na resisténcia a
compressdo conforme apresentados na Tabela 18. O CP com 2% de fibras de sisal
apresenta uma resisténcia 90% maior do que a amostra sem fibras. Os CP com 4%
de fibras permanece com a maior resisténcia, com um aumento préximo de 136%
em relacdo aos corpos de prova sem fibras.

A Tabela 19 com 21 dias, permanece com o0 aumento da resisténcia. Os CP
com 2 e 4% de fibras de sisal apresentaram resisténcias significativamente superiores
aos sem fibras.
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Tabela 18 — Resisténcia a compressao das pastas geopoliméricas de cinzas volantes
apos 14 dias de cura.

Corpo de Prova | Tempo de Cura | Resisténcia a compressao (MPa)
CP0% 14 Dias 6,40
CP0% 14 Dias 9,30
CP0% 14 Dias 6,30
CP2% 14 Dias 9,70
CP2% 14 Dias 15,50
CP2% 14 Dias 16,60
CP4% 14 Dias 18,00
CP4% 14 Dias 16,40
CP4% 14 Dias 17,50

Tabela 19 — TResisténcia a compressdo das pastas geopoliméricas de cinzas volantes
apos 21 dias de cura.

Corpo de Prova | Tempo de Cura | Resisténcia a compressao (MPa)
CP0% 21 Dias 7,30
CP0% 21 Dias 7,80
CP0% 21 Dias 9,40
CP2% 21 Dias 14,70
CP2% 21 Dias 14,20
CP2% 21 Dias 16,00
CP4% 21 Dias 19,40
CP4% 21 Dias 18,60
CP4% 21 Dias 18,90

As Figuras 44, 45, 46 apresentam os graficos de desvio padrdo referente a
resisténcia a compressdo. Observa-se nos menores desvios padrdo a consisténcia dos
resultados evidenciando nas amostras com 4% de fibras sugerindo uma distribuicéo
mais uniforme das fibras na matriz geopolimérica.
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Figura 44 — Resisténcia a compressao apos 7 dias de cura.
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Figura 45 — Resisténcia a compressao ap6s 14 dias de cura.
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Figura 46 — Resisténcia a compressao ap6s 21 dias de cura.

Os CP’s com 0 e 2% de fibras de sisal apresentam desvios padrdo mais
elevado em periodos de cura mais curtos o que pode indicar maior variabilidade
e menor consisténcia nos resultados. Entre tanto, os corpos de prova com 4% de
fibra apresentaram desvios padrdo menores, principalmente apo6s os 14 e os 21 dias
destacando a importancia de uma quantidade significativa de fibras para alcancar
uma distribuicdo mais homogénea e uma matriz geopolimeérica mais coesa. Essas
observacdes ressaltam a eficiénia das fibras de sisal em aprimorar a resisténcia
mecanica e também a uniformidade estrutural das pastas geopoliméricas.

Apo0s os ensaios de compressao foram observadas nas figuras 47, 48,49,50,
51, 52, 53, 54 e 55 fissuras nas pastas geopoliméricas com tempos de cura de 7, 14
e 21 dias. Nas pastas geopoliméricas sem fibras, as fissuras apresentaram-se mais
numerosas e distribuidas de forma irregular indicando fragilidade na matriz. Nas
pastas com 2% de fibra de sisal as fissuras foram menos pronunciadas sugerindo
uma melhora na coesdo da matriz devido a presenca das fibras. Por fim, nas pastas
com 4% de fibra de sisal as fissuras foram mais controlada, indicando a eficacia das
fibras na melhoria da resisténcia e na distribuicdo das tensdes internas.
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Figura 47 — Fratura da Pasta Geopolimérica ap6s 7 dias de cura.

Figura 48 — Fratura da pasta geopolimérica com 2% de fbra de sisal apds 7 dias de
cura.
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Figura 49 — Fratura da pasta geopolimérica com 4% de fbra de sisal apds 7 dias de
cura.

v Q Ly,
u e

Figura 50 — Fratura da Pasta Geopolimérica apés 14 dias de cura.
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Figura 51 — Fratura da pasta geopolimérica com 2% de fbra de sisal ap6s 14 dias
de cura.

Figura 52 — Fratura da pasta geopolimérica com 4% de fbra de sisal ap6s 14 dias
de cura.
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Figura 54 — Fratura da pasta geopolimérica com 2% de fbra de sisal ap6s 21 dias
de cura.
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Figura 55 — Fratura da pasta geopolimérica com 4% de fbra de sisal ap6s 21 dias
de cura.

4.5 Conclusao

A pesquisa permitiu a elaboragdo de geopolimeros a base de cinzas volantes
oriundo de residuo industrial proveniente da queima de carvdo mineral ativados
com metassilicato de sédio. A sintese dos geopolimeros em faixas de razdo de 2,6
sucedeu em materiais com boa resisténcia mecénica a compressdo. O desempenho
da pasta com reforco com 4% de de fibra de sisal foi significativamente superior em
todos os tempos de cura analisados. A resisténcia a compressao do CP4% foi, em
média, mais de 130% maior em relagdo a pasta sem o reforco, e 25% a 45% superior
ao geopolimero reforcado com 2% de fibra. Esses resultados demonstram que a
adicdo de 4% melhora a resisténcia ao longo do tempo, mas também proporciona
um ganho substancial em compara¢do com concentracdes menores de fibra.

Estes resultados evidenciados na pesquisa foram promissores para a aplicacdo
de geopolimeros reforcados com fibras naturais em compdsitos empregados nos
setores da construcdo civil. Tal composito logrou com éxito quando submetido a
cargas compressivas, demosntrando que a pasta possui uma resisténcia mecanica
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e durabilidade acentuada, tal como, quesitos essenciais para 0 mantenimento das
contrucdes civis.

Em virtude a pesquisa recomenda-se a realizacao de estudos adicionais para
explorar a influéncia de outros tipos de fibras naturais em diferentes proporcoes,
bem como a avaliacdo de outras propriedades mecanicas e de durabilidade dos
materiais geopoliméricos com vistas ao mantenimento ou acréscimo das propriedades
mecanicas.
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