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Resumo

Constancio Trindade; Ana Carolina; de Andrade Silva, Flavio (orientador);
Ribeiro Borges, Paulo Henrique (coorientador). Desenvolvimento e
comportamento mecanico de compositos geopoliméricos téxteis
reforgados com fibra de juta. Rio de Janeiro, 2017. 97p. Dissertacdo de
Mestrado - Departamento de Engenharia Civil, Pontificia Universidade
Catolica do Rio de Janeiro.

Geopolimeros podem ser descritos como materiais aluminossilicatos
estaveis e sintetizados, cujas propriedades apresentadas em estudos anteriores
sugerem diversas vantagens quando comparados aos materiais a base de cimento
Portland. Como, por exemplo, alta resisténcia inicial e bom desempenho quando
expostos a altas temperaturas. Este trabalho apresenta um estudo experimental
acerca do comportamento mecéanico de matrizes geopoliméricas reforcadas com
tecidos bidirecionais de juta em temperatura ambiente e quando submetidas a
temperaturas elevadas. Geopolimeros a base de metacaulim, silica ativa e escoria
de alto-forno foram produzidos com diferentes tipos de agregados (areia e
chamote). Ensaios de compresséo, tracdo e flexdo foram realizados a fim de se
determinar a resposta mecanica das diferentes matrizes e compositos, e seu
comportamento de fissuracao, antes e depois da exposicao a altas temperaturas. A
interface fibra-matriz também foi analisada por meio de ensaios de arrancamento.
Todos os compositos exibiram comportamento de strain/deflection-hardening e
maultipla fissuracdo. No geral, as matrizes contendo escoria apresentaram maiores
resisténcias, enquanto as matrizes de silica e as combinacGes da matriz de
metacaulim com agregados alternativos apresentaram aumento na tenacidade dos
compdsitos, permitindo uma maior toleréncia a temperatura. Analises de DRX,
TG e MEV foram utilizadas para investigar as caracteristicas quimicas e

microestruturais dos materiais estudados.

Palavras—chave
Geopolimeros; metacaulim; compasitos; fibras naturais, juta.
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Abstract

Constancio Trindade, Ana Carolina; de Andrade Silva, Flavio (advisor);
Ribeiro Borges, Paulo Henrique (co-advisor). Development and
mechanical behavior of textile geopolymeric composites reinforced with
jute fiber. Rio de Janeiro, 2017. 97p. MSc. Dissertation — Departamento de
Engenharia Civil, Pontificia Universidade Catolica do Rio de Janeiro.

Geopolymers may be described as stable and synthesized aluminosilicate
materials whose properties presented in previous studies suggest several
advantages when compared to materials based on Portland cement, such as, high
initial strength and good performance when exposed to elevated temperatures.
This work presents an experimental study about the mechanical behavior of
geopolymeric matrices reinforced with bi-directional jute fabrics under controlled
lab conditions and high temperatures. Geopolymers based on metakaolin, silica
and blast furnace slag were produced with different types of aggregates (sand and
chamotte). Compression, tensile and flexural tests were performed in order to
determine the mechanical response of different matrices and composites, along
with their cracking behavior, before and after exposure to high temperatures. The
fiber-matrix interface was also analyzed by pullout tests. All composites exhibited
strain/deflection-hardening and multiple cracking behavior. In general, the matrix
containing slag and sand showed higher strengths. Silica matrices and
combinations of the metacaulim matrix with alternative aggregates showed an
increase in the composites toughness, allowing a higher temperature tolerance.
XRD, TGA and SEM were used to investigate the chemical and microstructural

characteristics of the studied materials.

Keywords
Geopolymers; metakaolin; composites; natural fibers; jute.
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1 Introducgao

1.1. Motivacéao

Geopolimeros correspondem a uma classe de materiais inovadora. Este
material € obtido por meio da mistura de materiais aluminossilicatos (com altos
teores de Al e Si), com solucdes alcalinas ativadoras (hidroxidos e silicatos de Na
ou K) (DAVIDOVITS, 1978). A utilizagdo deste material, em substituicdo ao
concreto a base de cimento Portland, apresenta diversas vantagens que tornam
esta tecnologia bastante promissora (PROVIS et al.,, 2009). Como exemplo,
podemos citar: a) sua capacidade de atingir grandes resisténcias nas primeiras
idades (PROVIS et al., 2009); b) 6timos resultados quanto a durabilidade quimica
e térmica (DUXSON et al., 2006); c) pode apresentar-se como uma alternativa
benéfica ao meio ambiente (BORGES et al., 2014), j& que a producdo de boa parte
de seus possiveis materiais base (metacaulim, por exemplo) podem reduzir em até
seis vezes a liberacdo de CO na atmosfera (quando comparados a producdo do
cimento Portland).

A estrutura amorfa e inorganica dos geopolimeros é conhecida por gerar
comportamento satisfatério quanto a durabilidade térmica, resultando em grandes
aplicagdes potenciais (PROVIS et al.,, 2009). Estudos desenvolvidos por
DAVIDOVITS (1999) mencionam boas resisténcias de matrizes geopoliméricas
guando expostas a altas temperaturas. Caracteristicas da mistura tem o papel de
influenciar este comportamento, como volume de &gua incorporada a solucéo
ativadora, por exemplo (DUXSON et al., 2006). E valido ressaltar que nem todos
os estudos avaliam o uso de agregados em matrizes geopoliméricas, ja que este
material também ¢ bastante utilizado e estudado devido ao seu comportamento
adesivo (PACHECO-TORGAL et al., 2008). O uso de agregados pode melhorar a
resisténcia mecénica da matriz, sua durabilidade e estabilidade volumétrica, sem
adicionar dificuldades de processamento (DUXSON et al., 2005). Para avaliag0es

em altas temperaturas a selecéo de agregados aparece como fator importante para
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a estabilidade térmica do geopolimero, ja que materiais incompativeis podem
gerar resultados mecénicos desfavoraveis (BERNAL et al., 2011).

Esta classe de materiais, assim como o concreto convencional, é tipicamente
caracterizada por baixa resisténcia a tracdo e baixa capacidade de deformacéo. O
reforco fibroso é conhecido por ser uma 6tima alternativa quando incorporado em
matrizes cimenticias, podendo entdo também ser considerado para matrizes
geopoliméricas, a fim de superar essas vulnerabilidades (MEHTA e MONTEIRO,
2014). As fibras impedem a ruptura brusca, permitindo que o composito se
deforme até atingir seu limite, ou seja, ha um aumento na tenacidade e ductilidade
do material (SILVA et al., 2009).

Diversos tipos de fibra podem ser incorporadas a matrizes cimenticias,
como por exemplo fibras de: aco, polipropileno, carbono, basalto e fibras naturais.
Fibras naturais vém sendo amplamente pesquisadas nos ultimos anos como
reforco em matrizes convencionais (TOLEDO FILHO et al., 2000; SILVA et al.,
2011). As vantagens da utilizacdo desta tecnologia estdo principalmente
relacionadas a sustentabilidade, ja que em comparacdo as fibras sintéticas, as
fibras naturais apresentam um bom comportamento mecéanico, além de serem
provenientes de fontes renovaveis e biodegradaveis.

Trabalhos recentes demonstram que o reforco cimenticio com fibras téxteis
bidirecionais de juta apresentam comportamento de strain-hardening com
mdaltipla fissuracdo (FIDELIS, 2014). Dessa forma, acredita-se que a utilizacéo do
reforco natural em matrizes geopoliméricas também possa apresentar grande

potencial.

1.2. Objetivos

Esta pesquisa tem como um dos seus objetivos investigar o0 comportamento
mecanico de diferentes matrizes geopoliméricas reforcadas com fibra de juta. Trés
matrizes bésicas foram desenvolvidas e testadas: uma matriz de referéncia
contendo apenas metacaulim como aluminossilicato, uma com substitui¢do parcial
de 20% de metacaulim por silica ativa, e uma terceira matriz com substitui¢do
parcial de 40% de metacaulim por escoria de alto-forno. As matrizes e 0s

compositos foram submetidos a ensaios de compressao axial, flexdo a 4 pontos e
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tracdo direta, com o intuito de avaliar sua resposta mecénica e formagao de
fissuras.

Este trabalho também analisa o comportamento mecanico de matrizes e
compositos apds a exposicdo a temperaturas elevadas. A incorporacao ou nao de
diferentes agregados nas misturas também foi avaliada, com o objetivo de
verificar o papel do agregado na trabalhabilidade e no comportamento mecénico
destes materiais quando expostos a altas temperaturas. CaracterizacGes fisicas e
quimicas das matrizes e de seus constituintes também foram elaboradas, como:
fluorescéncia de raios-X, difracdo de raios-X e microscopia eletronica de
varredura.

Finalmente, com o objetivo de investigar a aderéncia da fibra de juta com as
diversas matrizes geopoliméricas e seus agregados, ensaios de arrancamento (pull-

out) foram executados.

1.3. Organizagéo da Dissertagao

O Capitulo 1 traz a introducdo e os objetivos da pesquisa.

O Capitulo 2 traz a revisdo bibliogréfica, acerca do uso de geopolimeros,
seus principais constituintes e aplicacdes, a quimica das misturas, sua durabilidade
térmica, além dos diversos focos de pesquisa. Também cita trabalhos relacionados
as fibras, ao comportamento mecénico e a durabilidade térmica de compdsitos
geopoliméricos.

O Capitulo 3, sobre o desenvolvimento das matrizes geopoliméricas,
apresenta os resultados de caracterizacdo dos materiais empregados, bem como as
propriedades das matrizes escolhidas, tanto no estado fresco como no endurecido.

O Capitulo 4 apresenta o desenvolvimento e a caracterizacdo mecéanica dos
compositos geopoliméricos reforcados com fibra de juta. Também indica a
caracterizacdo do reforco e avalia a interface fibra-matriz.

O Capitulo 5 aborda o estudo do comportamento mecanico das matrizes e
dos compositos geopoliméricos quando expostos a altas temperaturas. Tambem
sdo apresentadas alternativas quanto a utilizacdo de diferentes tipos de agregados
na mistura geopolimérica, avaliando a importancia da escolha de materiais
compativeis na estabilidade térmica das matrizes e compdsitos. No Capitulo 6 sdo

apresentadas conclusdes e sugestdes para continuidade da pesquisa.
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2 Revisao bibliografica

2.1. Geopolimeros

Geopolimeros podem ser descritos como materiais formados a partir de
reacOes quimicas que ocorrem por meio da combinacdo de uma solucédo alcalina
ativadora com aluminossilicatos presentes em materiais de origem geoldgica,
como o metacaulim, ou reaproveitados, como a escéria de alto-forno
(DAVIDOVITS, 1978). Como a reacao que ocorre no processo é a polimerizacéo,
0 pesquisador DAVIDOVITS (1999), pioneiro no estudo desses materiais,
atribuiu o nome de geopolimeros a esta complexa classe de materiais. Vale
ressaltar que o material foi desenvolvido inicialmente como uma alternativa ao
material convencional para suportar altas temperaturas.

Esta classe de materiais é conhecida por apresentar alta resisténcia nas
primeiras idades e maior durabilidade quando comparada as propriedades de
materiais cimenticios (PROVIS et al., 2009; DUXSON et al., 2006). Também séo
materiais vistos como uma alternativa benéfica ao meio ambiente, jA que a
producdo de seus materiais-base pode reduzir em até seis vezes as emissdes de
CO2 na atmosfera quando comparados a producdo de cimento Portland (WHITE
et al., 2010). BORGES et al. (2014) realizaram um estudo comparativo com o
método de andlise de ciclo de vida (ACV) com relacdo ao consumo total de
energia e emissdes de CO, na producdo de 1,0 m® de material (concreto
tradicional e geopolimeros). Os resultados obtidos reiteram a premissa de
sustentabilidade apresentada anteriormente, mostrando reducdo de 45,8% no
consumo energético e 72,4% com relacdo a emissdes de CO2 na producdo de
geopolimeros em comparacdo ao concreto tradicional. Também foi possivel
identificar que o processo que mais contribui para emissdes de poluentes e
consumo energético € a producdo do silicato de sodio, um dos principais
ativadores, correspondendo a 60% do total de emissdes.

Apesar do termo “geopolimero” ser genericamente utilizado para descrever

este grupo de materiais, termos como “cimentos alcali ativados” (PALOMO et al.,
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1999), “geocimentos” (KRIVENKO et al., 2007), “cimentos poliméricos
inorganicos” (LOYD et al., 2009) e “hidroceramicos” (MELLER et al., 2005)
também sdo comumente encontrados em publicagdes importantes relativas ao
tema. Ja que apresentam a possibilidade de grandes variacdes em suas
composicdes ainda causam diversas discussdes no meio académico (DUXSON et
al., 2006). A definicdo mais correta acerca dos materiais alcali ativados e
geopoliméricos pode ser encontrada no relatorio do comité técnico da RILEM (TC
224-AAM, 2013) e é apresentada a seguir.

Materiais alcali ativados podem ser descritos como a classificacdo mais
ampla, englobando qualquer sistema derivado de uma reacdo entre uma fonte
alcalina com silicatos em pd. Este ultimo material pode ser um silicato de calcio,
ou um precursor rico em aluminossilicatos. As fontes alcalinas podem incluir
hidréxidos, silicatos, carbonatos, sulfatos, aluminatos ou 6xidos, ou seja, qualquer
substancia soltvel que possa fornecer cations de metais alcalinos, aumentar o pH
da reacdo e acelerar a dissolu¢do do solido precursor. Geopolimeros sdo, na
maioria das vezes, vistos como um subconjunto dos materiais aluminossilicatos,
onde os materiais precursores sao exclusivamente aluminossilicatos e altamente
coordenados. Para formar o gel primario geopolimérico, as porcentagens de célcio
tendem a ser mais baixas, para permitir a formacdo de uma estrutura pseudo-
zedlita, e seu ativador é, geralmente, um hidroxido e/ou silicato de sodio ou
potassio.

De uma forma geral os geopolimeros podem ser obtidos por meio de
diferentes combinacdes, sendo as misturas mais utilizadas a base de metacaulim,
cinza volante e silica ativa (DUXSON et al., 2006). Apesar das caracteristicas
macroscopicas de geopolimeros preparados a partir de diferentes fontes de
aluminossilicatos serem bastante similares, sua microestrutura e propriedades
quimicas, térmicas e mecanicas podem variar significativamente, dependendo dos
materiais-base e das raz6es molares utilizadas (VICKERS et al., 2015). Algumas
distingdes podem ser observadas, como maior porosidade no caso de
geopolimeros a base de metacaulim, e maior homogeneidade no caso da cinza
volante (VAN DEVENTER et al., 2000). Outros parametros como teor de agua
presente na solucdo ativadora, regime de cura, entre tantos outros, podem
contribuir para a variagdo das propriedades dos materiais geopoliméricos
(VICKERS et al., 2015).
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O primeiro indicio registrado em publica¢cdes cientificas abrangendo
ativacdo alcalina ocorreu na Alemanha, publicado pelo pesquisador KUHL
(1930), que estudou o comportamento de escOrias na presenca de hidréxido de
potassio. Logo depois, trabalhos semelhantes foram conduzidos, como
CHASSEVENT (1937) e PURDON (1940), que mediram a reatividade de
escorias e analisaram sua resisténcia utilizando hidroxido de potassio e hidroxido
de sodio. Também ¢ valido citar o trabalho de GLUKHOVSKY (1957) e
KRIVENKO (1960) na Ucrania, que sintetizaram ligantes aluminossilicatos e
alcalis, além do primeiro propor o sistema cimenticio Me2O-MeO-Me203-SiO»-
H20, nomeando-o como “solo-cimento”. DAVIDOVITS (1978) utilizou os dados
anteriores como base para sua pesquisa e conseguiu obter misturas entre alcalis e
caulinita, calcario e dolomita, criando um grupo de pesquisa com o objetivo de
compreender esta classe de materiais. Até hoje este pesquisador e sua equipe
continuam propondo avancos tecnolégicos relacionados a esta tecnologia, por
meio do “Geopolymer Institute”, organizacdo cientifica sem fins lucrativos
fundada em 1979.

A partir da década de 90, diversos pesquisadores ao redor do mundo, como
PALOMO (1999) na Espanha, o grupo da Universidade de Melbourne (VAN
DEVENTER et al., 2000), PROVIS (2009) e KRIVEN (2008) em lllinois,
comecaram a desmistificar os mecanismos e reacdes cinéticas dos geopolimeros.
No Brasil, 0 grupo de pesquisas liderado por THAUMATURGO (2006), no IME,
foi pioneiro nas pesquisas com materiais geopoliméricos. KONG et al. (2005), na
Universidade de Monash, e VAN RIESSEN (2010), na Universidade de Curtin,
estdo liderando grupos de pesquisa cujos objetivos sdo analisar as propriedades
mecanicas e térmicas de diferentes formulacGes e combinacbes geopoliméricas. A
crescente procura deve-se ao fato desta classe de materiais estar surgindo como
um potencial material alternativo, cujas propriedades sdo capazes de tornar
possiveis aplicacBes em diversas areas, principalmente na inddstria da construgédo

civil.

2.1.1. Aplicacdes

O geopolimero endurecido possui estrutura capaz de sofrer modificagdes

devido as propriedades de seus agregados, aditivos e processos auxiliares durante
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a mistura e dosagem (DUXSON et al., 2006). As principais areas de aplicacdo da
tecnologia de geopolimeros estdo relacionadas ao desenvolvimento de pegas pré-
moldadas, pavimentos, e tecnologia de reparo (VICKERS et al., 2015), ja que este
material é capaz de atingir resisténcias elevadas em poucas horas, tornando a
producéo e finalizagdo do projeto muito répida.

Algumas empresas comercializam produtos geopoliméricos pelo mundo.
Uma das pioneiras é a empresa Zeobond da Austrélia, criada pelo pesquisador J.
van Deventer, muito conhecido no meio académico por suas pesquisas a respeito
do tema. Sua producdo gira em torno de aplicagdes inovadoras de geopolimeros
em larga escala na industria da construcéo civil, além de divulgar os beneficios
ambientais e técnicos a respeito da implantacdo desta tecnologia. A Figura 2.1
aponta algumas aplica¢bes, como pavimentacdo de ruas e estradas na Austrélia,
mostrando a possibilidade de transporte deste material em larga escala, como

ocorre com o concreto convencional.

Figura 2.1 — AplicacGes de geopolimeros na Australia: a) Lyndarum State;

e b) Templestowe (http://www.zeobond.com/).

Outras empresas como a Wagners EFC (também da Australia), a Polyrap
(Canadd), e a Banah (Irlanda) também trabalham no desenvolvimento e aplicacdo
desta tecnologia. A primeira desenvolveu um dos maiores projetos relacionados a
aplicacdo de materiais geopoliméricos no mundo, o aeroporto Brisbane West
Wellcamp, onde foram utilizados mais de 30.000 m3 de material geopolimérico na
laje de piso (Figura 2.2a). A empresa do Canadé, produz uma grande variedade de
produtos pré-moldados (Figura 2.2b), incluindo lajes e tubulacGes, além de
tecnologia de reparo por meio de um spray geopolimérico. Ja a empresa da Irlanda
é especialista na produgdo de geopolimeros para estruturas resistentes a ataques

quimicos e calor.
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Figura 2.2 — AplicacGes de geopolimeros: a) aeroporto em Brisbane; e b)
tubulagdes no Canada (http://www.wagner.com.au/ e http://www.polyrap.net).

Algumas empresas brasileiras ja comecam a disponibilizar produtos e
servigos envolvendo materiais geopoliméricos, como por exemplo: a Geo-Pol, que
fabrica lajes e vigas pré-moldadas geopoliméricas; e a Uretek, que utiliza
geopolimeros expansivos no refor¢o de solos e aterros.

Existe uma variedade significativa de outras aplicacGes potenciais ainda ndo
muito exploradas, tais como: materiais resistentes ao fogo, blocos similares ao de
alvenaria, trincheiras, concreto celular auto clavado (SHI et al., 2006),
encapsulamento de produtos quimicos e residuos nucleares (VICKERS et al.,
2015), protecdo térmica em estruturas de madeira (GIANCASPRO et al., 2006),

refratarios monoliticos (KRIVEN et al., 2004), entre outros.

2.1.2. Quimica dos geopolimeros

O principal meio de sintese dos geopolimeros consiste em combinar uma
solugdo alcalina (normalmente Na ou K), com um composto em po
aluminossilicato reativo, em particular o metacaulim ou a cinza volante
(DUXSON et al., 2006). Este processo resulta na formacdo de uma fase gel
composta por alcali aluminossilicatos desordenados, conhecida como “fase gel
ligante geopolimérica” (PROVIS et al., 2009). Incorporadas a esta fase estéo
particulas ndo reativas do composto sélido e a rede de poros do gel obtida por
meio da agua incorporada na solucéo ativadora.

Provavelmente o sistema quimico mais simples em que os geopolimeros
sdo formados corresponde a ativagdo do metacaulim, que diz respeito ao material
inicialmente estudado por DAVIDOVITS (1978). Na época o pesquisador em

questdo observou que o processo de polimerizacdo envolve uma reacdo quimica
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sob condicbes altamente alcalinas dos minerais Al-Si, produzindo a ligagéo
polimérica Si-O-Al-O, descrita abaixo:

M20.mAI203.nSiO> (2.1)
onde,
M = ativador;
m=1;

n = valores entre 2-6.

O produto formado pode ser considerado uma rocha sintética, cuja estrutura
conttm uma rede tridimensional amorfa de &tomos de silica e alumina
(DAVIDOVITS, 1978). A composicdo quimica dos materiais geopoliméricos é
similar a das zedlitas cristalinas, porém revelam uma estrutura amorfa, ou
semicristalina (PROVIS et al., 2009). DAVIDOVITS (1978) também propds
razdes molares ideais para os geopolimeros, a partir do estudo de materiais puros

produzidos em laboratorio. Estas razdes estdo descritas na Tabela 2.1.

Tabela 2.1 — Razdes molares propostas por DAVIDOVITS (1978).

Relagbes molares

SiOL/AlLO3 35-45
Na20/SiO; 0,2-0,48
Na2O/Al,03 0,8-1,6
H>O/Na,0 10 - 25

A teoria de DAVIDOVITS (1978), apesar de ser considerada
conceitualmente correta para os parametros da época, vem sendo explorada e
alterada de forma a suprir as constantes necessidades de desenvolvimento dos
geopolimeros. Como exemplo, pode-se citar a utilizacdo de novos materiais
aluminossilicatos, tais como, a escoria de alto-forno na mistura, cuja composi¢do
quimica revela a presenca de teores bem mais elevados de célcio. Também é
possivel perceber que os materiais aluminossilicatos encontrados no mercado
apresentam porcentagens de alumina ndo reativas, que acabam néo contribuindo
para a polimerizacdo. Dessa forma, é imprescindivel que haja um estudo prévio de

concepgdo dos materiais incorporados na mistura, e de sua trabalhabilidade e
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resisténcia final, de modo a se obter o melhor resultado possivel para cada mistura
elaborada, de acordo com diferentes razdes molares para cada aplicagao.

O processo de polimerizacdo também pode ser assistido por aplicacdo de
calor. A reacdo quimica é rapida e a cura inicial, de acordo com a mistura
utilizada, requer um periodo entre 24 e 48 horas (KRIVEN et al., 2004).

2.1.3. Comportamento mecanico

DUXSON et al. (2006) demonstraram que a capacidade resistente e o
maodulo de elasticidade dos geopolimeros sdo determinados principalmente devido
as caracteristicas microestruturais. Em um estudo complementar descobriram que
a resisténcia ndo sofre mudancas significativas quando se varia o tipo de alcali
(Na ou K), nem a idade (7 ou 28 dias). Também demonstram que o médulo de
elasticidade é dependente do ativador, atingindo maiores valores com o uso de
sodio. Materiais geopoliméricos sdo tipicamente caracterizados por baixa
resisténcia a tracdo e sensibilidade em relacdo a capacidade de deformacéo
(BENTUR et al., 2007). O reforgo fibroso é uma alternativa viavel a ser
incorporada na matriz para superar estas vulnerabilidades (VICKERS et al.,
2015).

E importante perceber, no entanto, que parte dos estudos compreendendo
geopolimeros, ndo utiliza agregados em sua mistura, ja que algumas pesquisas
compreendendo este tema giram em torno da investigacdo de suas propriedades
adesivas (PACHECO-TORGAL et al., 2008). O uso de agregados pode melhorar
sua resisténcia, durabilidade e estabilidade volumétrica, sem adicionar grandes
dificuldades ao processamento (MUSIL e KRIVEN, 2014). No caso de misturas
geopoliméricas, é importante selecionar corretamente o agregado para que O
mesmo ndo reaja com 0s seus constituintes durante a mistura e processo de cura
(KRIVEN et al., 2004). Materiais incompativeis também podem gerar

propriedades mecanicas desfavoraveis.

2.1.4. Durabilidade

A deterioragdo de um material pode ocorrer por meio de uma variedade de
processos fisicos e quimicos, especialmente quando exposto a ambientes

agressivos. A durabilidade de um material tem influéncia significativa no seu
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comportamento de servico, ciclo de vida e seguranga (PALOMO et al., 2009). O
estudo de PACHECO et al. (2008) revelou que materiais ceramicos datados ha
mais de 3 mil anos demonstraram maior durabilidade e resisténcia mecanica do
que os produtos formados recentemente por cimento Portland comum (CPC).
Propriedades intrinsecas dos produtos a base de CPC simples geram alta
permeabilidade, permitindo a entrada de &gua e outros agentes agressivos,
podendo gerar reacBes quimicas que irdo acelerar o processo de deterioragéo,
particularmente pela presenca de hidroxido de célcio na matriz (VICKERS et al.,
2015).

A durabilidade de qualquer tipo de material esta relacionada a composi¢do
mineralégica e a sua microestrutura. O principal produto de reacdo nos
geopolimeros é um gel alcalino aluminossilicato com estrutura tridimensional
(DUXSON et al., 2006). Esse produto € normalmente bastante distinto do gel de
silicato de célcio hidratado (C-S-H) formado na hidratacdo do CPC. A maior parte
dos problemas de durabilidade que surgem no CPC estdo associados de uma
forma ou outra a presenca de célcio nas fases hidratadas (PROVIS et al., 2009).
Assim, é de se esperar que 0s processos de degradacdo ocorram de formas
distintas nos dois materiais, apresentando maior vulnerabilidade nos materiais
geopoliméricos com elevados teores de célcio.

A estrutura amorfa e inorganica dos geopolimeros gera um comportamento
satisfatorio quanto a resisténcia térmica, o que gera aplicacdes potenciais relativas
a esse material (DUXSON et al., 2006). A expansdo térmica pode resultar em
tensdes internas destrutivas quando elementos estruturais sdo submetidos a altas
temperaturas (VICKERS et al., 2015). Estudos empregados para analisar estes
efeitos em geopolimeros demonstraram diferentes caracteristicas, de acordo com a
desidratacdo, densificacdo e cristalizacdo (BERNAL et al., 2011). Fileres e
agregados podem ser adicionados a mistura para reduzir a expansao térmica;
porém, podem reduzir a durabilidade devido a diferenca de coeficiente de
dilatacdo térmica entre a matriz e os agregados (DUXSON et al., 2006). A
microestrutura dos geopolimeros influencia significativamente a condutividade
térmica, particularmente a porosidade, que em grande escala gera redugdo desta
propriedade (KRIVEN et al., 2004).

Diferentes pesquisadores estudaram o comportamento dos geopolimeros
quando submetidos a altas temperaturas (BERNAL et al., 2011; BARBOSA e
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MACKENZIE, 2003; KONG et al., 2007; ZHANG et al., 2015), e € um consenso
que este material possui uma melhor performance do que materiais a base de
CPC. Estudos realizados por DAVIDOVITS et al. (1991, 1994 e 1999) citam
uma resisténcia muito boa ao calor de materiais utilizando silicato de sodio,
silicato de potéssio e metacaulim em sua mistura, obtendo estabilidade térmica
acima de 1200°C. BARBOSA e MACKENZIE (2003) descobriram que volumes
maiores de agua e/ou silicato de sodio podem gerar reducéo na resisténcia téermica
do material geopolimérico. Também citaram alta estabilidade térmica de
geopolimeros a base de silicato de potassio (acima de 1300°C), e recristalizacdo
de feldspatos e leucita & 1000°C.

GOURLEY e JOHNSON (2005) afirmaram que, como os geopolimeros sao
uma rede estrutural semelhante ao vidro, ao contrario do CPC que é hidratado, a
resisténcia ao fogo é elevada. O volume absoluto de &gua contido na estrutura
porosa continua é baixo. Portanto, os resultados obtidos em diversos estudos
(BERNAL et al., 2011; BARBOSA e MACKENZIE, 2003), demonstram que 0
modo de decomposicdo dos geopolimeros corresponde a um inicio de deterioracao
de sua estrutura, normalmente préximo aos 1000°C em misturas constituidas por
metacaulim, e entre 500 e 700°C em misturas contendo cinzas volantes.

KONG et al. (2007) estudaram os efeitos da exposicdo a temperaturas
elevadas de geopolimeros com metacaulim e cinzas volantes em diferentes
proporcdes. Geopolimeros a base de cinzas volantes demonstraram ganho de
resisténcia apds 800°C, enquanto os materiais produzidos com metacaulim
apresentaram perdas de resisténcia, nas mesmas condi¢cbes. Em um estudo
adicional (KONG e SANJAYAN, 2008), demonstraram que a mesma matriz a
base de cinza volante, quando incorporada a agregados, apresenta quedas graduais
de resisténcia conforme a temperatura de exposicdo aumenta é elevada. Esse
mecanismo ocorre por meio da expansdo térmica dos agregados, resultando em
uma incompatibilidade entre os materiais contidos na matriz, quando expostos a
ambientes agressivos.

Alguns estudos (OBONYO et al., 2014; LEMOUGNA et al.,, 2011)
mencionam melhores comportamentos quanto a exposicdo a temperaturas
elevadas de geopolimeros a base de materiais aluminossilicatos provenientes de
solos lateriticos. Os solos lateriticos sdo encontrados nas regides de clima tropical
(DE ARAUJO e NETO, 2014), provenientes de processos climaticos que
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favorecem a formacéo de dxidos de ferro, aluminio, magnésio e titdnio Resultados
também mostram 6tima durabilidade térmica e quimica para esta classe de

materiais em condi¢fes extremas (OBONYO et al., 2014).

2.2. Compaositos reforcados com fibras

Geopolimeros apresentam comportamento fragil similar ao dos concretos a
base de cimento Portland. A incorporacdo de diferentes tipos de fibras em
matrizes cimenticias é capaz de melhorar seu comportamento fragil quando
submetidas a tensdes elevadas. O reforco por meio da adicdo de fibras pode
controlar a abertura de fissuras e aumentar a tenacidade do material (MEHTA e
MONTEIRO, 2014).

Um exemplo interessante, utilizando concreto como referéncia, pode ser
observado na curva tipica de forca versus deflexdo apresentada na Figura 2.3.
Pode-se perceber que o concreto simples sofre seu colapso quando a deflexdo
correspondente a tensdo maxima da matriz é atingida. Por outro lado, o concreto
reforcado com fibras continua a suportar cargas consideraveis mesmo com
deflexdes superiores a do concreto simples. O colapso, no caso do concreto
reforcado com fibra, é resultado do arrancamento ou descolamento da fibra em
relacdo a matriz (MEHTA e MONTEIRO, 2014).

5,000 -
i Concreto
& 4,000 i Concreto reforcado ]
:n_, Simples com fibras
¢ 3,000
M -
Q
=
2,000 _I B
1,000 - B
0 05 10 15

DEFLEXAO NO CENTRO DO VAO (mm)

Figura 2.3 — Comportamento mecéanico de um compdsito cimenticio
reforgado com fibras submetido a ensaio de flexdo (adaptado de MEHTA e
MONTEIRO, 2014).
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Um dos primeiros compdsitos a serem desenvolvidos nos tempos modernos
(apo6s 1900) era composto por fibras de asbestos e matriz cimenticia (BENTUR e
MINDESS, 2007). Os compdsitos podem variar no tipo de matriz utilizada, na
fibra escolhida, assim como geometria, distribuicdo, orientacdo e concentracao,
como por exemplo: fibras convencionais curtas de aco, sintéticas de carbono, e
téxteis naturais. Todas estas fibras apresentam grandes diferengas em suas
propriedades mecanicas.

A utilizacdo de fibras naturais apresenta uma série de vantagens
relacionadas a sustentabilidade e propriedades mecanicas. Em comparacdo as
fibras sintéticas mais comuns, demandam menos energia em sua producao,
apresentam propriedades mecanicas interessantes, e sao identificadas como

materiais biodegradaveis. As propriedades de diversos tipos de fibra sdo

apresentadas na Tabela 2.2.

Tabela 2.2 — Propriedades mecanicas de diversos tipos de fibras.

_ Resisténcia | Madulo de | Deformacéo
) Densidade | o
Fibra a Tracao Elasticidade | na Ruptura Fonte
(9/cmd)
(MPa) (GPa) (%)
Acrilico 1,16 260 - 1000 | 13,78-19,30 - ZOLLO, 1996
) SAHEB e JOG,
Vidro 2,50 3400 72,0 -
1999
1050 —
Aco 7,85 210,0 - FIDELIS, 2014
2000
DIAS e THAU-
Basalto 2,80 4810 89,0 3,15
MATURGO, 2005
TOLEDO FILHO
Sisal 1,25 227,8 10,94 - 26,7 | 2,08 -4,18
etal., 2000
Juta 1,39 399 26,25 1,60 FIDELIS, 2014
108,26 — TOLEDO FILHO
Coco 1,33 25-45 13,7-41,0
251 etal., 2000
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A eficiéncia das fibras no desempenho de matrizes frageis depende em
grande parte das interagdes fibra-matriz, tais como: adeséo fisica e quimica, atrito
e ancoragem mecanica induzida por deformacGes na superficie da fibra ou por
geometria complexa, como frisos/nervuras e ganchos (BENTUR e MINDESS,
2007). O desempenho mecéanico do composito pode ser alterado por meio da
variagcdo do comprimento da fibra ou por meio do uso de agentes de acoplamento,
de modo que ambos contribuam para as propriedades mecanicas do composito.

No caso de compositos téxteis, o comportamento da adesdo €
completamente diferente de outros materiais utilizados como reforgo, pois a se¢éo
transversal do tecido ndo € homogénea. Os tecidos sdo compostos por corddes,
formados pela unido de filamentos. Os filamentos externos tém contato direto com
a matriz, sendo a parte do tecido responsavel pela transferéncia de forcas com a
matriz. Os filamentos internos ndo sdo atingidos pelos produtos resultantes da
polimerizacgéo, portanto ocorre apenas friccdo entre os filamentos (REINHARDT
et al., 2006).

2.2.1. Fibras naturais

As plantas que produzem as fibras naturais, sdo classificadas como
primarias ou secundarias, dependendo de sua utilizacdo. As plantas primarias sdo
aquelas produzidas pelo seu contetdo fibroso, enquanto as secundérias sdo plantas
cuja fibra é produzida como subproduto (FARUK et al., 2012).

As fibras naturais podem ser provenientes de diversas partes da planta,
como o caule, a folha, as sementes e os frutos. As fibras provenientes do caule sao
compostas por feixes de fibras, onde cada feixe possui filamentos individuais.
Pode-se citar como exemplo desta classe, a fibra de juta. As fibras das folhas
(sisal e banana, por exemplo), possuem didmetros maiores do que as anteriores.
Como exemplos de fibras de sementes e frutos, é possivel citar as fibras de
algodédo e coco, respectivamente (THOMAS et al., 2011).

As fibras naturais sdo, por si proprias, materiais reforcados com fibras de
celulose, j& que consistem em microfibras em uma matriz amorfa de lignina e
hemicelulose, que correm ao longo do comprimento de toda a fibra (SAHEB e
JOG, 1999). As ligacBes de hidrogénio e outras ligagdes proporcionam a

resisténcia mecanica e a rigidez de cada tipo de fibra natural.
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A composi¢do quimica varia de acordo com o tipo da fibra, ja que diferem
nas quantidades de celulose, hemicelulose, pectina e lignina. As propriedades de
cada constituinte interferem nas propriedades da fibra (SAHEB e JOG, 1999). A
hemicelulose é responsavel pela biodegradacéo, absorcao e degradacgéo térmica da
fibra. Geralmente as fibras contém 60-80% de celulose, 5-20% de lignina, e o
restante corresponde a hemicelulose, pectina e umidade (FARUK et al., 2012).

Quanto maior o grau de cristalinidade, melhor o alinhamento das cadeias e,
portanto, maior a resisténcia mecanica (CANEVAROLO, 2006). A Figura 2.4
apresenta a microestrutura de alguns tipos de fibras naturais.

(a) (b) ©

Figura 2.4 — Morfologias das fibras de: (a) coco, (b) curaua e (c) juta
(adaptado de FIDELIS et al., 2013).

As matrizes podem ser reforcadas por fibras naturais em forma de polpa,
curtas aleatoriamente distribuidas, longas e alinhadas, além do reforco
bidirecional (FIDELIS, 2014). Compdsitos com fibras vegetais curtas (< 50mm)
apresentam comportamento strain-softnening na tracdo, ou seja, 0 comportamento
pos-fissuracdo € caracterizado pela queda da resisténcia mecanica, ou
amolecimento até a ruptura do compdsito (SILVA et al., 2009). Em geral, as
fibras curtas ndo possuem comprimento de embebimento suficiente para transmitir
tensdes maiores do que as tensdes de ruptura da matriz. Por este motivo, ocorre o
arrancamento das fibras, e as tensdes desenvolvidas sdo devidas ao processo de
decoesdo da interface fibra-matriz e, posteriormente, do deslizamento friccional
(LIMA, 2004). Os compositos reforcados de maneira continua possuem

comportamento strain-hardening e maltipla fissuracdo (SILVA et al., 2011).
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2.2.2. Comportamento mecanico de compadsitos geopoliméricos

A incorporacdo de fibras em matrizes geopoliméricas contribui para o
aumento da durabilidade, como corrosdo e resisténcia ao fogo, e também tem o
potencial de aumentar a capacidade de formacdo e abertura de fissuras,
consequentemente prevenindo seu colapso (VICKERS et al., 2015). SHAIKH
(2015) observou que o uso de fibras curtas (aco e polipropileno) na matriz
geopolimérica a base de escoria de alto-forno ndo melhora a capacidade resistente
a compressao, este fendbmeno ocorre apenas em matrizes a base de metacaulim e
cinzas volantes. Além disso, afirmou que o uso de fibras melhora
significativamente as resisténcias a tracdo e a flexdo, independentemente do tipo
de fibra e mistura. A tenacidade dos geopolimeros observados neste estudo
demonstrou melhor desempenho quando comparados aos materiais de CPC. Os
geopolimeros a base de cinza volante apresentaram strain-hardening na tragdo e
maultipla fissuracdo na flexao.

DIAS e THAUMATURGO (2005) investigaram a influéncia da fracdo
volumétrica de fibras de basalto incorporadas a matrizes geopoliméricas. Os
resultados demonstraram que maiores fragcbes volumétricas apresentaram maior
capacidade de deformacdo e maior tensdo Ultima para 0s compositos
geopoliméricos, apresentando também melhor comportamento quando
comparados a compdsitos cimenticios.

LIN et al. (2008) analisaram os efeitos do comprimento de fibras curtas, de
carbono de 2, 7 e 12 mm incorporadas a matriz geopolimérica a base de
metacaulim, ativada por solucdes alcalinas de potassio. O compdsito reforcado
com fibras de carbono de 7 mm demonstrou a méxima resisténcia a flex&o,
provando, assim, que os efeitos de comprimento minimo das fibras também
ocorrem em matrizes geopoliméricas. HE et al. (2008) estudaram o efeito da
temperatura nestas mesmas matrizes geopoliméricas e verificaram que as
propriedades mecanicas sao beneficiadas em temperaturas entre 1100 e 1300°C.
Essa melhora ocorre devido a densificacdo da matriz, que gera maior aderéncia
fibra-matriz. Apds 1300°C as fibras comegam a se deteriorar.

RIBERO e KRIVEN (2016) investigaram o comportamento mecanico de
matrizes geopoliméricas a base de silicato de potassio, silica ativa e metacaulim,

incorporadas com fibras de basalto curtas e em forma de tecido. Os geopolimeros


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1512776/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1512776/CA

33

reforcados com fibras de basalto em forma de tecido mostraram resultados
superiores em até 50%, nos ensaios mecanicos (tracdo direta e flexdo), quando
comparados as matrizes reforcadas com fibras curtas. Quando expostos a

temperaturas elevadas, ambos 0s compositos mantiveram integridade estrutural.

2.3. Comportamento mecanico e durabilidade de compdsitos
geopoliméricos reforcados com fibras naturais

SANKAR e KRIVEN (2014) investigaram 0 processamento, a
microestrutura e as propriedades mecanicas de compdsitos geopoliméricos
reforcados com fibras de juta, utilizando placas pressurizadas. Os compositos
apresentaram elevados valores de resisténcia a flexdo e as micrografias indicaram
baixa aderéncia fibra-matriz.

SILVA e THAUMATURGO (2003) analisaram a incorporacéo de fibras de
wollastonita a matriz geopolimérica, mais especificamente argamassa
geopolimérica, com énfase nas propriedades mecanicas e térmicas. Os resultados
com geopolimeros foram 80% superiores aos materiais & base de cimento
Portland, demonstrando, assim, que a aplicacdo de fibras naturais a essas matrizes
é uma solucdo viavel.

ALCAMAND et al. (2016) estudaram a incorporagdo de tecidos
bidirecionais de juta em matrizes geopoliméricas compostas, em diferentes
proporcles, por metacaulim, silica ativa e escoria de alto forno. Os resultados
encontrados demonstraram que a introducdo das fibras naturais possui a
capacidade de aumentar a ductilidade da matriz geopolimérica, alterando seu
padrdo de fissuras.

Nenhum resultado acerca dos efeitos de exposi¢do a altas temperaturas de
matrizes geopoliméricas reforcadas com fibras naturais de juta se encontra
disponivel na literatura nacional e internacional até a data de publicacdo deste
trabalho. Dessa forma, é valido citar que os dados apresentados ao longo dos

proximos capitulos possuem carater inovador.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1512776/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1512776/CA

3 Desenvolvimento e caracterizagcao das matrizes
geopoliméricas

3.1. Introducéao

As matrizes geopoliméricas podem variar tanto em relacdo aos materiais
aluminossilicatos (metacaulim, cinza volante e outros) quanto a solugédo ativadora
(fontes de sddio ou potassio). Essa variacdo de constituintes permite que se
obtenham geopolimeros bastante distintos em termos de comportamento
mecanico, trabalhabilidade e durabilidade, quimica e térmica (PROVIS et al.,
2009). Sendo assim, as razdes molares de cada mistura devem ser ajustadas de
acordo com o0s materiais escolhidos, com o objetivo de se obter a melhor
trabalhabilidade e comportamento mecéanico.

Nesse trabalho, buscou-se utilizar trés matrizes distintas, contendo
metacaulim/silica ativa/escoria de alto-forno em diferentes proporcdes. As
matrizes utilizadas em compdsitos téxteis devem atender exigéncias especiais em
relacdo ao processo de producdo, propriedades mecénicas do composito e
durabilidade do reforco. Dentre os aspectos que devem ser considerados, garantir
penetracdo da matriz no tecido, a fim de se obter adequada aderéncia e boa
transferéncia de carga, € um deles. Em geral, a composi¢do da matriz tem de
atender requisitos como: compatibilidade quimica com o reforco téxtil,
consisténcia adequada para penetracdo completa no tecido, bem como para os
processos de producdo previstos e, finalmente, propriedades mecanicas adequadas
as aplicacGes (DUXSON et al., 2006).

A caracterizagdo microestrutural dos materiais foi feita por meio de
difratometria de raios X para determinacdo da estrutura cristalina, fluorescéncia de
raios X para determinacdo da composic¢do quimica, distribuicdo granulométrica e
microscopia eletronica de varredura. Os ensaios foram realizados no Laboratorio
de Materiais e Estruturas da PUC-Rio (LEM/DEC/PUC-RI0), no Laboratorio de
Engenharia Civil do CEFET-MG e no Centro Tecnoldgico Mineral (CETEM).
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3.2. Caracterizacdo dos materiais

Os materiais fonte de silica e alumina empregados no desenvolvimento das
matrizes geopoliméricas foram: metacaulim, produzido pela Metacaulim do Brasil
(Jundiai—SP); silica ativa em p0, fabricada pela Tecnosil (Itupeva—SP); e escoria
de alto forno, produzida pela Central IBEC (Matozinhos—MG). As composi¢Oes
quimicas e as massas especificas dos materiais acima foram obtidas por meio da

técnica analitica de fluorescéncia de raios X (FRX) e sdo mostradas na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 — Composic¢do quimica do metacaulim, da silica ativa e da escoria.

Composicdo | Metacaulim | Silica ativa | Escoria de alto-
Quimica (MC) (SA) forno (EAF)
SiO» 40,02% 93,40% 45,18%
Al203 34,00% 0,75% 10,78%
Fe203 2,00% 1,24% 2,30%
TiO> 1,00% 0,02% 0,43%
CaO 0,10% 1,39% 32,73%
MgO 0,60% 1,02% 5,38%
K20 1,70% 1,25% 0,93%
Na20 0,10% 0,39% 0,14%
SOs3 0,10% - 0,44%
P20s - 0,13% 0,04%
ZnO - 0,04% -
SrO - 0,02% 0,12%
MnO - 0,05% 1,38%
BaO - - 0,07%
Massa 2,58 g/cm® | 1,38 g/cm?® 2,43 g/lcm?
especifica

A solucdo alcalina ativadora empregada nas misturas, em suas devidas
propor¢oes, foi composta por silicato de sédio alcalino (NazSiO3) e hidroxido de
sodio (NaOH), ambos fornecidos pela Casa Wolff (Rio de Janeiro—-RJ). Suas
composicdes quimicas, obtidas por meio dos laudos do fornecedor, sdo mostradas
na Tabela 3.2.

Foi realizada difratometria de raios X para caracterizacdo das fases
cristalinas dos materiais precursores (metacaulim, escéria de alto-forno e silica
ativa). Para realizacdo deste procedimento foi utilizado um difratdmetro da marca
Shimadzu, XRD-7000, com radiacéo de cobre (Cu-ko, A = 1,5418 A), operando a

40 kV e 30 mA. Para determinacdo das fases cristalinas foram realizadas
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varreduras com velocidade angular de 0,02° por segundo e intervalo de medida

entre os angulos de Bragg (260) de 5° e 80°.

Tabela 3.2 — Composicdo quimica do NaOH e Na;SiO:s.

Composicao NaSiOs NaOH
Quimica

Si0; 32.20% :
NazO 14,70% i

H20 53,10% 50,00%

NaOH i 48,03%

S04 i 0,02%

cl i 0,005%

Na.COs i 1,94%

A Figura 3.1 apresenta os resultados relativos a difracdo de raios X para o
metacaulim, escdria de alto-forno e silica ativa. Pode-se perceber pela Figura 3.1a
que a silica ativa é um material predominantemente amorfo, por isso nédo
apresenta picos cristalinos caracteristicos. As Figuras 3.1b e 3.1c, correspondentes
a escoria de alto-forno e metacaulim, respectivamente, representam
aluminossilicatos, em sua maioria, amorfos. O difratograma do metacaulim
mostra picos de quartzo, muscovita, caulinita e ilita, indicando a presenga de
impurezas e calcinacdo incompleta da caulinita, que ndo se transformou
totalmente em metacaulim. A escdria de alto-forno apresenta picos cristalinos para
gehlenita mineral, produto normalmente encontrado em escorias de ferro-gusa, e a
akermanita. A Figura 3.1d mostra o difratdmetro utilizado nas analises.

A distribuicdo granulométrica do metacaulim, da silica ativa e da escoéria de
alto-forno foi obtida por meio do ensaio de granulometria a laser no equipamento
CILAS1090. Para realizacdo do ensaio, as amostras foram dispersas em &gua
destilada. As condi¢bes de ensaio foram: agitacdo de 1500 rpm, tempo de
ultrassom de 2,5 min, obscuracéo entre 10 e 20% e tempo de dispersdo de 5 min.
A Figura 3.2 apresenta as curvas granulométricas desses materiais. Como pode ser
observado, as curvas granulométricas dos trés materiais apresentam finura de
particulas distintas, apresentando tamanhos entre 0,3 e 85 um, na seguinte ordem:
MC>EAF>SA. A Tabela 3.3 mostra os diametros D50, D80 e D95 dos materiais
aluminossilicatos, diametros estes que sdo definidos como tamanhos de particula

abaixo dos quais se encontram 50%, 80% e 95% da massa de cada material.
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Figura 3.1 — Difratogramas: a) da silica ativa; b) da escoria de alto-forno; c)

do metacaulim; e d) difratdmetro Shimadzu.
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Figura 3.2 — Curvas granulométricas do metacaulim, da silica ativa e da

escoria de alto-forno.
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Tabela 3.3 — Didmetro dos materiais aluminossilicatos (D50, D80, D95).

i Metacaulim | Silica ativa | Escéria de alto
Diametro
(Um) (Um) forno (um)
D50 12,3 11 11,3
D80 28 19,8 24,4
D95 49,6 27,7 39,8

O agregado middo natural utilizado para as trés formulagdes-base foi a areia
de rio lavada, de massa especifica 2,68 g/cm3 e mddulo de finura igual a 2,28,
possuindo granulometria passante na peneira 1,18 mm. Esta granulometria foi
escolhida de forma a se obter a melhor compatibilidade com os materiais
precursores mencionados acima. A granulometria do agregado miudo foi
determinada com o auxilio de um agitador mecénico, da marca Mesh, em peneiras
de abertura (em mm): 0,15; 0,30; 0,60 e 1,18. A curva de distribuicdo

granulométrica da areia € mostrada na Figura 3.3.

100
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Figura 3.3 — Curva granulométrica da areia.

3.3. Dosagem e processamento das matrizes geopoliméricas

Trés matrizes geopoliméricas foram desenvolvidas nesta pesquisa. A
primeira (F3.0-100MC), matriz de referéncia, consistiu na ativagdo de um material
aglomerante composto 100% por metacaulim (MC), com relacdo SiO2/Al>Os igual
a 3,0. Ja a segunda e a terceira matrizes (F3.9-80MC20SA e F3.9-60MC40EAF)
foram produzidas com razdo molar SiO2/Al:03 = 3,9, sendo constituidas,
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respectivamente, por 20% de silica ativa (SA) e 80% de MC; e 40% de escoria de
alto-forno (EAF) e 60% de MC. Estas relacbes molares foram estabelecidas de
forma a se obter os melhores resultados mecéanicos, mantendo uma
trabalhabilidade adequada. Estas trés matrizes possuiram como agregado miudo
areia passante na peneira 1,18 mm, com relacdo de massa 1:1 entre materiais
aglomerantes/agregado. Os volumes de silicato de sédio alcalino e hidroxido de
sodio utilizados foram variaveis entre as formulacdes propostas, a fim de garantir
a obtencdo das relagdes molares indicadas: H2O/Na;O = 11 e Na,O/SiO; = 0,25,
para todas as argamassas; e Na,O/Al,Oz iguais a 0,75 ou 0,98, respectivamente,
para SiO2/Al,03= 3,0 e 3,9. Todos os dados sdo mostrados na Tabela 3.4.

Tabela 3.4 — Quantidades em massa de materiais solidos e relagdes molares de

cada matriz geopolimérica (com 1000g de referéncia de aluminossilicatos).

Massa (g) Relacbes Molares
Dl T B e i e s
F3.0-100MC | 1000 - | - | 1000 | 30 110 025 0,75
Veonan | 800 200 - | 1000 39 110 025 098
Meioeac 600 - 400 | 1000 39 110 025 098

E importante ressaltar que inicialmente utilizou-se a relagio H>O/Na2O
como referencial para determinar a trabalhabilidade das argamassas, além de se
obter uma aderéncia adequada entre a fibra e a matriz, parametros que serao
estudados nos proximos capitulos. Verificou-se que, para as trés argamassas, a
relagdo molar H.O/NaO igual a 11,0 apresentou melhor comportamento.

E possivel indicar os tracos utilizados de forma semelhante as do
geopolimero caracteristico proposto por DAVIDOVITS (1999). No caso das
matrizes compostas por MC e SA, com baixo teor de calcio, o gel caracteristico
resultante é predominantemente composto por Na [N-A-S-(H)], proveniente da
solugéo ativadora adotada. No entanto, na matriz composta por MC e EAF, as
reacfes produzem dois géis distintos, que atuam em paralelo na matriz, o gel
caracteristico [N-A-S-(H)], e o gel formado a partir dos teores de célcio [C-A-S-
H]. Ou seja:
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» para as formulagdes F3.0-100MC e F3.9-80MC20SA:
2NaOHaq) + NapSiO3 ) + 241,03 + Si0, = 2Na,0 - AL, 03 - 25i0,. H,0
[N-A-S-(H)]
» para a formulacdo F3.9-60MC40EAF:
2NaOHaq) + NazSiOs 4y + 241,03 + 35i0, + Ca0 + Hy0 ~

2Na20 " Al203 ) 25102H20 + ZCQO ) Al203 - 25[02H20
[N-A-S-(H)] + [C-A-S-H]

A preparacdo das misturas geopoliméricas foi realizada em argamassadeira
com capacidade de 5 litros da seguinte forma: i) mistura manual dos materiais
secos com uma espatula metéalica, até atingir o maximo de homogeneidade da
mistura dos solidos; ii) adicdo da solucdo alcalina ativadora, composta por
hidroxido de sodio (dissolvido com &gua) e silicato de sodio alcalino (previamente
misturados durante 1 minuto; iii) procedendo-se a mistura da argamassa durante 4
minutos em baixa velocidade (136 rpm); iv) desligando-se a argamassadeira para
retirada dos sélidos presos nas paredes do recipiente durante 1 minuto; v) e, por
fim, homogeneizacdo da mistura durante 3 minutos na velocidade média (281

rpm). A Figura 3.4 ilustra o processo de mistura dos materiais.

(@ (b)

©) )

Figura 3.4 — Processo de mistura das argamassas geopoliméricas: (a)

mistura dos materiais secos; (b) adi¢do da solucéo ativadora; (c) mistura da

argamassa em baixa velocidade: e (d) homogeneizacdo da mistura.
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3.3.1. Propriedades das matrizes no estado fresco
3.3.1.1. Consisténcia

O ensaio de consisténcia-padrdo, aplicavel & materiais cimenticios, também
pode ser utilizado para argamassas geopoliméricas, sendo realizado conforme a
norma NBR 7215/96, seguindo os procedimentos a seguir: colocacdo da
argamassa no tronco de cone em trés camadas de mesma altura; aplicacdo de
golpes em cada camada (15, 10 e 5 golpes na primeira, segunda e terceira
camadas, respectivamente); remocdo do excesso de argamassa e alisamento da
superficie com o auxilio de uma régua; retirada da forma e aplicacdo de golpes
por meio da movimentacao da manivela (30 golpes em 30 segundos). O indice de
consisténcia € a media aritmética das medidas de dois didmetros ortogonais. A
norma determina ainda que o0 ensaio deve ser repetido sempre que houver
diferenca maior do que 5 mm entre as duas medidas. A Figura 3.5 ilustra parte do

ensaio de consisténcia.

Figura 3.5 — Ensaio de consisténcia da matriz F3.0-100MC.

Os resultados de consisténcia-padrdo para essas misturas sdo mostrados na
Tabela 3.5. Observa-se que, a medida que se diminui a propor¢do de metacaulim
com relacdo a silica ativa e/ou escoria de alto-forno, a matriz passa a necessitar de
maior volume de &gua a ser incorporada na solucdo ativadora (de acordo com a
razdo molar proposta), tornando as misturas incluidas neste grupo mais fluidas.
Outro parametro importante a ser considerado é que o metacaulim também é
capaz de reter grande quantidade de &gua presente na mistura. Estas afirmacoes
podem ser confirmadas por meio dos resultados de consisténcia, cujas matrizes
compostas por silica ativa e/ou escéria de alto-forno resultaram em maiores

valores para o indice de consisténcia.
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Tabela 3.5 — Resultados dos indices de consisténcia de cada matriz.

] indice de consisténcia
Matriz
(mm)
F3.0-100MC 137,5
F3.9-80MC20SA 192,0
F3.9-60MC40EAF 201,0

Os resultados acima demonstram boas consisténcias quando comparados
com as sugestdes apresentadas na literatura com relagdo a trabalhabilidade de
matrizes geopoliméricas. Na Tabela 3.6 é possivel perceber, segundo os estudos
de GOSH e GOSH (2012), que as matrizes constituidas por silica ativa e escoria
de alto-forno podem ser consideradas de alta trabalhabilidade, enquanto a matriz

composta 100% por metacaulim possui consisténcia entre rigida e moderada.

Tabela 3.6 — Critérios de trabalhabilidade utilizados para argamassas
geopoliméricas. Adaptado de GOSH e GOSH (2012).

Indice de consisténcia Trabalhabilidade
(mm)
Acima de 250 Muito alta
180 - 250 Alta
150 - 180 Moderada
120 — 150 Rigida
Abaixo de 120 Muito rigida

3.3.2. Propriedades das matrizes geopoliméricas no estado
endurecido

3.3.2.1. Difratometria de raios X

Foi realizada difratometria de raios X para caracterizacdo das fases
cristalinas das misturas (F3.0-100MC, F3.9-80MC20SA e F3.9-60MC40EAF).
Para realizacdo deste procedimento, foi utilizado um difratbmetro da marca
Shimadzu, XRD-7000, com radiacéo de cobre (Cu-ko, A = 1,5418 A), operando a
40 kV e 30 mA. Para determinacdo das fases cristalinas, foram realizadas
varreduras com velocidade angular de 0,02° por segundo e intervalo de medida

entre os angulos de Bragg (20) de 5° e 80°.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1512776/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1512776/CA

43

A Figura 3.6 mostra os difratogramas das matrizes geopoliméricas. E

possivel perceber que todas as matrizes demonstraram comportamento cristalino

similar, notando que os picos cristalinos do metacaulim foram preponderantes em

todas as misturas. Novamente, o metacaulim apresenta picos de quartzo,

muscovita e ilita, mostrando também a presenca de impurezas e calcinacdo

incompleta da caulinita nas misturas geopoliméricas. As trés matrizes

apresentaram comportamento
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Figura 3.6 — Difratogramas das matrizes geopoliméricas: a) F3.0-100MC; b)
F3.9-80MC20SA,; c) F3.9-60MCA40EAF.

3.3.2.2. Microscopia eletronica de varredura

Para andlise microestrutural foi utilizado um microscépio eletronico de
varredura (MEV) FEI Quanta 400 (Figura 3.7), operando a 20 kV, do Laboratério

Multiusuério do Setor de Caracterizacdo Tecnoldgica do CETEM (Centro de
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Tecnologia Mineral). Para o polimento e desbaste das amostras foi utilizado um
equipamento semiautomatico da Struers, modelo Tegramin. Espectroscopia de
raios X por dispersdao em energia (EDS) foi realizada para mapear os elementos
Ca, Si, Al, Na e O, analisando qualitativamente os constituintes das matrizes.

O mecanismo de preparacdo de amostras envolveu os seguinte processos: 1)
corte de amostras geopoliméricas das 3 matrizes com medidas de 10 mm x 10mm
x 10 mm; IlI) embutimento a frio das amostras com resinas poliméricas auto
polimerizaveis; Ill) lixamento Umido (agua) para regularizacdo das superficies,
deixando-as totalmente planas, isentas de deformacgdes plasticas e mecanicas
(lixas de 125, 40, 15, 9 e 6 um); 1V) polimento com panos de 3 e 1 um, com
abrasivo de pasta de diamante, para dar acabamento e total planicidade as
amostras. Os processos Il e IV foram realizados com pressao pneumatica de 15 Ib

e baixa velocidade. Parte do processo esta ilustrado na Figura 3.8.

Figura 3.7 — Microscopio eletronico de varredura FEI Quanta 400.

O mapeamento dos elementos quimicos (Figura 3.9) mostra a
predominancia de Si, Al e Na nas matrizes F3.0-100MC e F3.9-80MC20SA,
confirmando, assim, a estrutura basica de matrizes geopoliméricas, o gel N-A-S-
(H) apresentado por DAVIDOVITS (1999). As imagens obtidas no MEV séo
mostradas na Figura 3.10. Poros interligados e particulas de MC e SA também séo
indicadas nas micrografias. O mapeamento também demonstra a presenca de altos
teores de calcio na matriz F3.9-60MC40EAF, indicando provavelmente a
existéncia de um gel adicional, sendo esta matriz composta, entdo, pelos géis N-
A-S-(H) e C-A-S-H. As imagens também mostram a presenca de microfissuras
nas matrizes de F3.0-100MC e F3.9-80MC20SA. Uma maior densificacdo pode
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ser observada para a matriz F3.9-60MC40EAF, atributo capaz de gerar um melhor

comportamento mecanico.

a)

Figura 3.8 — Processo de: a) embutimento; e b) polimento de amostras para

analise microestrutural.
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Figura 3.9 — Mapeamento dos elementos quimicos obtidos por EDS: a) 100MC;
b) B0OMC20SA,; e c) 60MC40EAF.
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Figura 3.10 — Microestruturas obtidas por MEV e EDS das amostras
geopoliméricas polidas: a) 100%MC; b)80%MC20%SA,; e ¢) 60%MC40%EAF.

3.3.2.3. Propriedades mecéanicas das matrizes no estado endurecido

Os ensaios de compressdo axial foram realizados em um equipamento
universal de ensaios mecanicos MTS, modelo 810/500, com capacidade de carga
de 500 kN, aos 7 dias, conforme a NBR 5739/07. Foram utilizados trés corpos de
prova cilindricos para cada formulagcdo, com 100 mm de altura e 50 mm de
didmetro. Foram previamente faceados, a fim de se obter a regularizacdo da
superficie, evitando concentracdo de tensbes e excentricidades. Os ensaios foram
executados a uma taxa de deslocamento de 0,5 mm/min. Os deslocamentos axiais
foram medidos por dois transdutores de deslocamento verticais (LVDTSs), com

comprimento de 70 mm, acoplados a anéis acrilicos, posicionados ao redor do
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corpo de prova. O valor do deslocamento considerado foi o valor médio dos
deslocamentos obtidos pelos LVDTs. A Figura 3.11a ilustra o esquema de ensaio.

Figura 3.11 — Equipamentos para: a) ensaio de compressdo axial e b) ensaio de

tracdo direta.

Os ensaios de tracdo direta foram realizados em uma maquina universal de
ensaios mecanicos MTS 311. A célula de carga utilizada foi de 1000 kN e
velocidade de ensaio de 0,1 mm/min. As dimensbes dos corpos de prova de
tracdo eram de 450 mm x 60 mm x 12 mm (comprimento x largura x espessura).
Os deslocamentos foram medidos por dois LVDTs posicionados nas laterais dos
corpos de prova, com comprimento de medida de 250 mm, sendo considerado o
valor médio obtido nas leituras dos dois LVDTSs. Os ensaios foram realizados aos
7 dias. A Figura 3.11b mostra o esquema de ensaio.

Foram realizados ensaios de flexdo a quatro pontos em um sistema de
ensaios mecanicos MTS, aos 7 dias. As dimensdes dos corpos de prova eram de
450 mm x 60 mm x 12 mm (comprimento X largura x espessura). A célula de
carga utilizada foi de 100 kN, velocidade de deslocamento de 0,1 mm/min e vao
entre apoios extremos de 300 mm. Os deslocamentos foram medidos por um

LVDT posicionado no meio do vao. A Figura 3.12 mostra o ensaio de flexao.
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Figura 3.12 — Maquina de ensaio universal para ensaio de flexdo a quatro pontos.

Nas Figuras 3.13a e 3.13b s&o apresentadas as curvas tensdo versus
deformacéo dos ensaios de compressdo axial e tracdo direta, respectivamente, das
matrizes F3.0-100MC, F3.9-80MC20SA e F3.9-60MC40EAF. Na Tabela 3.7
estdo sumarizados os resultados (média de trés corpos de prova) de tracdo direta,
deformacéo e modulo de elasticidade. Os valores de desvio-padrdo estdo entre
parénteses. O mddulo de elasticidade foi obtido no trecho linear até 40% da carga
méaxima (obtido pela inclinacdo da linha de tendéncia na origem até 40% da carga
maxima).

A matriz F3.0-100MC apresentou resisténcia a compressdo axial (ocmax) de
72,70 MPa e médulo de elasticidade de 14,26 GPa. Quanto a0 comportamento a
tracdo direta, os valores médios de resisténcia (oimax) € modulo (E;) foram 2,17
MPa e 12,23 GPa, respectivamente. JA& a matriz F3.9-80MC20SA apresentou
resisténcia a compressao de 51,24 MPa e mddulo de 12,05 GPa. Quanto ao
comportamento a tracdo, os valores médios de resisténcia e mddulo foram 1,75
MPa e 10,89 GPa, respectivamente. A matriz F3.9-60MC40EAF apresentou 0s
melhores resultados, com resisténcia a compressao de 81,98 MPa e modulo de
23,94 GPa e tracdo com o0s valores médios de resisténcia e modulo de 3,02 MPa e
19,96 GPa, respectivamente.

As curvas caracteristicas tensdo equivalente de flexdo versus deslocamento
das matrizes F3.0-100MC, F3.9-80MC20SA e F3.9-60MC40EAF s&o mostradas
na Figura 3.13c. Na Tabela 3.7 sdo apresentados resultados médios de trés
amostras. Foram obtidos valores de tensdo (o1:) € deslocamento (d1:) de primeira

fissura. Os valores de tenséo foram calculados utilizando-se a Equacdo 3.1.
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6M
o = W (3.1)

onde: “c” é a tensdo na flexdo; “M” o momento fletor no meio do vao; e “b”

e “d” dimensdes da base e altura dos corpos de prova, respectivamente.

Tabela 3.7 — Resultados de resisténcia mecanica de cada matriz (os valores de

desvio-padréo estdo entre parénteses).

Tragéo Compresséo Flexdo

Matriz Otmax Emax Et Ocmax | €max Ec Pl*f O1*fr 81*fr
(MPa) | (%) |(GPa)|(MPa)| (ue) [(GPa)| (kN) J(MPa)|(mm)

2,17 12,23 | 72,70 |4543,4/ 14,26 | 0,15 | 5,10 | 0,82

F3.0-100MC | 5'19) 9020 (1 84) (21) (314,3) (L.87) (0,05) (0,75)(0,31)
F3.9- 1,75 0.025 10,89 | 51,24 6223,5/12,05| 0,12 | 3,69 | 0,70
80MC20SA | (0,09) | (1,26) | (1,4) |(478,9) (1,56) (0,03)(0,33)/(0,22)
F3.9- 3,02 0.016 19,96 1 81,98 |4342,1/ 23,94 | 0,18 | 6,15 | 0,61
60MC40EAF| (0,15) | ™ (2,87) | (3,2) |(305,6) (3,15) (0,08)(1,10)/(0,18)

E possivel perceber um aumento significativo nas propriedades mecénicas
da matriz com escéria de alto-forno. O que ocorre é que a substitui¢do parcial de
MC por EAF aumenta a resisténcia mecanica devido a formacéo adicional do gel
Ca0-Alx03-Si02-HO [C-A-S-H], formado exclusivamente pela presenca de
calcio na EAF. Este gel preenche os poros da matriz geopolimérica, Na2O-Al>0s-
SiO2-(H20) [N-A-S-(H)], reduzindo a porosidade e a permeabilidade da matriz
(BORGES et al., 2015). Estas formacbes foram indicadas nos resultados das
analises de microscopia eletrénica de varredura (Figura 3.10).

Pode-se notar, no entanto, que a substituicdo parcial de MC por SA reduziu
as resisténcias mecéanicas e, consequentemente, aumentou a capacidade de
deformacéo do material. Este fato € atribuido a baixa dispersdo de SA durante a
mistura dos materiais, formando pequenos aglomerados de silica que aumentam a
porosidade e acabam reduzindo a resisténcia da matriz. Apesar de ndo obter uma
resisténcia mecanica tdo elevada quanto a da matriz com EAF, a matriz produzida
com 100% MC também atingiu Otimos resultados, além de reduzir o risco de
incompatibilidade entre seus constituintes e maior durabilidade, ja& que possui
apenas um material aluminossilicato. Estas duas Ultimas matrizes apresentaram
apenas a formacdo da matriz geopolimérica [Na,O-Al,03-SiO2-(H20)(N-A-S-
(H))]-
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Figura 3.13 — Propriedades mecanicas das matrizes F3.0-100MC, F3.9-
80MC20SA e F3.9-60MC40EAF: (a) na compressao axial; (b) tracdo direta; e ()

curva tensdo equivalente de flexdo versus deslocamento.

3.4. Conclusao

Neste Capitulo foram apresentadas as definicbes e caracterizacbes das
matrizes geopoliméricas. Ensaios de consisténcia-padrdo, difracdo de raios X e
microscopia eletrénica de varredura foram realizados na caracterizagdo
microestrutural das matrizes. Diferentes teores de metacaulim, silica ativa e
escoria de alto-forno incorporados a matriz geopolimérica foram estudados.

A caracterizagcdo mecanica das matrizes foi realizada por meio de ensaios de
tracdo direta, compressdo axial e flexdo a 4 pontos. Foi possivel perceber que

modificagdes nas composi¢cOes das matrizes conduzem a comportamentos
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mecanicos diferentes. A presenca de escéria de alto-forno aumenta
significativamente a resisténcia a compressdo axial, devido a formacdo de um gel
adicional CaO-Al203-Si02-H20 [C-A-S-H], que penetra e preenche os poros da
matriz geopolimérica Na2O-Al203-SiO2-H20 [N-A-S-(H)]. A formagdo destas
duas fases foi indicada na microscopia eletrdnica de varredura. Também foi
possivel perceber no MEV a presenca de microfissuras nas matrizes formadas por
N-A-S-(H), o que ndo ocorre na matriz com escdria de alto-forno, caracterizando
assim um melhor comportamento mecéanico.

Devido a dispersdo incompleta da silica ativa durante a mistura, ndo houve
nenhum aumento em suas capacidades mecénicas com a utilizacdo deste material
na matriz geopolimérica, apresentando os menores resultados mecanicos entre as
trés matrizes estudadas. No entanto, as trés matrizes exibiram elevadas
resisténcias a compressdo axial aos sete dias, alcancando valores de 51 até 82
MPa.
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4 Desenvolvimento e caracterizagao dos compositos
geopoliméricos

4.1. Introducao

Neste capitulo séo apresentadas as propriedades da fibra de juta, a analise da
interface fibra-matriz, além da produgdo e comportamento mecéanico de
compositos geopoliméricos téxteis reforcados com fibras de juta. Foram moldados
compositos com trés matrizes distintas (F3.0-100MC, F3.9-80MC20SA e F3.9-
60MC40EAF), sendo estas reforcadas com 5 camadas de reforco téxtil. Os corpos
de prova foram submetidos a ensaios de tracdo direta, flexdo a 4 pontos e
arrancamento, aos 7 dias de idade.

4.2. Materiais e métodos
4.2.1. Afibra de juta

A juta é uma fibra téxtil vegetal que foi introduzida no Brasil pelos
japoneses e tornou-se uma das principais atividades econémicas das populacdes
ribeirinhas da regido amaz6nica (HOMMA, 2007). O plantio da juta é realizado
nas margens dos Rios Solimdes e Amazonas. Quatro meses ap0s ser semeada, a
planta Corchorus capsularis alcanca altura de trés a quatro metros e talo de 2 cm
de espessura, quando se inicia a colheita. A fibra util esta contida entre a casca e 0
talo interno e a extracdo é feita pelo processo da maceracdo. As arvores sdo
cortadas rentes ao solo por meio de foices, séo retiradas as folhas e em seguida
mergulhadas em feixes dentro dos rios por alguns dias. ApOs esse processo, 0S
feixes sdo retirados do rio, a fibra é separada do caule e colocada para secar em
varais. A fibra seca é vendida, entdo, para empresas que irdo realizar o processo
de transformagao da fibra em tecido (HOMMA, 2007).

A fibra de juta apresenta em sua composic¢ao quimica grandes proporgdes de
celulose, além de lignina e hemicelulose em menores porcentagens (FIDELIS,

2014). A morfologia do filamento de juta pode apresentar uma grande
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variabilidade com relacdo as paredes celulares e quantidade de limens. A fibra de
juta utilizada neste trabalho foi fornecida pela empresa Castanhal Cia Téxtil
(Castanhal, Pard) e por ser encontrada comercialmente sob a forma de tecido, foi
utilizada na producéo dos compdsitos.

No tecido, os corddes possuem espacamento distintos em ambas as dire¢des
(longitudinais e transversais). Na direcdo transversal a abertura da malha é 2,7
cordbes/cm, e na direcdo longitudinal 3,5 cordBes/cm. A Figura 4.1 mostra as

aberturas do tecido e o corddo de juta.
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Figura 4.1 — a) Tecido; e b) cordao de juta.

gés hélio. As caracteristicas das fibras de juta utilizadas nesta pesquisa foram
amplamente estudadas por FIDELIS (2014), que obteve resultados de trag&o direta
nos filamentos, corddes e tecidos de juta, além da caracterizacdo quanto a
influéncia da morfologia e composicdo quimica nas resisténcias mecéanicas. As

propriedades das fibras de juta s&o mostradas na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 — Caracteristicas da fibra de juta (adaptada de FIDELIS, 2014).

Propriedades Cordao de juta
Densidade linear (tex) 127,5
Diametro (mm) 0,785
NUmero de filamentos 141
Resisténcia a tracdo (MPa) 104
Deformacgdo méxima (%) 2,11
Modulo de Elasticidade (GPa) 5,68
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4.2.2. Fabricacdo de materiais compositos

Foram fabricados compositos com 5 camadas de tecido de juta (para atingir
a fracdo volumétrica de 10%), sendo avaliadas inicialmente 3 matrizes distintas
reforcadas com fibras de juta: F3.0-100MC, F3.9-80MC20SA e F3.9-
60MC40EAF, com misturas ja definidas anteriormente na Tabela 3.4 deste
trabalho. A misturas geopoliméricas foram realizadas de forma idéntica a
apresentada no capitulo anterior (item 3.3). Foi utilizado um molde de acrilico
(Figura 4.2a), de dimensdes 560 mm x 380 mm, para moldagem de compdsitos
téxteis. A Figura 4.2b mostra o esquema de moldagem. A primeira e ultima
camadas de cada compdsito eram composta por argamassa geopolimérica. A fim
de garantir a espessura constante do compdsito, foi utilizado o valor da massa
especifica da mistura fresca para calcular a massa utilizada por camada. O reforco
fibroso foi esticado e fixado nos parafusos do molde. A desmoldagem foi
realizada 24 h ap6s a moldagem com auxilio de estilete e tesoura. A placa, entéo,
foi mantida em temperatura ambiente, envolvida por filme plastico, a fim de evitar
perdas de &gua excessivas, até 24 horas antes da data dos ensaios mecanicos.
Antes dos ensaios, as placas foram submetidas ao corte em pecas de 60 mm x 450

mm (largura x comprimento).

a) b) \ i

PLACAS EM ACRILICO |

Figura 4.2 — a) Molde utilizado para confeccdo dos compdsitos; e b) esquema de

moldagem.

A Figura 4.3 mostra o processo de producdo dos compositos
geopoliméricos. As réguas de acrilico transparente, perfuradas, foram utilizadas
para delimitar a area onde era colocada a argamassa geopolimérica, além de
manter o tecido na posicdo correta. Essas réguas foram fixadas e removidas em

cada camada. Ao final da moldagem foi utilizada uma espatula para regularizacéo
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da superficie, além de manter os tecidos na posicdo correta e obter uma mistura

mais compacta nas primeiras horas apds a moldagem, ja que o composito

Figura 4.3 — Processo de moldagem dos compositos téxteis: a) 12 camada de

matriz; b) posicionamento da 12 camada de fibra; c) sobreposi¢do de camadas de

matriz e fibra; e d) compdsito finalizado.

4.2.3. Comportamento mecanico

Ensaios de tracdo direta foram realizados em uma maquina universal de
testes mecanicos MTS, modelo 311, aos 7 dias de idade dos corpos de prova. Os
testes foram realizados a uma taxa de deslocamento de 0,1 mm/min. As
dimensbes dos corpos de prova foram de 450 mm x 60 mm x 12 mm
(comprimento x largura x espessura). Os deslocamentos foram medidos por meio
de dois LVDTs posicionados em cada lado do corpo de prova, com 250 mm de
comprimento Gtil para medicdo. Os valores obtidos referem-se & media das
leituras dos dois LVDTs. Os corpos de prova foram fixados em placas de agco com
parafusos. A Figura 4.4 mostra o arranjo utilizado para os ensaios de tracdo direta.
A densidade de fissuracdo na tracdo foi determinada pelo nimero de fissuras por

comprimento linear (m).
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Placa de Aco

v LVDTs

Placa de Aco

Figura 4.4 — Arranjo experimental utilizado nos ensaios de tracdo direta dos

compositos geopoliméricos.

Ensaios de flexao a 4 pontos foram realizados em um sistema universal de
testes MTS, aos 7 dias de idade dos corpos de prova, com célula de carga de 100
KN. Os testes foram realizados a uma taxa de deslocamento de 1,5 mm/min e véo
entre apoios extremos de 300 mm. As dimensdes dos corpos de prova foram de
450 mm x 60 mm x 12 mm (comprimento x largura x espessura). O deslocamento
foi medido por meio de 2 LVDTs posicionados no meio do véo, um de cada lado,

como mostra a Figura 4.5.

P

!

LVDTs

Figura 4.5 — Ensaio de flexdo a 4 pontos nos compdsitos geopoliméricos.
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A aderéncia fibra-matriz foi avaliada por meio de ensaios de pull-out
(arrancamento). A preparacéo das fibras para moldagem dos corpos de prova com
cordéo foi feita da seguinte forma: i) separacdo das fibras em cordfes de mesmo
comprimento; ii) insercdo dos corddes nos moldes; iii) fixacdo da fibra na base do
molde em acrilico; iv) posteriormente foi produzida a matriz especifica para cada
ensaio em quantidade de material minimo para cada comprimento de
embebimento. Foram moldados corpos de prova com corddao nos comprimentos
de embebimento de 10, 25 e 50 mm para a matriz F3.0-100MC, de forma a
estabelecer o comprimento de embebimento que melhor caracterizaria a eficiéncia
da interface fibra-matriz geopolimerica.

Foram utilizados moldes de PVC apoiados em uma base de acrilico, que
permitiram a producdo de 10 corpos de prova por vez. A Figura 4.6 mostra a
moldagem dos corpos de prova. Os corpos de prova foram preparados em
temperatura ambiente, desmoldados apds 24 horas e mantidos acondicionados em

um filme plastico até a desmoldagem e subsequente data de ensaio (7 dias).

a)

— b) 7. |
N "000"“.',: i
o ®° A g
‘-3,_ | ‘ . IJ‘J

| Base em acrilico l

Figura 4.6 — Moldagem dos corpos de prova para ensaios de arrancamento.

Os ensaios de pull-out foram realizados em um equipamento do tipo MTS,
modelo 810, com célula de carga de 1 kN, aos 7 dias. Os ensaios foram realizados
utilizando uma taxa de deslocamento de 1,0 mm/min. Os corpos de prova foram
fixados em garras com um sistema de condi¢des de contorno fixas. A Figura 4.7
mostra o posicionamento do corpo de prova no sistema.

Os valores experimentais de carga e deslocamento permitiram a obtencédo da

tenséo cisalhante méxima (tmax) por meio da seguinte equagao:

P,
Tmax = 222 (4.1)

onde, Pmax & a carga maxima, r € o raio da fibra e L o comprimento de

embebimento.
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Célula de carga

Garra

Fixagdo do
corpo de prova

Figura 4.7 — Sistema de ensaio de arrancamento.

4.3. Resultados e discussao
4.3.1. Ensaios de Tracao de Compadsitos Téxteis Geopoliméricos

O comportamento dos compositos geopoliméricos reforcados com 5
camadas de tecido bidirecional de juta submetidos a ensaios de tracdo direta é
apresentado na Figura 4.8. Na Tabela 4.2 sdo apresentados os resultados (média
de trés corpos de prova), de tensdo, deformacdo e mddulo de elasticidade. Os
valores de desvio-padrdo estdo entre parénteses.

A partir dos resultados apresentados na Figura 4.8 é possivel perceber
diferentes respostas em 4 estagios de carregamento nos compasitos, do ponto de
vista macroscopico (SILVA et al., 2009). A zona | corresponde a fase linear
elastica onde tanto a matriz quanto a fibra se comportam linearmente. Devido a
baixa fracdo volumétrica de fibras, a rigidez do compdsito é governada pelas
propriedades da matriz. Vale ressaltar que esta é a zona que exibe a maior rigidez.
A zona linear € interrompida pela formacdo da primeira fissura. Neste ponto,
pode-se observar que a matriz 60MC40EAF apresentou o melhor resultado quanto
a tensdo de primeira fissura (o1f), 4,37 MPa, em comparacgdo aos 4,13 e 2,51 MPa

obtidos para as matrizes 100MC e 80MC20SA, respectivamente.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1512776/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1512776/CA

59

L I L] I L l L] 'I L]

— 60%MC40%EAF
80%MC20%SA
100%MC

111 -
Y
II

W

Y R
."" ."’ \

- AN
MW

0 0.04 0.08 0.12
Deformagdo (mm/mm)

Figura 4.8 — Curvas Tens&o versus deformagéo de diferentes matrizes

geopoliméricas reforcadas com fibras de juta.

Tabela 4.2 — Resultados dos ensaios de tracdo para os trés compdsitos

geopoliméricos.

Composito (,\: Igfa) (mnf/lrfnm) (|§5/|m|:§;) (mrin;;a;m) (GEF:a)
F3.0-100MC + 5C (g:ﬁ) 0,0007 (8:%) 0,034 (1fég72)
F3.9-80MC20SA + 5C (S:g% 0,0004 (gzgg) 0,036 (11?:’0%
F3.9-60MCA40EAF + 5C (gigz) 0,0012 (icl’g) 0,037 (116,’165‘;

o1f = tensao de 1° fissura; €1¢ = deformacéo correspondente a 12 fissura;
omax = tensdo maxima; Emax = deformacdo correspondente a tensdo maxima;
E:= modulo de elasticidade na tracao.

Ap0s o inicio da formacéo de fissuras na matriz, é possivel perceber que a
capacidade de suportar carga dos compositos ndo se esgota. Imediatamente apos a
formacdo da primeira fissura, outras fissuras vado surgindo e comegcam a se
propagar de maneira distribuida na zona Il. Nesta fase, enquanto a deformacéo

aplicada aumenta, mais fissuras vao se formando e o espagamento entre elas
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diminuindo. Nesta fase, é possivel perceber um comportamento similar entre os
trés compdsitos, apesar da matriz 100MC apresentar um numero menor de
fissuras, enquanto a matriz 80MC20SA demonstrou menores aberturas de fissuras
e uma maior quantidade destas, resultado da baixa resisténcia da matriz.

A zona Il corresponde a finalizacdo da fase de fissuracdo e comeco do
descolamento/arrancamento das fibras. A medida que a abertura de fissuras se
satura, esta zona € dominada pelo dano progressivo, sendo caracterizada por um
estdgio de abertura de apenas uma fissura levando a ruptura por meio do
arrancamento das fibras. Assim como ocorre na zona I, 0 compdsito 60MC40EAF
apresentou o maior resultado para a tensdo méxima (omax), 8,02 MPa, enquanto 0s
outros dois compositos atingiram 6,31 e 4,34 MPa, para 100MC e 80MC20SA,
respectivamente. O comportamento de pds-pico ocorre na zona IV, regido em que
as tensoes residuais sdo observadas.

Pode-se perceber também uma capacidade de deformacdo bastante similar
entre as trés matrizes, tanto na primeira fissura quanto na fissura correspondente a
tensdo ultima (€1r € €max). O maddulo de elasticidade foi obtido no trecho linear até
40% da carga de primeira fissura (obtido pela inclinagdo da linha de tendéncia da
origem até 40% da carga na primeira fissura), sendo encontrados os valores de
14,92, 13,84 e 16,64 MPa para os compositos 100MC, 80MC20SA e
60MCA40EAF, respectivamente. Todos 0os compdsitos exibiram comportamento de
strain-hardening. Com relacdo a densidade de macrofissuras nas placas apds os
ensaios de tracdo, € possivel observar na Figura 4.9, como ja& mencionado
anteriormente, que os compadsitos 80MC20SA apresentaram 0s maiores valores de
macrofissuras por metro, devido ao menor valor de tensdo de primeira fissura. Os

valores médios obtidos estdo indicados na Tabela 4.3.

F3.9-60MC40EAF | |

F3.0-100MC { ,\v"
( /

F3.9-80MC20SA

Figura 4.9 — Compositos submetidos a tracdo direta com diferentes padrdes de

fissuracao.
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Tabela 4.3 — Densidade de macrofissuras dos compdsitos geopoliméricos

submetidos a tragdo direta (valores de desvio-padrdo em parénteses).

Composito

Densidade de
fissuras (n°/m)

F3.0-100MC + 5C 30,0 (2,33)
F3.9-80MC20SA + 5C 62,5 (7,86)
F3.9-60MC40EAF + 5C 42,5 (5,66)

4.3.2.Ensaios de flexdo de compdsitos téxteis geopoliméricos

O comportamento nos ensaios de flexdo a 4 pontos dos compdsitos

geopoliméricos com 5 camadas de tecido bidirecional de juta é apresentado na

Figura 4.10. Na Tabela 4.4 estdo sumarizados os resultados (média de trés corpos

de prova), de tensdo equivalente na flexdo e deflexdo. Os valores de desvio-

padréo estdo entre parénteses.

(4]

o

60

‘a‘ 25 ! ] T | T T | T

o

= - B0%MC40%EAF | 4

-

o : 80MC20SA

g 20 100MC -

>

Q .

[

@ I -

< 15 ,

% Iv i
I ~

) /7

= 10 \ Y-

Z “J/T \,

5 Y

o

0]

o

0

w

c

)

}_

Deflexdo (mm)

Figura 4.10 — Curvas tensdo equivalente na flex&o versus deflexdo das matrizes

geopoliméricas reforcadas com fibras de juta.

Utilizando a mesma metodologia dos ensaios de tracdo direta, as curvas de

flexdo foram divididas em 4 zonas. A zona | corresponde a fase linear elastica

onde tanto a matriz quanto a fibra trabalham de forma linear. Os valores de tenséo

equivalente de primeira fissura para os compésitos foram 8,36, 5,75 e 13,57 MPa
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para as matrizes 100MC, 80MC20SA e 60MCA40EAF, respectivamente. O
composito 60MC40EAF mais uma vez apresentou os melhores resultados devido
a densificacdo de sua matriz. A regido correspondente a fase pds-pico de primeira
fissura, na zona Il, € caracterizada pela formacdo de mudltiplas fissuras.
Novamente, 0 compoésito 80MC20SA demonstrou menor abertura e formagao de
um numero maior de fissuras, devido a menor resisténcia da matriz.

O espacamento e formacéo de novas fissuras sofrem sua saturacdo ao fim da
zona Ill, onde ocorre a tensdo maxima do composito, e deflexdes entre 22,45 e
28,34 mm para as trés marizes. A zona IV é caracterizada pelo comportamento de
strain-softening devido & abertura de uma Unica fissura. Todos os compdsitos
apresentaram comportamento similar, com elevada capacidade de deformacéo e

formacdo de multiplas fissuras.

Tabela 4.4 — Resultados dos ensaios de flexdo a 4 pontos para os trés compdsitos

geopoliméricos.

Composito (E|1\1f) (|\(/$|1Pfa) (rﬁ%) (I(\S/Ime;) (?T:nr?()
F3.0-100MC + 5C 0,25 (3;22) 0,24 (125,6211) (226?’835;4)
F3.9-80MC20SA +5C | 0,17 (i:;i’) 0.17 (111,’353 (232,{125)
F3.9-60MCAOEAF +5C | 041 (113:;1557) 051 (12?’3971) (237,’416%

P1+ = carga max. na 12 fissura; o1f = tensdo de 12 fissura;
o1t = deflex@o de 12 fissura; omax = tensdo maxima do compdsito;
dmax = deflexdo correspondente a tensdo maxima;

4.3.3. Interface fibra-matriz

O estudo da interface fibra-matriz é fundamental para a andlise das
transferéncias de tensdes que ali ocorrem. A eficiéncia das fibras como refor¢o
depende principalmente das seguintes interagdes: adesdo fisico quimica, adesao
friccional e ancoragem mecanica (FIDELIS, 2014). A composi¢do quimica da
fibra contribui ndo s6 para a adesdo, mas também para o comportamento de

adsorcdo. A adesdo quimica corresponde & adesdo primaria da interface, sendo o
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resultado de reagBes quimicas que ocorrem entre a superficie da fibra e a matriz
(SILVA et al., 2011).

A transferéncia de esforcos por cisalhamento é determinada por meio de
ensaios de arrancamento (pull-out) da fibra. Por meio da analise das cargas e
deslocamentos relativos que ocorrem entre a fibra e a matriz é possivel definir os

valores de tenséo de aderéncia (SILVA et al., 2011).
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Figura 4.11 — Curvas forca de arrancamento versus deslizamento em diferentes

comprimentos de embebimento (10, 25 e 50 mm) para a matriz F3.0-100MC.

Tabela 4.5 — Resultados dos ensaios de arrancamento para a matriz F3.0-100MC

com diferentes comprimentos de embebimento.

. Pmax Tméx Oméx
Comprimento (N) (MPa) (mm)
10 mm 15,26 0,62 1,02
(4,05) 0,17) (0,28)

25 mm 30,10 0,48 1,36
(8,74) (0,14) (0,13)

50 mm 35,76 0,29 1,28
(9,65) (0,08) (0,03)

Pmax = carga de arrancamento maxima;
Omax = deslocamento referente a Pmax;
Tmax = tensdo cisalhante maxima de aderéncia.
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A Figura 4.11 mostra as curvas tipicas de forca versus deslizamento para o
corddo, com comprimentos de embebimento de 10, 25 e 50 mm para a matriz
F3.0-100MC. Os valores experimentais de carga, deslocamento maximo referente
a Pmax, © Tmax S80 mostrados na Tabela 4.5 (média de 7 corpos de prova). Os
valores de desvio-padrdo estdo entre parénteses.

Observando a Figura 4.11 é possivel perceber que, no caso dos corpos de
prova com 10 e 25 mm de comprimento de embebimento, ocorreu o arrancamento
da fibra, ja nos corpos de prova com 50 mm, a fibra sofreu sua fratura apds atingir
35,76 N. Os resultados da Tabela 4.5 também mostram que a tensdo de aderéncia
foi ligeiramente maior para os comprimentos de 10 e 25 mm, com valores iguais a
0,62 e 0,48 MPa, respectivamente. No caso onde ocorreu a fratura da fibra, para o
comprimento de 50 mm, obteve-se o menor valor para a tensdo de aderéncia.
Assim, é possivel afirmar que o comprimento de embebimento de 25 mm a maior
capacidade de transferéncia de tensdes entre a fibra e a matriz. Por este motivo,
este comprimento foi escolhido como ideal para analisar e comparar a aderéncia
entre as trés diferentes matrizes.

Sendo assim, a Figura 4.12 mostra as curvas tipicas de forca versus
deslizamento para o corddao, com comprimento de embebimento de 25 mm para as
matrizes F3.0-100MC, F3.9-80MC20SA e F3.9-60MC40EAF. Os valores
experimentais de carga, deslocamento maximo referente & Pmax, € Tmax S80
apresentados na Tabela 4.6 (média de 7 corpos de prova). Os valores de desvio-
padrdo estdo entre parénteses.

As curvas podem ser divididas em trés regifes, que sdo baseadas em
estagios de distribuicdo de tensGes de cisalhamento na fibra. A regido |
corresponde ao trecho elastico-linear, com aumento de carga a uma taxa elevada.
Com o aumento desta carga, em determinado ponto da curva a resposta torna-se
ndo-linear, regido I, que define o ponto inicial da decoesdo da fibra. O pico
maximo ocorre na regido Il, em condicGes de decoesdo parcial, onde a forca de
pull-out atinge o valor maximo (Pmax). A matriz 80MC20SA apresentou a maior
forca de arrancamento, 39,75 N, enquanto as outras duas matrizes apresentaram
resultados iguais a 30,10 e 35,12 N (100MC e 60MCA40EAF, respectivamente). O
deslizamento neste ponto pode ser considerado como o0 comprimento de decoeséo

critico.
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Figura 4.12 — Curvas forca de arrancamento versus deslizamento com 25 mm de

embebimento — comparacao entre as trés matrizes geopolimericas.

Tabela 4.6 — Resultados dos ensaios de arrancamento com 25 mm de

embebimento — comparacao entre as trés matrizes geopolimericas.

] Pmax Tméx Omax

Matriz (N) (MPa) | (mm)
30,10 0,48 1,36

39.75 0,64 1,78

F3.9-80MC20SA (9.40) 0,16) | (0,21)
35,12 0,57 1,15

F3.9-60MC40EAF

(6,79) (0,11) (0,18)

Pmax = carga de arrancamento maxima;
Omax = deslocamento referente a Pmax;
Tmax = tensdo cisalhante maxima de aderéncia.

A resisténcia ao cisalhamento é definida como a tenséo de adesdo maxima
(tmax) (SILVA et al., 2011). Os valores obtidos mostram uma melhor aderéncia
fibra-matriz para o compdésito 80MC20SA, com 0,64 MPa de tensdo cisalhante
méaxima de aderéncia. Na regido Ill a carga decresce de maneira constante. O

comportamento na regido pos-pico é governado pela resisténcia ao cisalhamento
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friccional da interface e continua até a fibra ser completamente descolada da
matriz. A resisténcia ao cisalhamento nessa regido € definida como tensdo
friccional (t#r) (SILVA et al., 2011). Finalmente, pode-se afirmar que a aderéncia
da fibra natural de juta com relacdo as trés matrizes geopoliméricas € bastante

similar.

4.3.4. Comparacédo entre compdsitos cimenticios e geopoliméricos
reforcados com fibra juta

Apds a caracterizacdo do comportamento mecanico dos compdsitos
geopoliméricos reforcados com fibra de juta, é interessante realizar uma analise
comparativa entre estes compositos com um compdsito cimenticio reforcado da
mesma forma. O trabalho desenvolvido por FIDELIS (2014) apresentou ensaios
de tracdo direta em compdsitos cimenticios téxteis reforcados com 5 camadas de
tecido de juta. Foi utilizada matriz com substituicdo parcial do cimento (50%) por
metacaulim (40%) e cinza volante (10%), com resisténcia a compressao de 59,5
MPa. Para comparacdo, foi escolhido o compdsito geopolimérico que obteve
comportamento mecanico intermediario, ou seja, 100MC. A Figura 4.13 mostra 0s
resultados comparativos entre o composito geopolimérico (aos 7 dias) e

cimenticio (28 dias).

T I T I T I L] l L]
sk 100MC - 7 dias -
CPC - 28 dias
T 6 ]
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@ 4~ v _
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Deformag¢do (mm/mm)

Figura 4.13 — Curvas tensao versus deformacéo de compdsitos geopoliméricos

(100MC) e cimenticios reforgados com 5 camadas de fibra de juta.
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Os resultados indicam capacidades de deformacdo e aberturas de fissuras
bastante similares para ambos o0s compdsitos. No entanto, o compdsito
geopolimérico suportou maiores tensdes, tanto para a primeira quanto para a
ultima fissura, resultado de maiores resisténcias provenientes da matriz
geopolimérica. O compdsito cimenticio apresentou a formagdo de um ndmero
ligeiramente elevado de fissuras (caracterizadas por picos e quedas de tensdo),
provavelmente resultado de uma menor resisténcia mecanica, e consequentemente
menor aderéncia fibra-matriz.

Passa-se a analisar, entdo, a diferenca entre a aderéncia fibra-matriz do
corddo de juta em matrizes geopoliméricas e cimenticias. FIDELIS (2014)
analisou o arrancamento do cordao de juta para o comprimento de 10 mm de
embebimento. A autora obteve 25,96 N para a forca de arrancamento e 1,05 MPa
para a tensdo cisalhante de aderéncia maxima. Portanto, os resultados
apresentados para a fibra embebida em matriz cimenticia (Figura 4.14) foram 50%
maiores do que os resultados de aderéncia entre a fibra de juta e a matriz

geopolimérica 100%MC.
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Figura 4.14 — Curvas forca de arrancamento versus Deslizamento com 10 mm de

embebimento — comparacao entre a) uma matriz geopolimérica e b) cimenticia.

4.4. Conclusao

Nesse Capitulo foram apresentados os resultados dos ensaios de tracao direta e

flexdo a 4 pontos em compositos geopoliméricos téxteis, além de ensaios de
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arrancamento de corddo de juta em matrizes geopoliméricas. Foram produzidos
compositos reforgados com 5 camadas de tecido e utilizadas as matrizes definidas
no Capitulo 3, com combinacgdes de MC, SA e EAF.

Todos 0s compdsitos apresentaram comportamento de strain-hardening
com formacdo de multiplas fissuras. A inclusdo de fibras de juta bidirecionais
modificou o comportamento mecéanico das matrizes geopoliméricas, tornando-as
materiais ducteis e modificando o padréo de fissuras. Em ambos o0s ensaios, 0S
compositos com matriz 60MC40EAF demonstraram valores de resisténcia
mecanica superiores quando comparados as outras duas matrizes, compostas por
100MC, e 80MC20SA, resultado atribuido a um aumento na resisténcia da matriz
devido a presenca do gel adicional (C-A-S-H) j& mencionado na caracterizacao
das matrizes.

A matriz 80MC20SA demonstrou um maior nimero de fissuras, atribuida
a melhor aderéncia fibra-matriz, comprovada por meio dos ensaios de
arrancamento. Também foi realizada uma comparacdo entre 0 comportamento
mecanico (tracdo) e aderéncia fibra-matriz entre matrizes geopoliméricas e
cimenticias, obtendo tensbes mais elevadas de tracdo e menores tensdes de
aderéncia para as matrizes geopoliméricas. Com base nos bons resultados
proporcionados pelas matrizes e compositos geopoliméricos, a durabilidade

térmica destes compositos foi avaliada no Capitulo 5.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1512776/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1512776/CA

5 Durabilidade de geopolimeros submetidos a altas
temperaturas

5.1. Introducéao

O estudo da durabilidade é de grande importancia em compositos refor¢ados
com fibras naturais devido ao processo de degradacdo das fibras causado pelo
meio em que estdo inseridas. As variacfes volumétricas das matrizes quando
submetidas a altas temperaturas criam tensdes internas no material, que podem
afetar diretamente o comportamento mecéanico do compdsito (BERNAL et al.,
2011). Essas variagdes também influenciam a interface fibra-matriz, pois também
geram variacao volumétrica das fibras, induzindo tensGes nesta regido, que podem
resultar em perda de aderéncia (MEHTA e MONTEIRO, 2014).

Sendo assim, neste capitulo sdo apresentados 0s comportamentos mecanicos
das matrizes e dos compdsitos geopoliméricos reforcados com fibra de juta
quando expostos a altas temperaturas. No caso das matrizes, foi incluida mais uma
variavel com relacdo aos agregados (substituicdo da areia por chamote), para
melhor avaliacdo e comparacdo da compatibilidade dos materiais quando expostos
a temperatura. Para os compositos, além da matriz com agregado refratéario,
também foi analisado o comportamento mecanico de uma matriz sem agregados,
com o objetivo de melhorar o comportamento de strain-hardening, tanto em
condi¢cdes usuais quanto em condi¢Ges extremas de temperatura. Uma boa
compatibilidade e adesdo quimica entre a fibra e a matriz pode melhorar o
tratamento das superficies externas da fibra, protegendo-as de diversos tipos de
degradacdo. Os corpos de prova avaliados foram submetidos a ensaios de

compressdo axial, tracdo direta e arrancamento, aos 7 dias.

5.2. Materiais e métodos

Para avaliagdo do comportamento termomecénico das matrizes
geopoliméricas, além das matrizes ja indicadas no item 3.3 deste trabalho (F3.0-
100MC, F3.9-80MC20SA, F3.9-60MC20EAF), uma combinagdo adicional da
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matriz F3.0-100MC foi elaborada. Esta inclusdo teve como objetivo avaliar a
compatibilidade de diferentes agregados com matrizes geopoliméricas sob
exposicdo a altas temperaturas. Sendo assim, uma quarta matriz foi produzida,
nomeada F3.0-100MC+CHA, com as mesmas especificacbes da F3.0-100MC,
porém com substituicdo do agregado regular (areia) pelo agregado refratério,
chamote 70, com massa especifica igual a 2,66 g/cm?3 e porosidade aparente igual
a 6,3%. Tem como matérias preponderantes em sua composic¢ao quimica: 70,8%
de Al>O3 e 19,9 de SiO». Esta formulacéo foi feita com relagdo, em massa, igual a
1:0,5 entre materiais aglomerantes/agregado, para obter trabalhabilidade
suficiente, sendo este material fornecido pela empresa Togni Materiais Refratarios
S/A, localizada em Pocos de Caldas—MG. A Figura 5.1 compara a granulometria

do chamote com a da areia.
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Figura 5.1 — Curvas granulométricas da areia e do chamote.

Inicialmente, trés corpos de prova cilindricos para cada formulacdo (em
temperatura ambiente) foram submetidos a ensaios de compressao axial. Apos
estes ensaios, corpos de prova similares de cada formulacdo foram expostos a
diferentes temperaturas em um forno mufla (Figura 5.2b). Os corpos de prova
foram submetidos a temperaturas de 100, 300, 500, 700 e 1000°C (em grupos de 3
corpos de prova) a uma taxa de agquecimento de aproximadamente 10°C/min.
Assim que a temperatura desejada foi atingida, o sistema foi mantido por 1 hora,

quando entdo o forno era desligado e os corpos de prova eram mantidos dentro do
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mesmo, resfriando naturalmente. Depois do resfriamento e faceamento das
superficies, todos os corpos de prova foram ensaiados a compresséo axial.

Ensaios de compressdo axial foram realizados em um equipamento MTS,
modelo 810, com capacidade de carga de 500 kN, em corpos de prova cilindricos
com 100 mm de altura por 50 mm de diametro, aos 7 dias de idade. Os corpos de
prova foram previamente preparados de forma a se obter superficies lisas,
evitando-se a concentracdo de tensbes. Os ensaios foram realizados com taxa de
deslocamento de 0,5 mm/min, sendo os deslocamentos axiais medidos por dois
LVDTs, com comprimento de 70 mm, presos em anéis de acrilico posicionados ao
redor do corpo de prova. O encurtamento final foi obtido a partir da média dos
valores obtidos. A Figura 5.2a mostra 0 esquema de ensaio.

Para avaliagdo do comportamento termomecanico dos compositos
geopoliméricos, além do compdsito ja indicado no item 4.3 deste trabalho (F3.0-
100MC+5C), duas outras combinagdes com essa matriz foram elaboradas. Esta
inclusdo teve como objetivo avaliar a compatibilidade de diferentes agregados em
compositos geopoliméricos quando submetidos a altas temperaturas. Assim, um
quarto composito foi fabricado, nomeado F3.0-100MC+CHA+5C, com as
mesmas especificagbes da matriz F3.0-100MC, porém com substituicdo do
agregado regular (areia) pelo agregado refratario, chamote. Por fim, um quinto
composito foi fabricado, sem a utilizacdo de qualquer tipo de agregado, contendo
apenas o material aluminossilicato, 100MC, e solucdo ativadora, sendo este
nomeado como F3.0-100MC-S/A+5C.

Ensaios de consisténcia-padrdo também foram realizados com as novas
matrizes, conforme NBR 7215/96, e os resultados foram de 185,5 mm para a
matriz F3.0-100MC+CHA, e 212,0 mm para a matriz F3.0-100MC-S/A. Estes
resultados mostram que a substituicdo de areia por chamote torna a matriz mais
fluida, e que a matriz sem adicéo de agregados possui a maior trabalhabilidade em

comparacao a todas as outras estudadas.
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Figura 5.2 — a) Arranjo dos ensaios de compressdo axial; b) aquecimento de

amostra em forno mufla.

Ensaios de tracdo direta foram realizados em uma maquina de ensaios
mecanicos MTS, modelo 311, para os dois novos compdsitos, aos 7 dias de idade,
em temperatura ambiente, a fim de se estabelecer o comportamento dos
compositos em condi¢Bes usuais. Os ensaios foram realizados com taxa de
deslocamento de 0,1 mm/min e as dimens@es dos corpos de prova foram de 450
mm x 60 mm x 12 mm (comprimento x largura x espessura). Os deslocamentos
foram medidos por meio de dois LVDTSs posicionados em cada lado da amostra,
com 250 mm de comprimento Util para medi¢do. Os corpos de prova foram
fixados em placas de ago com parafusos. A Figura 5.3a mostra 0 esquema do
ensaio.

ApOs estes ensaios, compositos com as trés variacbes da formulacdo
100MC (areia, chamote e sem agregados) reforcados com 5 camadas de juta
foram expostos a diferentes temperaturas em uma estufa (Figura 5.3b). Os corpos
de prova foram submetidos a temperaturas de 100, 150, 200 e 250°C (em grupos
de 3 corpos de prova) a uma taxa de aquecimento de aproximadamente 10°C/min.
Assim que a temperatura desejada foi atingida, o sistema foi mantido por 1 hora,
guando entdo foram resfriados naturalmente no interior da estufa. Depois do

processo de resfriamento, os corpos de prova foram ensaiados a tracdo direta.
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Figura 5.3 —a) Esquema dos ensaios de tracdo direta; b) aquecimento dos corpos

de prova em estufa.

Para analisar a interface fibra-matriz de todas as matrizes indicadas neste
trabalho, sob condic¢des usuais, ensaios de arrancamento de corddo de juta foram
realizados com as duas novas matrizes (F3.0-100MC+CHA e F3.0-100MC-S/A),
de maneira similar ao capitulo anterior. Foi utilizado um equipamento de ensaios
do tipo MTS, modelo 810, com célula de carga de 1 kN. Os ensaios foram
realizados aos 7 dias de idade, com taxa de deslocamento de 1,0 mm/min. Os
corpos de prova foram fixados em garras com um sistema de condigdes fixas de

contorno.

5.3. Resultados e discusséo
5.3.1. Matrizes geopoliméricas submetidas a altas temperaturas
5.3.1.1. Resultados em condi¢des extremas de temperatura

Os resultados dos ensaios de compressdo axial para as quatro matrizes em
diferentes temperaturas sdo mostrados na Figura 5.4 e Tabelas 5.1 e 5.2. Os
resultados para as matrizes a temperatura ambiente ja foram discutidos
anteriormente neste trabalho. De forma geral, foi observado que a matriz
composta com EAF obteve maior resisténcia a compressdo provavelmente devido


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1512776/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1512776/CA

74

a formac&o do gel adicional C-A-S-H, que ocorre devido a presenca de célcio em

sua composicao. Diferentemente das outras matrizes compostas por MC e/ou SA,

em que hé apenas a formacéo do gel N-A-S-(H).
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Figura 5.4 — Curvas tenséo versus deformacdo em diferentes temperaturas para:
a) F3.0-100MC; b) F3.9-80MC20SA,; c) F3.9-60MC40EAF; e d) F3.0-
100MC+CHA.

De acordo com a Figura 5.4 e com as Tabelas 5.1 e 5.2, pode-se perceber

que todas as matrizes sofreram perdas de resisténcia mecéanica depois de expostas

a temperatura. No entanto, apresentaram comportamentos distintos em intervalos

especificos. Aos 100°C, todas as amostras sofreram pequena reducdo em sua

resisténcia mecanica, com quedas significativas do mddulo de elasticidade,

resultado da perda de agua livre nos poros das matrizes (BERNAL et al., 2011).
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Aos 300°C, é possivel perceber que as matrizes 100MC e 80MC20SA sofreram
maiores degradagdes quando comparadas & matriz 60MC20EAF (BARBOSA et
al., 2003). Este fato esta relacionado diretamente a estrutura geopolimérica das
matrizes 100MC e 80MC20SA, que possuem maior quantidade de poros em sua
estrutura, associada as degradacgdes das zedlitas e outras fases presentes na matriz
geopolimérica.

Tabela 5.1 — Resultados dos ensaios de compressao axial das matrizes expostas a
diferentes temperaturas — Parte 1 (valores entre parénteses correspondem ao
desvio-padréo).

Ensaios de compressao axial

Matriz 25°C 100°C 300°C

Omax Ec Omax Ec Omax Ec

(MPa) | (GPa) | (MPa) | (GPa) | (MPa) | (GPa)
72,70 64,00 25,53

F3.0-100MC (2.17) 14,26 (3,64) 11,01 (2,07) 2,91
51.24 48,65 19,45

F3.9-80MC20SA (1.43) 12,05 (2,30) 8,32 (2,98) 2,13
81.98 77,00 51,31

F3.9-60MC40EAF (3,29) 23,94 (3,81) 12,31 (3.21) 5,04

61.73
F3.0-100MC + CHA (2.91) 14,7 - - - -

omax = tensdo maxima na compressao;
Ec = mo6dulo de elasticidade.

Aos 500°C, todas as matrizes com agregado usual (areia) apresentaram
maiores degradacfes do que a matriz com chamote, tanto para a resisténcia a
compressdo quanto para 0 modulo de elasticidade. Este fato estd relacionado a
instabilidade volumétrica da areia, que apresenta instabilidade térmica acima de
300°C (LIMA, 2005), resultando em expansbes e tensdes trativas internas na
matriz, acarretando em perdas na sua capacidade de suportar tensGes externas
elevadas.

Entre 700 e 1000°C, as matrizes 100MC e 80MC20SA ndo possuiam mais
capacidade portante, enquanto a matriz 60MC40EAF apresentou melhor
comportamento mecanico (BARBOSA et al.,, 2003). A matriz 100MC+CHA
obteve o melhor comportamento quando exposta a temperaturas elevadas,
atingindo 19,82 MPa aos 1000°C.
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Tabela 5.2 - Resultados dos ensaios de compressédo axial das matrizes expostas a
diferentes temperaturas — Parte 2 (valores entre parénteses correspondem ao

desvio-padrao).

Ensaios de compressao axial
: 500°C 700°C 1000°C
Matriz
Oméx Ec Oméx Ec Omaéx Ec
(MPa) | (GPa) | (MPa) | (GPa) | (MPa) | (GPa)
18,88 11,42 4,82
F3.0-100MC (3,53) 1,63 (4.13) 0,43 (1.88) 0,35
11,21 6,76
F3.9-80MC20SA (3.92) 1,02 (2.10) 0,39 - -
32,17 16,08 9,51
F3.9-60MCA40EAF (5,01) 2,34 (3.36) 0,93 2.79) 0,47
38,86 19,82
F3.0-100MC + CHA (3.37) 3,99 - - (3,5) 1,35

omax = tensdo maxima na compressao;
Ec. = modulo de elasticidade.

As Figuras 5.5 e 5.6 mostram os resultados anteriores na forma grafica, a
fim de facilitar a compreensdo dos efeitos da exposicdo a temperaturas elevadas
na resisténcia a compressdo axial e no modulo de elasticidade das diferentes
matrizes geopoliméricas. De acordo com a Figura 5.6, pode-se perceber que a
matriz 100MC+CHA sofreu menos danos durante o processo de aquecimento,
apresentando a maior resisténcia residual. Com relacdo as matrizes fabricadas com
areia, a de melhor comportamento mecanico foi a 60MC40EAF, justamente pela
provavel formacdo dos géis N-A-S-(H) e C-A-S-H, ou seja, uma matriz mais
densa, justificando a menor deterioragéo .

Com relacdo ao modulo de elasticidade, é importante ressaltar as elevadas
reducdes entre as temperaturas de 100 e 500°C (ja justificadas pela presenca de

agua nos poros da matriz, deterioracdo do gel geopolimérico e do agregado).
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5.3.2. Compadsitos geopoliméricos téxteis submetidos a altas
temperaturas

5.3.2.1. Resultados em condi¢cdes usuais de temperatura

Os resultados dos ensaios de tracdo direta para as trés variacbes de
compositos da matriz F3.0-100MC (sem agregado, com areia e com chamote), em
condigdes de temperatura usuais (25°C) com 5 camadas de tecido bidirecional de
juta, sdo mostrados na Figura 5.7. Na Tabela 5.3 estdo os resultados (média de trés
corpos de prova), de tensdo, deformacdo e modulo de elasticidade. Os valores de
desvio-padrdo estdo entre parénteses. O mddulo de elasticidade foi obtido no
trecho linear até 40% da carga de primeira fissura (obtido pela inclinagdo da linha
de tendéncia da origem até 40% da carga na primeira fissura). Os compositos

demonstraram elevada capacidade de deformacdo e formacdo de mudltiplas

fissuras.
T l T l ] l L] I T
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6F 100MC-S/A ﬁ_,ﬂ»ﬂ | /Y
100MC A [ -
1 d |
N il A [ / |
— I' | | / I| J,"' I| /1 /\J\ q | -
D(_U /‘Ij / ’ I| | | Y
= 4 / ’\ JARAVERTE l‘
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— Mﬂ / i
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Figura 5.7 — Curvas tenséo versus deformacédo da matriz F3.0-100MC reforcada

com fibras de juta: sem agregado, com areia e com chamote.

Comparando os resultados dos trés compdsitos € possivel perceber que,
apesar de haver queda na tensdo de primeira fissura (o1f) dos compositos com

agregado refratario e sem agregado, a tensdao maxima (omax) Manteve-se bastante
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alta, atingindo valores bem préximos do compdsito de referéncia (com areia). Os
dois compdsitos alternativos também apresentaram um melhor comportamento de
strain-hardening em comparacdo ao composito de referéncia, com elevados
valores de deformacéo (€1re Emax) € maior numero de fissuras, sem quedas bruscas
de tensdo, apresentadas pelos compésitos de referéncia. Este fato esta associado a
menores resisténcias mecanicas das matrizes fabricadas com chamote e sem
agregado.

Com relacdo a densidade de macrofissuras das placas, € possivel observar
que 0s compositos sem agregado apresentaram um ndmero maior por metro,
justificados pela melhor aderéncia fibra-matriz e menor valor de tensdo na
primeira fissura. Os valores médios obtidos estdo mostrados na Tabela 5.4 e os

padrdes de fissuracdo estdo representadas na Figura 5.8.

Tabela 5.3 - Resultados dos ensaios de tracao direta para os compdsitos
geopoliméricos F3.0-100MC: sem agregado, com areia e com chamote (valores

entre parénteses correspondem ao desvio-padrdo).

Compésito (MPa) (mrff:nm) (MPa) (mri”}?;m) (GEF:a)
F3.0-100MC + 5C (giéi) 0,0007 (8:%) 0,034 (lfég72)
F3-100MC+CHA+SC | (20 | 00010 | Jwe | 0038 | foo
FRO-L0OMC-S/A+5C | ("3 | 00011 | &%0 | 0030 | e

o1f = tensdo de 1° fissura; €1¢ = deformacao correspondente a 12 fissura;
omax = tensdo maxima; Emax = deformacéo correspondente a tensdo maxima;
E+= modulo de elasticidade na tragéo.

Tabela 5.4 - Densidade de macrofissuras dos compositos F3.0-100MC+5C com

diferentes agregados, submetidos a ensaios de tracao direta.

Compésito I_Densidade de
fissuras (n°/m)
F3.0-100MC+5C 30,0 (2,33)
F3.0-100MC+CHA+5C 73,5 (4,73)
F3.0-100MC-S/A+5C 82,5 (7,86)
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Figura 5.8 — Padrdo de fissuracdo ap0s ensaios de tragdo para 0s compositos

geopoliméricos F3.0-100MC: sem agregado, com areia e com chamote.
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A Figura 5.9 e a Tabela 5.5 mostram a comparacdo dos resultados de

ensaios de arrancamento de corddo de fibra de juta, realizados em todas as

matrizes geopoliméricas, em um comprimento de embebimento de 25 mm. Os

resultados apontam uma pequena melhoria na aderéncia fibra-matriz com o uso

das matrizes alternativas (F3.0-100MC+CHA e F3.0-100MC-S/A). A matriz sem

agregados apresentou os melhores resultados, sendo 46,16 N para a carga maxima
(Pmax) € 0,75 MPa (tmax) para a tensdo maxima de aderéncia. Este fato pode estar

relacionado a menor resisténcia da matriz e maior penetra¢do da matriz no tecido.

A mesma justificativa pode ser aplicada a matriz com chamote. No geral, o

comportamento de aderéncia das matrizes geopoliméricas é bastante similar,

independentemente de seus constituintes.

50
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Figura 5.9 — Curvas forca de arrancamento versus deslizamento com 25 mm de

embebimento — comparacao entre todas as matrizes.
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Tabela 5.5 - Resultados dos ensaios de arrancamento com 25 mm de

embebimento — comparacao entre todas as matrizes.

Matriz T,TBX (,fﬂm;);) (?:;?;)
F3.0-100MC (145”025(; (Sf% (éjgg)
F3.9-80MC20SA (380”714(; (8;‘1‘2) (éfg)
F3.9-60MC40EAF (3’95’;5756; (8:33) (éjég)
F3.0-100MC+CHA (‘1‘3;52) (8:;8) (éﬁg)
F3.0-100MC-S/A (ﬁég) (8;12) (éjﬁﬁ)

Pmax = carga de arrancamento maxima;
Omax = deslocamento referente a Pmax;
Tmax = tensdo cisalhante maxima de aderéncia.

5.3.2.2. Resultados em condi¢gdes extremas de temperatura

Os resultados dos ensaios de tracdo direta dos compdsitos F3.0-100MC
(com areia, chamote e sem agregados) em elevadas temperaturas, sdo
apresentados segundo a metodologia apresentada no capitulo anterior. Na Figura
5.10 e na Tabela 5.8 estdo os resultados (média de trés corpos de prova) de tenséo,
deformacdo e mddulo de elasticidade para o compdésito 100MC com areia, em
temperatura ambiente (25°C) e a temperaturas de 100 e 150°C. Os valores de
desvio-padrdo estdo entre parénteses. No ponto em que a zona linear é
interrompida pela formacdo da primeira fissura, é possivel perceber
comportamentos bastante distintos.

O comportamento linear elastico foi bastante afetado, ja que nesta regido a
rigidez do compdsito é governada pelas propriedades da matriz. Propriedades
estas que sdo diretamente atingidas entre 100 e 150°C pela perda de agua
estrutural das zedlitas e do gel geopolimérico, ja discutidos anteriormente
(BERNAL et al., 2011). Pode-se observar que o compdsito a temperatura

ambiente obteve 4,13 MPa na tensdo de primeira fissura (o1r) € 14,92 GPa para o
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modulo de elasticidade (Et), em comparacao aos 1,43 MPa — 7,35 GPa e 1,05 MPa
— 5,39 GPa obtidos a 100 e 150°C, respectivamente.

Apbs o inicio da propagacéo de fissuras na matriz, é possivel perceber que a
capacidade de transferéncia de tensdes tambeém sofre modificacfes em condigdes
extremas com fissuras de maior abertura e menor valor de macrofissuras por
metro. No entanto, € possivel perceber que a fibra de juta, conhecida por sua
completa degradacdo acima de 170°C (GASSAN et al.,, 2001), continuou
suportando e redistribuindo tensdes ao longo dos compositos. Pode-se afirmar,
entdo, que as modificagcdes relativas a interface fibra-matriz sdo provenientes
principalmente da deterioragdo que ocorre na matriz, afetando em menor escala as
fibras ali contidas, ja que os compdsitos submetidos a temperaturas elevadas ainda

apresentam um comportamento de propagacéo de fissuras.

25°C 1
100°C
150°C | =

(el a%e:

0 L I L I 1 I 1 I 1 I
0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05

Deformacgéo (mm/mm)

Figura 5.10 — Curvas tensdo versus deformacdo do compdsito F3.0-100MC+5C,

antes e ap0s ser submetido a altas temperaturas.

Com relacdo a densidade de macrofissuras, é possivel observar que o
composito com areia submetido a altas temperaturas apresentou pouca
marofissuracdo por metro, em funcdo da maior degradacdo da matriz e menor
aderéncia fibra-matriz. Os valores médios obtidos estdo na Tabela 5.7 e as
aberturas de fissura na Figura 5.11.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1512776/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1512776/CA

83

Tabela 5.6 - Resultados dos ensaios de tracdo para o compdsito F3.0-100MC+5C,

antes e apos ser submetido a altas temperaturas.

Temperatura (,\Z lga) (mrﬁ/l:nm) (&még) (mrin/]?;m) (GEF:a)
W | sy | 0T g | 0% | )
100°C (cl):ig) 0,0002 (gjg% 0,021 (gjgg)
150°C (é:gg) 0,0001 (éﬁg) 0,051 (g:%

o1f = tensdo de 1° fissura; €1¢ = deformacéo correspondente a 12 fissura;
omax = tensdo maxima; Emax = deformacéo correspondente a tensdo
maxima; E:= mddulo de elasticidade na tracao.

F3.0-100MC-150°C

F3.0-100MC-100°C

F3.0-100MC-25°C

Figura 5.11 — Padrédo de fissuracdo apds ensaios de tracdo para o composito F3.0-
100MC+5C, antes e ap0s ser submetido a altas temperaturas.

Tabela 5.7 - Densidade de macrofissuras do compésito F3.0-100MC+5C, antes e

apos serem submetidos a altas temperaturas.

Temperatura I;)ensidade de
fissuras (n°/m)
25°C 30,0 (2,33)
100°C 19,97 (6,65)
150°C 22,20 (4,43)

Os resultados dos ensaios de tracdo direta do composito F3.0-100MC+CHA
(com chamote), em condicfes extremas de temperatura, sdo mostrados na Figura
5.12. Na Tabela 5.8 estdo os resultados de tensdo, deformagdo e modulo de

elasticidade. A partir dos resultados é possivel perceber respostas bastante
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similares nos 4 estagios de carregamento no compadsito com chamote. Na fase
linear elastica tanto a matriz quanto a fibra se comportam linearmente e a rigidez é
governada pelas propriedades da matriz, havendo uma queda de tensdo gradativa
apos o aparecimento da primeira fissura (o1f), conforme a temperatura foi elevada.
Novamente, de acordo com as analises feitas nas matrizes, sabe-se que as
propriedades dos geopolimeros sdo afetadas nesta faixa de temperatura (100-
250°C) e estdo relacionadas a perda de agua devido a desidratacdo das zedlitas e
do gel geopolimérico (BERNAL et al., 2011).

Pode-se observar que o compdsito com chamote e a temperatura ambiente
obteve 2,31 MPa na tensdo de primeira fissura (o1f), € 12,04 GPa para o modulo
de elasticidade (Et). Ja a 100, 150, 200 e 250°C apresentaram os valores presentes
na Tabela 5.8, com elevada degradacdo da matriz. O compdsito apds aprimeira
fissura continua apresentando propagacdo distribuida de fissuras com maiores
aberturas e menor quantidade de macrofissuras por metro. A medida que a
abertura de fissuras se satura, ocorre o dano progressivo caracterizado por um
estdgio de abertura de apenas uma fissura, levando a ruptura por meio do
arrancamento das fibras. E possivel perceber que a inclinagdo da curva do ultimo
estagio ndo sofre grandes alteracfes nas temperaturas avaliadas, mostrando que a

fibra ainda se encontra em boas condic¢des no interior da matriz.

25°C -
G 100°C
150°C —

I [ —— | I,' -
\/\ //]/\/\/\/](\/ ___,irfr‘(’.%i/ I,'I
|4/ / -
Vi ll'll lf.-"‘lll
/ -
0 L I 1 | L I 'l l 1
0 0,01 0.02 0,03 0.04 0,05

7

Deformag&o (mm/mm)

Figura 5.12 — Curvas tensdo versus deformagédo do composito F3.0-

100MC+CHA+5C, antes e ap0s ser submetido a altas temperaturas.
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Assim como na fase linear elastica, o compdsito com chamote a 100, 150,
200 e 250°C apresentou queda da tensdo méxima. Pode-se afirmar, novamente,
que a degradacdo da interface fibra-matriz ocorre especialmente na matriz e em
menor escala na fibra de juta. Todos os compdsitos nas diferentes temperaturas

apresentaram comportamento de strain-hardening e multipla fissuracao.

Tabela 5.8 - Resultados dos ensaios de tracdo para o composito F3.0-

100MC+CHA+5C, antes e ap0s ser submetido a altas temperaturas.

Temperatura (,\; |13fa) (mnfllsnm) (If/lmPé;) (mrin;?;m) (GEPta)
25°C 029) | 00010 | gy | 008 | (g
100°C Gany | 00005 | G0l | 0025 | el
150°C (312471) 0,005 (3;22) 0,031 (11(),i513;
200°C ((1):13) 0,002 (igg) 0,038 (elszg;)
2500C (8:6%) 0,004 (gf;g) 0,032 (g:zzé)

o1f = tensdo de 1° fissura; €11 = deformacdo correspondente a 12 fissura;
omax = tensdo maxima;

Emax = deformacao correspondente a tensdo méaxima;

E«= modulo de elasticidade na tracao.

Com relacdo a densidade de macrofissuras antes e apds exposicao a altas
temperaturas nos ensaios de tracdo direta, é possivel observar que o compdsito
apresentou baixa quantidade de macrofissuras por metro. Este fator é resultado da
menor resisténcia da matriz, que afeta a aderéncia. Porém, ainda assim,
apresentaram valores bastante elevados, comprovando entéo a maltipla fissurag&o.
A densidade de macrofissuras do compdsito com chamote esta na Tabela 5.9 e as

aberturas de fissura estdo representadas na Figura 5.13.
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Tabela 5.9 - Densidade de macrofissuras do compésito F3.0-100MC+CHA+5C,
antes e apos ser submetido a altas temperaturas.

Temperatura pensidade de
fissuras (n°/m)
25°C 73,5 (4,73)
100°C 57,72 (7,10)
150°C 48,84 (6,66)
200°C 59,94 (4,43)
250°C 39,96 (6,67)

F3.0-100MC+CHA-250°C

F3.0-100MC+CHA-200°C

[ F3.0-100MC+CHA-150°C ]

F3.0-100MC+CHA-100°C !5

| F3.0-100MC+CHA-25°C | l

-
E— =er——oeer——

Figura 5.13 — Padrao de fissuracdo ap6s ensaios de tracdo para o compadsito F3.0-

100MC+CHA+5C, antes e ap0s ser submetido a altas temperaturas.

Os resultados de tracdo direta para o compdsito da F3.0-100MC-S/A (sem
agregados) em altas temperaturas sao apresentados na Figura 5.14. Na Tabela 5.10
estdo os resultados de tensdo, deformacdo e modulo de elasticidade. Mais uma
vez todos 0s compasitos apresentaram comportamento semelhante nos 4 estagios
de carregamento. Na fase linear eléstica, na qual o comportamento € governado
pela matriz, ocorre reducdo gradativa da tensdo de primeira fissura (c1f) com 0
aumento da temperatura, ou seja, a matriz € diretamente afetada. Isto ocorre pelos
mesmos motivos apresentados anteriormente. O compdsito sem agregados
apresentou 1,37 MPa na tenséo de primeira fissura (c1f) em temperatura ambiente
e 10,53 GPa para o modulo de elasticidade (Et). Quando a 100, 150 e 200°C,
apresentaram os valores mostrados na Tabela 5.10, indicando degradacdo da

matriz.
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Figura 5.14 — Curvas tensao versus deformacdo do compdésito F3.0-100MC-

S/IA+5C, antes e apos ser submetido a altas temperaturas.

Tabela 5.10 - Resultados dos ensaios de tracdo para o compdsito F3.0-100MC-

S/IA+5C, antes e ap0s ser submetido a altas temperaturas.

Temperatura (I\: > 2 (mnf /lrfnm) (K/'ln;;) (mr?w??;m) Et (GPa)
25°C ((1):%) 0,0011 (g:%) 0,030 (11(?5358?;
100°C (cliig) 0,0006 (812451) 0,026 (2:8;)
150°C (818% 0,0004 (i%i) 0,031 (i;g)
200°C (8:83) 0,0004 (iéi) 0,032 (igg)

o1f = tensdo de 1* fissura; €11 = deformag&o correspondente a 12 fissura;
Omax = tensdo maxima;

Emax = deformag&o correspondente a tensdo maxima;

E:=modulo de elasticidade na tracao.
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Os compositos, na regido logo apds a primeira fissura, apresentaram
propagacdo e formagdo distribuida de fissuras. Para este compdsito, verificou-se
maior quantidade de fissuras por metro, ou seja, a matriz sem agregado, quando
submetida a temperaturas elevadas, apresenta densificacdo da interface fibra-
matriz. A medida que a abertura de fissuras se satura, ocorre dano progressivo
caracterizado por um estagio de abertura de apenas uma fissura levando a ruptura
por meio do arrancamento da fibra de todos os compdsitos. A inclinacéo da curva
deste Gltimo estagio ndo sofre grandes alteracfes entre as diferentes temperaturas
avaliadas, ja que a fibra ainda demonstra capacidade de carga. Foram avaliados o0s
modulos de elasticidade equivalentes a zona 111, através da inclinagdo da curva, da
Figura 5.14 correspondentes a estas regides de saturacdo. Estes pontos estdo
indicados na Figura 5.14 como E, Ez, Es e E4. Os valores obtidos estdo na Tabela
5.11.

Os resultados demonstram que até a temperatura de 150°C, os compdsitos
apresentaram menores degradacdes na fibra, suportando cargas elevadas e
obtendo os mesmos padrdes de fissuracao. Ja quando submetidos a temperatura de
200°C, os compositos apresentaram uma maior degradacgdo tanto na matriz quanto
na fibra, obtendo-se entdo resultados inferiores relativos & tensdo e modulo de

elasticidade neste trecho.

Tabela 5.11 - Modulos de elasticidade equivalentes obtido no dltimo trecho (zona
I11) nos ensaios de tragdo para o composito F3.0-100MC-S/A+5C.

Maodulos de elasticidade equivalentes

na zona Il (GPa)

E1 0,166
E2 0,165
Es 0,159
Es4 0,093

Assim como na fase linear elastica, 0 compdsito sem agregados, a 100,
150 e 200°C apresentou reducdo gradativa da tensdo maxima. Pode-se afirmar,
mais uma vez, que as modificacbes relativas a interface fibra-matriz sdo

provenientes principalmente da deterioragcdo da matriz, e em menor escala da fibra


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1512776/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1512776/CA

89

de juta. Este composito, em todas as temperaturas, também apresentou
comportamento de strain-hardening e maltipla fissuragao.

Com relacdo a densidade de macrofissuras apds exposicdo a altas
temperaturas e aos ensaios de tracdo, € possivel observar que 0s compdsitos
degradados obtiveram maiores valores de macrofissuras por metro a partir de
150°C, justificados pela densificagdo da interface fibra-matriz, comprovando,
entdo, a multipla fissuracdo. Os valores médios obtidos estdo na Tabela 5.12 e as
aberturas de fissura na Figura 5.15. A Figura 5.16 mostra a densidade de
macrofissuras (n°/m) dos compositos submetidos & variacdo térmica, sendo o
melhor comportamento de mdaltipla fissuracdo o da matriz sem agregados (F3.0-
100MC-S/A+5C).

F3.0-100MC+S/A-200°C 3

F3.0-100MC+S/A-150°C
F3.0-100MC+S/A-100°C

P —————————— S —
F3.0-100MC+S/A-25°C

Figura 5.15 — Padrdo de fissuracdo ap6s ensaios de tragdo para o compdsito F3.0-

100MC-S/A+5C, antes e apds ser submetido a altas temperaturas.

Tabela 5.12 - Densidade de macrofissuras do composito F3.0-100MC-S/A+5C,

antes e apos ser submetido a altas temperaturas.

Temperatura I_Z)ensidade de
fissuras (n°m)
25°C 82,5 (7,86)
100°C 73,26 (8,88)
150°C 108,78 (13,32)
200°C 97,68 (12,21)
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Figura 5.16 — Densidade de macrofissuras dos compdsitos submetidos a altas

temperaturas.

5.4. Conclusao

Resultados mecéanicos demonstraram que o0 geopolimero 80MC20SA
apresentou maior deterioracdo quando exposto a temperatura do que 0s outros
dois (100MC e 80MC20SA). Sendo a deterioracdo nas primeiras temperaturas
associada a desidratacdo das zeo6litas e do gel geopolimérico, causando a maior
degradacdo na matriz 80MC20SA. A compatibilidade entre a matriz e seus
agregados interfere diretamente em temperaturas de até 500°C. Esta afirmacéo é
comprovada por meio dos resultados obtidos com a matriz 100MC+CHA. Apesar
de sua resisténcia a compressdo inicial ser 11 MPa menor do que a matriz 100MC,
a substituicdo mostrou-se benéfica, atingindo resultados satisfatérios a 1000°C.

Os compositos reforcados com fibras naturais demonstraram elevadas
degradacdes para a matriz 100MC (com areia). A substituicdo por chamote e/ou a
retirada completa de agregados mostrou-se bastante benéfica. Estas matrizes
foram capazes de proteger a fibra, que se degradaria totalmente a 170°C
(GASSAN et al., 2001), e ainda assim suportar tensdes elevadas, demonstrando

comportamento de multipla fissuragéo.
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6 Conclusoes e sugestoes

6.1. Conclusodes

Foram realizadas caracterizacfes de trés matrizes geopoliméricas distintas
(com diferentes teores de metacaulim, silica ativa e escéria de alto-forno), por
meio de ensaios de tracdo direta, compressédo axial e flexdo a 4 pontos. Foi
possivel perceber que as diferentes composicfes tiveram comportamentos
mecanicos bem distintos entre si. A presenca de escéria de alto-forno aumentou
significativamente a resisténcia a compressdo axial devido a provavel formacéo
do gel adicional CaO-Al>03-SiO,-H,O [C-A-S-H], que penetra e preenche 0s
poros da matriz geopolimérica Na20O-Al203-SiO2-(H20)[N-A-S-(H)]. Além disso,
as trés matrizes alcancaram elevadas resisténcias a compressao axial aos sete dias,
com valores de até 82 MPa (para a matriz com metacaulim e escoria de alto-
forno).

Também foram feitas caracterizagdes de compdsitos geopoliméricos reforcados
com fibras bidirecionais de juta por meio de ensaios de tracdo direta e flexdo a 4
pontos, bem como ensaios de arrancamento de corddo de juta em matrizes
geopoliméricas. Foram produzidos compésitos reforcados com 5 camadas de
tecido e utilizadas as matrizes caracterizadas anteriormente, com MC, MC+SA e
MC+EAF. Todos o0s compdsitos apresentaram comportamento de strain-
hardening e formacdo de mdultiplas fissuras. A inclusdo de fibras de juta
bidirecionais modificou 0 comportamento mecanico das matrizes geopoliméricas,
tornando-as duteis, modificando também o padrdo de fissuras. Em ambos o0s
ensaios 0s compositos formados a partir de MC + EAF apresentaram melhor
comportamento mecanico, sendo este atribuido ao aumento da resisténcia da
matriz devido a provavel presenca do gel adicional (C-A-S-H).

Os compositos com MC + EAF e MC + SA apresentaram maior formacéo
de fissuras, devido a melhor aderéncia da interface fibra-matriz. Este fato foi
comprovado por meio dos ensaios de arrancamento com diferentes comprimentos

de embebimento. Avaliou-se também a diferenca de aderéncia fibra-matriz entre
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matrizes geopoliméricas e cimenticias, obtendo resultados de aderéncia 50%
menores para aquelas em relacéo a estas.

Foram realizados estudos de durabilidade térmica nas matrizes e nos
compositos. Geopolimeros a base de MC+SA apresentaram maiores degradacgdes
devido a maiores perdas de &gua nas primeiras temperaturas. A compatibilidade
entre as matrizes e o agregado influenciou os resultados para temperaturas de até
500°C. Esta afirmacdo foi comprovada por meio dos resultados obtidos para a
matriz de MC com substituicdo da areia por chamote. Esta matriz, mesmo tendo
baixa resisténcia mecanica em relacdo as demais, teve o melhor comportamento a
1000°C.

Os compositos reforcados com fibras naturais de juta tiveram maiores
degradac6es para a matriz com MC e areia. A substituicdo da areia por chamote e
a auséncia de agregados mostrou-se bastante benéfica. Essas matrizes foram
capazes de proteger a fibra e ainda suportar tensbes elevadas, mostrando
comportamento satisfatorio quanto a durabilidade térmica de compositos

geopoliméricos reforcados com fibras naturais de juta.

6.2. Sugestdes para futuros trabalhos

A partir das conclusBes obtidas nesta pesquisa, pode-se sugerir a realizacédo
de outras analises experimentais, para justificar e fundamentar os efeitos nédo
conclusivos deste trabalho como, por exemplo:

- termogravimetria € MEV nas fibras, além de realizacdo de ensaios de
arrancamento em corpos de prova submetidos a altas temperaturas para completa
avaliacdo da interface fibra-matriz;

- analise de RMN-MAS para entendimento das diferentes fases do gel
geopolimérico submetido a altas temperaturas;

- estudo das reologias das matrizes geopoliméricas;

- utilizacdo de polimeros no tratamento das fibras para se obter uma melhor
aderéncia fibra-matriz;

- estudo da mineralizag&o das fibras naturais em matrizes geopoliméricas.
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