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RESUMO

O uso de fibras vegetais como agente de reforco em geopolimeros,
representa uma alternativa na substituicdo de fibras manufaturadas como agente de reforco,
a folha do abacaxizeiro, uma planta abundante na regido e de facil cultivo e processamento,
que produz fibras de baixo modulo de 6timo desempenho mecénico, surge como
alternativa ecologicamente viavel e sustentavel.

Neste trabalho, fibras de ananas comosus e agave sisalana foram
caracterizadas passaram por um processo de selecdo, limpeza, lavagem, secagem e corte
das mantas in natura para producao de compdsitos a base de matriz geopolimérica.

O bom desempenho mecénico aliado a possibilidade de utilizacdo de
residuos industriais e a abundancia de materiais precursores da regido favorecem a
utilizacdo do geopolimero como matriz na obtencdo dos corpos-de-prova usados nesse
estudo.

A utilizacdo de fibras vegetais (ananas comosus e agave sisalana) como
agente de reforco em geopolimero para obtencdo de compdsitos proporcionou ganho de
qualidade as propriedades mecéanicas da matriz. Concluimos que a razdo Si/Al € uma das
principais variaveis de controle do processo de geopolimerizacdo, todavia uma melhor
relacdo da interface fibra/matriz produz acomodacédo e melhor desempenho com absorg¢édo
de esforco consideravel por parte do compdsito. Esse comportamento é influenciado por
variacdes de temperatura, pressdo e fluidez do geopolimero utilizado como matriz.

Durante esse estudo, técnicas de andlise térmica (TG, DTG, DTA),
microscopia (MEV) e espectroscopia (XRF, DRX), bem como ensaios mecanicos e
quimicos, foram utilizadas para caracterizar 0s materiais utilizados nesse trabalho,
também sdo apresentados os resultados de ensaios mecanicos dos compdsitos com fibras
de sisal e abacaxizeiro e seu comportamento micro-estrutural, quando serd possivel
comparar os beneficios que as fibras vegetais acrescentaram ao desempenho e resisténcia

dos corpos-de-prova.

Palavras-Chave: compdsitos, fibras vegetais, geopolimero, ananas comosus, agave
sisalana.



ABSTRACT

The use of vegetable fibers as a reinforcing agent in geopolymers,
represents an alternative to the replacement of manufactured fibers as a reinforcing agent.
The pineapple leaf, an abundant plant in the region and with easy cultivation and
processing, which produces low modulus of good mechanical performance fibers, emerges
as an ecologically viable and sustainable alternative.

In this work, fiber ananas comosus and agave sisalana have been
characterized by a process of selection, cleaning, washing, drying and cutting of fresh
blankets for the production of composites based on geopolymer matrix.

The good mechanical performance and the possibility of using industrial
waste materials and the abundance of precursors materials of the region favor the use of
geopolymer matrix in obtaining the bodies of proof used in this study.

The use of vegetable fibers (ananas comosus and agave sisalana) as a
reinforcing agent in geopolymer to obtain composites provided gain in quality to the
mechanical properties of the matrix. We conclude that the ratio Si / Al is one of the main
variables controlling the process of geopolymerization. However, a better relationship of
the interface fiber / matrix produces accommodation and better performance with and
absorption of considerable effort on the part of the composite. This behavior is influenced
by variations in temperature, pressure and flow of geopolymer used as a matrix.

During this study, thermal analysis techniques (TG, DTG, DTA),
microscopy (MEV) and spectroscopy (XRF, DRX) as well as mechanical and chemical
tests were used to characterize the materials used in this work. Also presented are the
results of mechanical tests of composites with sisal and pineapple tree fibers, and micro-
structural behavior, when it will be possible to compare the benefits of vegetable fiber

added to the performance and resistance of bodies of proof.

Keywords: composites, vegetable fibres, geopolymer, ananas comosus, agave sisalana.
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CAPITULO |

1.0 INTRODUCAO

A idéia de materiais compoésitos ndo é recente. A natureza apresenta
inimeros exemplos onde os compdsitos se fazem presentes. A madeira € um composito
fibroso constituido de uma matriz de lignina e pectina reforcada com fibras de celulose.
Alem dos compositos naturais, o0 homem, desde a antiguidade, utiliza intuitivamente o
conceito de materiais compositos ao combinar palha e barro. Os avangos dos materiais
tradicionais e 0 surgimento de novos materiais, Como 0S compositos bioinorganicos, por
exemplo, ampliaram notadamente as possibilidades de desenvolvimento de materiais dessa
natureza. Assim surgiram 0s compdsitos com matriz metalica ou matriz polimérica
reforgados com fibras de vidro, carbono ou de aco, compdsitos de matriz plastica reforcado
com fibras naturais e os argilocompositos naturais. Atualmente, os materiais compositos
possuem inumeras aplicacdes, nos mais diversos campos da engenharia, na industria naval,
de aviacdo e automobilistica e vem ocupando consideravel espaco nas areas de conforto,
seguranca, utensilios médicos hospitalares e ornamentais.

Os materiais compdsitos obtidos neste trabalho foram produzidos com as
sequintes configuracdes: reforcos de fibra vegetal in natura da folha do abacaxizeiro
(ananas comosus) e da folha do sisal (agave sisalana) em matriz geopolimérica. A
proposta € entender o comportamento dos compdsitos sob esforcos mecanicos e acoes
fisico-quimicas, e aperfeicoar suas propriedades reoldgicas, através de uma melhor adeséo
da interface fibra-matriz. O entendimento tedrico foi complementado através de estudos
experimentais, observando o comportamento dos compdsitos com matriz geopolimérica
reforcados com fibras vegetais, através da analise do comportamento de algumas

propriedades especificas e utilizando técnicas de caracterizagoes.



1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Geral

O objetivo geral consiste na preparacdo e desenvolvimento de material
composito utilizando matérias-primas regionais em matriz geopolimérica reforcada com

fibra de sisal e da folha do abacaxizeiro com caracteristicas naturais e renovaveis.

1.1.2 Especificos

i) Utilizacdo de 3% de fibras vegetais com 25mm de comprimento para obtencdo dos

compositos;

i) Andlise da interface fibra/matriz, através de MEV com o0 objetivo de observar as

modificagdes microestruturais;

iii) Determinacdo da resisténcia dos corpos de prova através de ensaios mecanicos de
flexd@o trés pontos, compressao diametral, compressdo simples e ensaio de absorcdo de

impacto.



1.2 ESTRUTURA DA TESE

O trabalho esta dividido em 05 (cinco) capitulos.

Inicialmente, no Capitulo | introduz o tema acerca de fibras vegetais utilizadas
como agente de refor¢o, aborda a utilizacdo de novos materiais e a sintese de compdsitos a
base de geopolimeros, explicitando os objetivos do trabalho e a metodologia a ser

utilizadas na pesquisa.

No Capitulo Il é apresentada uma revisao bibliografica sobre o desenvolvimento de
varios estudos cientificos a cerca do tema, desde a origem dos geopolimeros, a utilizacéo
de fibras vegetais como agente de reforco, o desenvolvimento e a aplicagdo de materiais

compositos na industria.

No Capitulo 111 é abordada a parte experimental desenvolvida nesta pesquisa desde
0s materiais utilizados e os métodos disponiveis para caracterizacdo fisico-quimica das

fibras vegetais e dos compadsitos, bem como das propriedades mecénicas.

No Capitulo 1V s3o apresentados os resultados quantitativos e qualitativos. E
realizado um estudo da evolucdo térmica do agente de reforco, bem como de suas
caracteristicas fisico-quimicas. Foi estudado o comportamento dos compaositos sob acao de
esforcos mecéanicos e analisado as modificacBes microestruturais da interface matriz/agente

de reforco, atraves de MEV.

No Capitulo V sdo apresentados as conclusdes finais e sugestfes para trabalhos

futuros.



CAPITULO I

2.0 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 INTRODUCAO

A aplicagdo industrial de compositos nas diversas areas vem crescendo
consideravelmente em virtude do aperfeicoamento nos processos de producéo, bem como
da concepcéo de novos agentes de refor¢o e estruturas compostas, (MANDER, 1981; 1988;
MARON, et al., 1989). Destaca-se, também a evolucdo do uso de compdsitos a base de
fibras “naturais”, também em elementos estruturais submetidos a pequenos esfor¢os. 1sso
porque as fibras naturais, em geral, apresentam valores inferiores nas propriedades
mecanicas do que as fibras manufaturadas, restringindo o seu uso em elementos estruturais
de médio desempenho.

A utilizacdo de reforcos naturais em compdsitos a base de geopolimero
continua sendo um desafio inovador a essa classe de materiais. A procura de melhores
propriedades fisicas, mecanicas e quimicas para 0s novos compoésitos, o uso de fibras
naturais conduzem os pesquisadores ao estudo de novos materiais que possam atender as
exigéncias do mercado, (MOE et al., 2002; AQUINO et al., 2007).

O estudo de novos reforcos de origem vegetal visa a associacdo e
compatibilidade as pastas geopoliméricas na formacdo de novos materiais compdsitos.
Como a fibra ananas comosus, abundante no estado da Paraiba, constitui um desafio para
geracdo de emprego e renda para 0 mercado local.

Durante esse trabalho, foram analisados os resultados da caracterizacao
microestrutural, das propriedades de resisténcia e rigidez, das propriedades fisicas e
quimicas dos agentes de reforco. Durante a confecgdo dos compdsitos foi analisado o
comportamento interfacial entre as fibras vegetais e a matriz, possuindo importancia

fundamental na resposta mecénica do produto final. O desempenho mecanico do
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compdsito (resisténcia final, modulo de elasticidade, etc.) é determinado a partir dos
ensaios mecénicos de resisténcia a compressdo simples, a compresséo diametral, tracdo na

flexdo em trés pontos e absorcéo de impacto.

2.2 FIBRAS VEGETAIS

2.2.1 “Agave Sisalana” (Fibra de Sisal)

Classificacdo cientifica

Reino: Plantae
Divisdo: Magnoliophyta
Classe: Liliopsida
Ordem: Asparagales
Familia: Agavaceae

Género: Agave
Espécie: A. sisalana

Nome binomial

Agave sisalana
Perrine

Figura 2.1: Agave Sisalana,(http://pt.wikipedia.org/wiki/Sisal).

O sisal (Agave sisalana), familia Agavaceae ¢ uma planta utilizada para fins
comerciais.O Agave sisalana é cultivado em regides semi-aridas. No Brasil, os principais
produtores sdo os estados da Bahia e Paraiba, especialmente na Bahia, onde esta localizado
0 maior pélo produtor e industrial do sisal no mundo, que sdo as cidades de Valente e
Conceicdo do Coité. Do sisal, utiliza-se principalmente a fibra das folhas que, ap6s o
beneficiamento, é destinada principalmente a inddstria de cordoaria (cordas, cordéis, fios,
tapetes, etc). O sisal € uma planta originaria do México. Os primeiros bulbilhos da agave
sisalana foram introduzidos na Bahia, em 1903, pelo Comendador Horécio Urpia Junior
nos municipios de Madre de Deus e Maragogipe. Foram trazidos provavelmente da
Florida, através de uma firma americana, sendo difundido inicialmente no estado da
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Paraiba e somente no final da década de 30 na Bahia. Atualmente o Brasil é o maior
produtor de sisal do mundo e a Bahia é responsavel por 80% da producdo da fibra
nacional.O sisal teve seu apogeu econdmico durante a Crise do Petrdleo nas décadas de 60
e 70. A utilizacdo das fibras manufaturadas, porém a necessidade de preservacdo da
natureza e a forte presséo dos grupos ambientalistas vem contribuindo para o incremento

da utilizacdo de fios naturais.

O ciclo de transformacdo do sisal em fios naturais tem inicio aos 3 anos de
vida da planta, ou quando suas folhas atingem até cerca de 140 cm de comprimento que
podem resultar em fibras de 90 a 120 cm. As fibras representam apenas 4 a 5% da massa
bruta da folha do sisal. As folhas s&o cortadas a cada 6 meses durante toda vida util da
planta que € de 6 a 7 anos. Ao final do periodo é gerada uma haste (inflorescéncia), a
flecha, onde surgem as sementes de uma nova planta. Uma caracteristica da familia é que a
planta morre apds gerar as sementes.O sisal pode ser colhido durante todo o0 ano: para isto
ser possivel, ndo sdo destacadas do caule as folhas mais novas.E uma planta resistente &

aridez e ao sol intenso do sertdo nordestino.

2.2.2 Produtos derivados

Os principais produtos sao os fios biodegradaveis utilizados em artesanato;
no enfardamento de forragens; cordas de varias utilidades, inclusive navais; torcidos,
terminais e cordéis. O sisal também é utilizado na producéo de estofos; pasta para inddstria
de celulose; producdo de tequila; tapetes decorativos; remédios; biofertilizantes; racao
animal; adubo organico e sacarias. As fibras podem ser utilizadas também na industria
automobilistica, substituindo a fibra de vidro. Uma fibra sintética demora até 150 anos para

se decompor no solo, enquanto a fibra do sisal, em meses, torna-se um fertilizante natural.

2.2.3 Regides de plantio e comércio

Atualmente a Tanzania, Quénia, Uganda (Africa Oriental) e Brasil, fazem
parte do maiores cultivadores de sisal do mundo. Também sdo de destaque os paises:

Angola, México e Mogambique.
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2.2.4 “Ananas Comosus” (Fibra da Folha do Abacaxizeiro - FFA)

Classificacdo cientifica

Reino: Plantae
Divisdo:  Magnoliophyta
Classe: Liliopsida
Subclasse: Commelinidae
Ordem: Poales

Familia: Bromeliaceae
Subfamilia; Bromelioideae

Nome binomial

Ananas comosus
Pineapple

Figura 2.2: Ananas Comosus, (http://pt.wikipedia.org/wiki/Abacaxi).

Ananas Comosus ou Abacaxizeiro é uma planta monocotileddnea da familia
das bromeliaceas, subfamilia Bromelioideae. Os abacaxizeiros cultivados pertencem a
espécie Ananas Comosus, que compreende muitas variedades frutiferas. Ha também varias
espécies selvagens, pertencentes a0 mesmo género e grupo; o termo abacaxi (em
portugués) é, com forte probabilidade, oriundo do tupi ibacati, ‘bodum ou fedor de fruto’,
‘“fruto fedorento’ (ibd, ‘fruto’, cati, ‘recender ou cheirar fortemente’), documentado ja no
inicio do séc. XIX. O termo ananas (em portugués e espanhol) é do guarani nand, e
documentado em portugués na primeira metade do séc. XVI e em espanhol por volta de
1578, em que € emprestado do portugués do Brasil ou da sua lingua geral. O termo abacaxi
também é um termo amerindio, o fruto, quando maduro, tem o sabor bastante acido e
muitas vezes adocicado. Em culinaria pode ser utilizado como um poderoso amaciante de
carnes. Habitualmente usa-se a polpa da fruta, mas seu miolo e as cascas podem ser
aferventadas para producdo de sucos. Este fato provavelmente se deve a seu visual
espinhoso e ressequido, bem como a dificuldade para descasca-lo sem se ferir com suas

farpas, presentes tanto na "coroa” quanto na prépria casca. Descascar o abacaxi, uma
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extensdo da mesma giria, significa resolver um problema dificil. Na linguagem corrente do
Brasil tal como em Angola, costuma-se designar por ananas os frutos de plantas nédo
cultivadas ou de variedades menos conhecidas ou de qualidade inferior. Por sua vez, a
palavra abacaxi costuma ser empregada ndo apenas para designar o fruto de melhor
qualidade, mas a propria planta que o produz. O abacaxi é um fruto-simbolo de regides
tropicais e subtropicais, de grande aceitagdo em todo o mundo, quer ao natural, quer
industrializado: agrada aos olhos, ao paladar e ao olfato. Por essas razdes e por ter uma
"coroa", cabe-lhe por vezes o cognome de "rei dos frutos", que lhe foi dado, logo apds seu

descobrimento, pelos portugueses.

2.2.5 Produtos derivados

Fibras naturais vém sendo utilizadas como refor¢cos em matrizes cimenticias
e poliméricas como uma alternativa sustentavel as fibras sintéticas, as fibras naturais tem
sido utilizadas para reforcar materiais inorganicos por milhares de anos, porém apenas
durante a segunda guerra mundial, a devida atencdo foi dada para o uso de fibras
celulésicas como reforco em materiais a base de cimento. Quando a reserva da fibra de
asbesto comecou a diminuir, a fibra de celulose comecou a ser empregada como substituto
parcial ou total do asbesto. No comeco dos anos 70, quando foi descoberto que o asbesto é

prejudicial a saude humana, outra vez, foi dada atencéo as fibras naturais.

Figura 2.3: Produtos téxteis a partir da fibra de ananas comosus, (www.tribo.org/textures/pinya.html.
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As fibras da folha do abacaxizeiro sdo usadas na India para a fabricacio de
fios e de tecidos para a aplicacdo téxtil em produtos de artesanato. Nas Filipinas essas
fibras tém sido usadas em forros para bermudas, camisas, figura 2.3, esteiras, capachos,
bolsas, cobertor, material isolante térmico e acUstico,(MUKHERJEE &
SATYANAYRANA, 1986). As propriedades da estrutura das célula, das fibras unitérias e
das mechas da fibra da folha do abacaxizeiro s&o mostradas na tabela 2.1.

Tabela 2.1:Propriedades da estrutura da fibra da folha do abacaxizeiro, (SATYANARAYANA, 1986).

Celula Comprimento L (um) 3-9
Largura B (um) 4-8
Razéo de aspecto L/D 450

Fibra Vegetal Densidade linear (Denier) 14
Tenacidade (MN/m?) 710
Alongamento na ruptura (%) 2-6
Rigidez torcional (MN/m®) 360
Rigidez na flexdo (MN/m?®) 3-8
Expanséo transversal na agua (%) 18-20
Tenacidade (MN/m?) 370
Densidade Verdadeira (Kg/m®) 1480
Densidade Aparente (Kg/m®) 1350
Porosidade (%) 9,0
Retencao de umidade a (65% UR) 11,8
Retencdo de umidade a (100% UR) 41,0

Entre os varios tipos de fibras vegetais, a fibra da folha do abacaxizeiro
(FFA), exibe excelentes propriedades mecanicas. As propriedades superiores da fibra do
abacaxizeiro sdo associadas com o alto teor de celulose e baixo angulo micro-fibrilar. As
propriedades da fibra variam de acordo com o aspecto dimensional, comprimento e
espessura ou diametro, com as condicdes de plantio, idade e tipo das folhas, algumas
caracteristicas e propriedades da fibra in natura da folha do abacaxizeiro sdo mostradas na
tabela 2.2.



Tabela 2.2: Caracteristicas e propriedades da fibra da folha do abacaxizeiro, (SATYANAYRANA, 1986).

Caracteristicas Propriedades

Comprimento Fibra técnica: de 50 a 120 cm
Fibra individual: 2,5 a 4,5mm

Diédmetro 105um

Pureza Otima

Cor Branca-creme

Brilho Superficie lustosa

Superficie da fibra Lisa

Toque Macio

Teste de combustéo Chama amarela rapida, semelhante a
combustéo do papel

Comportamento acido Muito sensivel

Densidade 1,44g/cm’

Higroscopicidade 11%

Tingibilidade Otima: cores claras e luminosas

2.2.6 Regides de Plantio e Comércio

Segundo dados da FAO (Organizacdo das Nag6es Unidas para a Agricultura
e Alimentacdo), o Brasil € o maior produtor mundial de abacaxi, respondendo por 13,4%
do total anual no periodo de 2001 a 2006. No mercado nacional, o abacaxi responde por
5,2% do valor da producado de frutiferas. Entre os estados, o Para foi o primeiro colocado,
com 354.244 milheiros de frutos, 32,1% a mais que em 2005, o que correspondeu a 20,8%

da producéo nacional da fruta.

Os municipios paraenses de Floresta do Araguaia e Concei¢do do Araguaia
produziram 162.000 e 145.000 milheiros de abacaxi, o que correspondeu a 9,5% e 8,5% da
producdo brasileira de 2006. Os municipios paraibanos de Santa Rita, Itapororoca, Aracagi
e Pedras de Fogo somaram cerca de 15% do que foi produzido. Em Minas Gerais, 0sS
maiores produtores foram Canapolis, Monte Alegre de Minas, Frutal e Fronteira, somando

11,8% da colheita de abacaxi no pais.
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2.3 COMPORTAMENTOS DE FIBRAS VEGETAIS COMO AGENTE DE
REFORCO.

As fibras vegetais podem ser extraidas de diferentes partes da planta: do
caule (juta, malva, bagaco de cana-de-agUcar, bambu); folhas (sisal, bananeira, abacaxi,
curaud), do fruto (algodao, coco verde e maduro); do tronco (madeira) e outros. Devido a
isto, elas diferem consideravelmente uma das outras, mas possui em comum o fato de
serem constituidas basicamente por trés componentes: celulose(C), lignina (L) e polioses
(P), também conhecidas como hemiceluloses (ROWELL, 1996); (FENGEL, 1989) como

mostrado de forma esquematica na figura 2.4.

Figura 2.4: Modelo esquemaético da associa¢do dos componentes da parede celular: a) vista de um corte
transversal; b) vista de um corte tangencial, L-P indica liga¢des ligninas-polioses, (FENGEL; WEGENER,
1989).

As fibras vegetais provém de fontes renovaveis e abundantes,
principalmente nos tropicos. A sua consideravel biodegradabilidade pode contribuir para
um saudavel ecossistema e seu baixo custo e razoavel desempenho atendem aos interesses
econdmicos de muitas industrias. A Figura 2.5 mostra, esquematicamente, as principais
fontes das fibras por classe.
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Figura 2.5: Classificacdo das fibras vegetais, (TOLEDO, 2000).

Fibras naturais a partir de folhas, sementes ou de partes fibrosas do tecido da
planta incluem: coco, sisal, juta, Luffa cylindrica (sponge gourds), flax, ramie, palmeira,
canhamo, céton, cana de agucar, bambu, piacava, banana, abacaxi, curaud, dentre outras.
Estes materiais sdo todos compostos de fibrilas de celulose unidas com material resinoso e
ligninina do tecido da propria planta (TANOBE et al., 2005).

2.3.1 Fibras Lignoceluldsicas como Agente de Reforco em Compositos

Os compdsitos podem ser reforcados por fibras de tal forma que ambas,
fibras e matriz, conservem suas identidades quimicas e fisicas e, ainda, produzam uma
combinacdo de propriedades que ndo podem ser conseguidas com um dos constituintes
individualmente. Em geral, as fibras sdo os principais membros de transporte de cargas,
enquanto a cercania da matriz as mantém na localizacdo e direcdo desejada, agindo como
um transportador médio de carga e protegendo as fibras de danos ambientais, (MALLICK,
2006). As propriedades mecanicas do reforco fibroso em compoésitos poliméricos
dependem, principalmente, de trés fatores: modulo de resisténcia da fibra, estabilidade
quimica da matriz polimérica e ligacdo efetiva entre matriz e reforco na transferéncia de
forcas através da interface. Muitas propriedades de materiais compositos fibrosos sdo
fortemente dependentes de parametros microestruturais como o diametro, comprimento,

fracdo volumeétrica, orientacdo e modo de dispersao da fibra, (KURUVILA, 1999).
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Quanto a orientacdo das fibras em compoésitos pode ser: unidirecionadas
com fibras continuas (a); aleatéria com fibras descontinuas multidirecionais (b) e

orientadas de fibras descontinuas(c), conforme esquema mostrado na figura 2.6.

Figura 2.6: Tipos de distribuicdo de fibras em compésitos (a) fibras continuas unidirecionais, (b) fibras
descontinuas e aleatdrias, (c) fibras descontinuas unidirecionais, (MATTHEUS; RAWLINGS, 1994).

Compositos com fibras lignoceluldsicas sdo utilizados em produtos
estruturais como coberturas, muros, construcdes e decoracdo. Outras aplicacdes incluem
ainda infraestrutura como marinas, cercas de seguranca, pisos de caminhdo, painéis
automotivos, proa de navios e em aplica¢@es industriais e de consumo como equipamentos
de play ground, bancos, etc, (DEMIR et al., 2006). A Figura 2.7, apresenta um exemplo
recente de aplicacdo de material composito de matriz polimérica reforcado com fibra

natural no setor automotivo.

Figura 2.7: Materiais compositos poliméricos reforcados com fibras de sisal e flax utilizados em
componentes no setor automotivo: A) Mercedes-Benz Classe E e B) Mercedes-Benz Classe A, (SIQUEIRA,
2006).
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2.3.2 Comprimento Critico da Fibra Utilizada

A influéncia do comprimento da fibra e a eficiéncia de sua ligacdo com a

matriz séo fatores essenciais para garantir uma melhor transferéncia de carga da matriz
para as fibras e com isso melhorar as propriedades do compdsito. Fibras muito curtas
resultam em uma transmissé@o pouco eficiente da carga externa aplicada sobre a matriz
polimérica, (MONTEIRO, S. N. et al., 2006). Kelly e Tyson, (KELLY, A. e TYSON, W.
R., 1965) propuseram um comprimento denominado de critico, L, de modo que abaixo
deste comprimento ndo havera transmissdo de carga da matriz para fibra sem o seu
rompimento. O valor do comprimento critico é dado pela equagéo 2.1:
L = dz_‘if 2.1
Onde d o didmetro da fibra, o limite de resisténcia a tragdo e T forca de ligacéo entre fibra e a
matriz. O didmetro da equacdo 2.1 foi reduzido pela metade, por uma deducdo mais recente
(HULL, D. e T.W., C., 1981), conforme expde a equacdo 2.2, onde r € o raio da fibra.

L. = % 2.2

Fibras continuas, ou fibras longas possuem normalmente comprimento
superior a 15 vezes L.¢ (CALLISTER JR, W. D., 1999). Kelly e Tyson (KELLY, A., 1966)

propuseram um ensaio denominado de “pullout”, para a determinagdo do comprimento

critico e cuja descricdo grafica esta mostrada na Figura 2.8.

Figura 2.8: Esquema de ensaio de “ pullout” por Kelly e Tyson, ( KELLY, A. e TYSON, W. R., 1965).
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Este ensaio consistiu em embutir a fibra, até um comprimento L, em uma
capsula do material que simulava a matriz do compdsito. O conjunto foi submetido a
tracdo, com as garras da maquina prendendo tanto a ponta livre da fibra quanto a outra
extremidade da capsula. Para valores baixos de L, a fibra escorregou dentro da capsula,
estes valores estariam abaixo do comprimento critico, (MONTEIRO, S. N. e D'ALMEIDA,
J. R. M., 2006). Segundo Monteiro et al. (MONTEIRO, S. N. e D'ALMEIDA, J. R. M.,
2006), o conceito de comprimento critico de uma fibra é aparentemente mais complexo do
que foi originalmente proposto por Kelly e Tyson. Existe uma gama de comprimentos que
vai desde o limite, L.C, para o livre desacoplamento através do total desprendimento da

fibra em relacdo a matriz polimérica, até o comprimento minimo, para ndo desacoplar a

fibra da matriz.

2.3.3 Composicdo Quimica e Morfoldgica de Estruturas Lignocelulosicas

A biomassa vegetal, que inclui todos os materiais lignoceluldsicos, €
constituida por substancias que contém principalmente celulose, lignina e hemiceluloses.
Em menores quantidades sdo encontradas as pectinas, pigmentos e extrativos. As
principais fontes destas substancias incluem madeiras, insumos agricolas, plantas
aquaticas, fibras naturais, gramineas e outros, (CARASCHI, 1997). Varios estudos e
pesquisas sdo realizados visando o reaproveitamento de culturas e residuos vegetais para

obtencdo de combustiveis, fertilizantes ou matérias-primas para diversificadas industrias.

Celulose

A celulose, figura 2.9, é o principal constituinte dos organismos vegetais,
embora seja encontrada também em alguns organismos do reino animal, sendo o composto
organico mais abundante e disponivel na biosfera e o principal componente da parede
celular dos vegetais. Representando aproximadamente 1,5x10'? toneladas da producdo
anual da biomassa a celulose é considerada uma fonte quase inesgotavel para o aumento da

demanda por produtos ambientalmente corretos e biocompativeis, (KLEMM et al., 2005).
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Numerosas aplicacbes da celulose usam beneficios de sua
biocompatibilidade e quiralidade para imobilizacdo de proteinas, anticorpos, heparina e na
separacdo de moléculas enantioméricas assim como também na formacdo de compdsitos

de celulose com polimeros sintéticos e biopolimeros, (KLEMM et al., 2005).

H @ Hoaron a
O O
-
s CE-IH

CELULOSE

Figura 2.9: Estrutura da celulose formada a partir da B-D-glucopiranose, destacando a unidade repetitiva

basica (celobiose) e os terminais redutores e nao redutores, (GURGEL, 2007).

As fibras vegetais sdo constituidas por células individuais (microfibras)
unidas umas as outras por meio da lamela intermediéria, que é constituida de hemicelulose
e lignina. Cada microfibra é formada por um nimero de camadas, contendo fibrilas que séo
compostas por cadeias moleculares de celulose. Essas fibrilas se apresentam, em cada
camada sob a forma de espiral com angulos de inclinacdo variaveis, que tém influéncia
sobre o desempenho mecénico da fibra. A Figura 2.10 apresenta um esquema de uma
microfibra, onde podem ser vistas as camadas primarias e secundarias. A camada
secundaria é dividida em trés subcamadas (S1, S2 e S3). A regido central da fibra apresenta
uma cavidade denominada lumen, que € o grande responsavel pela elevada absorcdo de
agua e baixa massa especifica aparente, caracteristicas comuns as fibras vegetais. Alem
disso, substancias agressivas costumam penetrar no limen, a exemplo dos compostos
hidratados do cimento, em compdsitos com matriz cimenticias causando reacfes
degradantes nos componentes da fibra. Esses compostos podem, ainda, sofrer cristalizacao
nessa cavidade central vazia das fibras, causando enrijecimento desse refor¢o e sua

consequente fragilizacéo.
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Figura 2.10: Esquema de uma fibro-célula de uma fibra vegetal com dimenses
aproximadas, (COUTTS, 1995).

O tratamento de materiais que contém celulose nativa (celulose 1) para
formar fibras bem orientadas, invariavelmente, conduz a outra forma polimérfica da

celulose, a celulose II.

Celulose 11

Hidrato de celulose

Alcali de Ceaelulose |

TIA T I T T T T T T rrrr

Ceaelulose |1

Figura 2.11: Curvas de difracdo de raios-X de modificacBes de celulose formadas durante a alcalinizagdo e
regeneracdo (I = intensidade relativa, 26 = angulo de difracdo), (KLEMM,; et al., 2005, p. 33-63).
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A celulose I1, do tipo mercerizadas, € considerada por cristalizar numa célula
unitaria monoclinica de grupo espacial P21 que requer cada unidade de anidroglucose para
satisfazer o empacotamento antiparalelo das cadeias quando comparada ao empacotamento
paralelo apresentado pela célula unitaria da celulose I.

Por meio de ensaios quimicos de acessibilidade pode-se chegar a uma nova
classificacdo para a celulose em fun¢éo do grau de solubilidade em solugéo de hidréxido
de sodio (NaOH). A aliquota insolivel em NaOH 17,5% é chamada de a-celulose. A
porcdo que se solubiliza, mas precipita quando a solucdo é neutralizada, é chamada de 13-
celulose. A porcdo que ndo se precipita, mesmo quando a solucdo é neutralizada, é
denominada de y-celulose podendo ser novamente precipitada com adicdo de alcoois
alifaticos de cadeia curta (FENGEL, et al., 1984).

Lignina

A lignina, figura 2.12, € a segunda substancia mais abundante no reino
vegetal (BOTARO, 1996); pode ser definida como um biopolimero tridimensional,
aromatico, hidrofobico, altamente ramificado e amorfo, possuindo um variado namero de
grupamentos funcionais de estrutura complexa (grupos éteres alifaticos e aromaticos,
alcoois benzilicos, alcoois primarios e secundarios, grupos carbonila de aldeidos, cetonas e

ésteres, e fendis), baseada na unidade fenilpropanica, (BUDZIAK et al., 2004).

oOH

P =]

\/\-_/)// E</|J\ .
O—CH3
o o—cws
A

Figura 2.12: Estrutura Geral da Lignina (Reproduzida com permissio de “Real-World Cases in Green

Chemistry”, direitos de reproducdo em 2000 da American Chemical Society).
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A biossintese da lignina ocorre a partir de precursores derivados do
alcoolcindmico: o alcool trans-p-cumarilico, &lcool trans-coniferilico e o &lcool trans-
sinapilico. Estes precursores sdo obtidos a partir da glicose (gerada pela fotossintese)
através de rotas enziméticas que geram unidades siringilicas, guaiacilicas e p-
hidroxibenzilicas, (FENGEL et al., 1984).

Hemicelulose

Exemplos tipicos de hemicelulose sdo as polioses que representam
polissacarideos formados principalmente por pentoses e hexoses. As polioses se encontram
depositadas nas paredes das células em um estagio anterior a lignina nos tecidos vegetais

conforme mostra a figura 2.13.

— Celulose

Lignina

== Hemicelulose

Figura 2.13: Microfibrilas celuldsicas unidas por meio de uma matriz formada por glicoproteinas (proteinas
ligadas a acucares), hemicelulose e pectina (polissacarideos).

2.3.4 Propriedades Mecénicas das Fibras Vegetais

Na Tabela 2.3 apresentam-se as propriedades mecanicas e fisicas, de
algumas fibras vegetais comumente utilizadas em compdsitos encontrados na literatura
técnica. Esses dados foram tomados como elementos de comparacdo com valores obtidos
para as fibras estudadas no presente trabalho. Pode ser observada uma grande variabilidade
entre os valores apresentados, que pode ser creditada as condicdes ainda ndo padronizadas
dos testes aplicados. Além disso, essas propriedades dependem da idade da planta, do local

do cultivo, das condic@es climaticas e da microestrutura das fibras.
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Tabela 2.3: Valores médios de algumas propriedades mecéanicas de fibras oriundas de cultivo principal e
subprodutos da agricultura, (GASSAN, J. e BLEDZKI, A. K., 1999; REDDY et al., 2005; REDDY, N. e
YANG, Y., 2009).

Fibra E (GPa) or(MPa) £r(%) p(g/em’)
Vegetal Mddulo de Resisténciaa  Alongamento ~ Massa
Elasticidade Tracéo na Ruptura  Especifica

Sisal 19,5 570 4 1,45
Abacaxi 58,5 1627 2,3 1,44
Coco 22,5 200 17,5 1,37
Bagaco da cana 17 250 511 1,25
Bambu 36,5 450 3,22 1,5
Juta 29 300 1,7 1,03
Algodao 9,05 442 7,5 1,55
Ramie 94,7 669 3,7 1,5
Curauéd 28 600 3,02 1,347
Licuri 23,87 500 2 0,54
Folha da bananeira 20 550 55 1,35
Piacava 5,6 140 5 1,05
Linho 27,6 690 2,95 1,5
Bambu 25 289 3,2 1,5
Canhamo 34 900 3,5 1,5
Piacava 5,6 143 6 1,05

2.3.5 Tratamentos Superficiais de Fibras Naturais

A preparacdo de Compositos de Matriz Polimérica, reforcados com fibras
naturais, permite em muitos casos encontrar uma combinacdo entre um baixo custo, devido
a utilizacdo de materiais naturais como agentes de reforco e elevada resisténcia e baixa
densidade. No entanto, um dos maiores empecilhos para 0 uso em potencial destes
materiais tem sido a baixa compatibilidade entre o agente de reforgo natural e as matrizes
poliméricas (GARDEA-HERNANDEZ et al., 2008; ACHA et al., 2007; HONG et al.,
2007; TSERKI et al., 2005).
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Esta falta de compatibilidade se deve, em geral, ao considerével carater
hidrofébico das matrizes poliméricas em oposicéo ao elevado carater hidrofilico das fibras
naturais (BESSADOK et al., 2007; CORRALES et al., 2007; GOMES et al., 2007).

Os meétodos de tratamentos superficiais das fibras naturais que se dividem
em dois grupos: métodos fisicos que ndo mudam a composicdo quimica das fibras e os
métodos quimicos que envolvem mudancgas nas estruturas lignoceluldsicas, podem ser

usados com o objetivo de melhorar a adeséo na interface.

Mercerizagao

Mercerizacdo é um tratamento quimico no qual se submete a fibra natural a
uma interagdo com solucdo aquosa concentrada de base forte. Este tratamento produz
notavel inchamento, com mudanga na estrutura da fibra, dimensdo, morfologia e
propriedades mecanicas das fibras, (QIN et al., 2008; EDEEROZEY et al., 2007).

Durante a mercerizacdo a celulose | é transformada em celulose 11
produzindo mudancas na resisténcia e no brilho da fibra e em suas propriedades de
adsorcdo. Durante o processo 0 material se expande e as cadeias de polissacarideos sédo
rearranjadas. Desta forma a quantidade de material menos ordenado aumenta nas fibras
enquanto a parte cristalina diminui. A mercerizacdo tambem aumenta a area superficial
especifica das fibras tornando os grupos hidroxila das macromoléculas de celulose mais
facilmente acessiveis, (QIN et al., 2008; GURGEL, 2007).

Um dos efeitos mais prejudiciais causados pelo tratamento alcalino as
estruturas lignoceluldsicas é a reducdo da estabilidade mecénica com diminuicdo na

resisténcia a tracdo e no moédulo de Young das fibras.

Esterificacdo

A esterificacdo é um processo de modificacdo quimica realizado nas fibras
naturais para aumentar a compatibilidade entre as fibras fortemente polares e as matrizes
de consideravel carater hidrofobico, (GARDEA-HERNANDEZ et al., 2008; TSERKI et
al., 2005; GASSAN, et al., 2002). Com a reacdo de esterificagdo, os grupos hidroxilicos
superficiais das fibras naturais sdo substituidos por grupos provenientes dos agentes de
acoplamento, (PANAYIOTOU et al., 2005)
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A modificacdo também resulta na liberacdo de uma ou mais fungdes acidos
carboxilicos encontrados na lignina ou celulose, via formagdo de uma ligacdo éster
covalente, provendo sitios reativos adicionais aos quais mais rea¢ées quimicas se tornam
possiveis (XIAO et al.,, 2001). A Figura 2.14 apresenta 0 esquema da reacdo de
esterificacdo entre o anidrido succinico e os grupos hidroxilicos disponiveis presentes na

estrutura das fibras naturais.

0 : 0
0 o
od | —
OH 0--HOD
t o 1] \
Anidrido A H
Fibra Succinico Fibra Modificada

Figura 2.14: Esquema da reacdo de esterificacdo entre o anidrido sucinico e os grupos
hidroxilicos presentes na estrutura das fibras lignocelulésicas (suporte sélido), (HILL et al.,
1986R).

2.4 SISTEMAS GEOPOLIMERICOS UTILIZADOS COMO MATRIZ

O geopolimero pertence a uma classe de materiais de aluminosilicatos com
potenciais e aplicacbes como um substituto de cimento, para minimizacdo de emissoes de
gases de efeito e também como um material avancado para uso em compasitos de prova de
fogo e refratarios com elevado ponto de fulgor, agindo como matriz. A figura 2.15, mostra
o carbono-epoxy aeroespacial composto (a esquerda) em chamas, enquanto um composto

de carbono geopolimérico (direita) ainda resiste a 1200 ° C de temperatura.
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Figura 2.15: Geopolimero a direita, ainda resiste a 1200 ° C, (DAVIDOVITS, 2005-

www.geopolymer.org).

Estudos realizados na Universidade de Melbourne centram-se no
desenvolvimento de uma compreensdo mais completa da quimica de geopolimerizacéo,

com uma vista ao desempenho em aplicagdes em compositos, conforme figura 2.16.

p
Naturais }[ Poliméricas }» Latex
\\
. Metélicas — Aluminio, Aco,...
Matriz

N
Artificiais H Poliméricas |~ Resinas Sintéticas

(epdbxi),...

(— Cimento Portland, Gesso,
[ Ceramicas ]_[Aglomerantes }‘ Cal Aérea, Solo,

._ Geopolimero

Adices (" Cinza de casca de arroz,

de bagaco de cana, Po6 de

residuo ceramico, Escoria

(_de alto forno.

Figura 2.16: Esquema de matrizes para compositos. (TOLEDO, 2000).
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2.4.1 Origem dos Geopolimeros

Embora usualmente designados como ligantes geopoliméricos, sdo também
designados como ligantes obtidos por alcali-ativacdo, ou cimentos alcalinos. Em termos
historicos este tipo de ligante, foi objeto de intensas analises por parte de investigadores do
leste da Europa, vide quadro 2.1. Em 1978 Joseph Davidovits introduziu o termo
“geopolimero”, tendo patenteado o produto das suas investigagdes sobre a polimerizagdo
do metacaulim, é a tematica dos ligantes alcalinos, que sofreu uma popularizagdo, quer em
termos da qualidade da investigacdo produzida, quer em termos de divulgacdo mediética, o
que justifica a vulgarizagdo do termo“‘geopolimero”, a semelhanga do que aconteceu com o
termo “cimento Portland” nos cimentos tradicionais.

Quadro 2.1: Resenha historica sobre alguns acontecimentos importantes acerca de cimentos obtidos

por ativacdo alcalina e cimentos alcalinos, (TORGAL, F.P, 2009. et al.).

Autor Ano | Descricéo

Feret 1939 | Cimentos com escorias

Purdon 1940 | Combinagdes alcalis-escorias

Glukhovsky 1959 | Bases tedricas e desenvolvimento de cimentos
alcalinos

Glukhovsky 1965 | Primeiros cimentos alcalinos

Davidovits 1979 | Termo “Geopolimero”

Malinowski 1979 | Caracterizacdo de aquedutos milenares

Forss 1983 | Cimento tipo F (escorias — alcalis superplastificante)

Langton e Roy 1984 | Caracterizacdo de materiais em edificios milenares

Davidovits e Sawyer 1985 | Patente do cimento ““ Pyrament “

Krivenko 1986 | Sistemas R,O — RO - SiO; - H,0

Malolepsy e Petri 1986 | Ativacdo de escdrias sintéticas

Malek. et al. 1986 | Cimentos de escorias com residuos radioativos

Davidovits 1987 | Comparacao entre concretos correntes e concretos
milenares

Deja e Malolepsy 1989 | Resisténcia ao ataque de cloretos

Kaushal et al. 1989 | Cura adiabatica de ligantes alcalinos com residuos
nucleares

Roy e Langton 1989 | Analogias dos concretos milenares

Majundar et al 1989 | Ativacdo de escorias — C12A7
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Talling e Brandster

1989

Alcali-ativacio de escorias

Wau et al. 1990 | Ativacdo de cimento de escorias
Roy et al. 1991 | Pega répida de cimentos ativados alcalinamente
Roy e Silsbee 1992 | Revisdo sobre cimentos ativados alcalinamente

Palomo e Glasser

1992

Metacaulim com CBC

Roy e Malek 1993 | Cimento de escorias
Glukhovsky 1994 | Concretos milenares, modernos e futuros
Krivenko 1994 | Cimentos alcalinos

Wang e Scrivener

1995

Microestrutura de escorias ativadas alcalinamente

Benjamin Varela

2002

A Study on the Suitability of Geopolymers for
Structural Steel Fire Protection

Sofi Massoud

2003

Bond Performance of Reinforcing Bars in
Geopolymer Concretes

Amandio Teixeira Pinto

2004

Sistemas Ligantes Obtidos por Activacdo Alcalina
do Metacaulino

Anne-Cécile Derrien

2004

Synthése et Caractérisation Physico-Chimique de
Geopolymeres

I\/Ian’a Criado Sanz;
Angel Palomo Sanchez;
Ana Fernandez Jiménez

2005

Influencia de los Aditivos Plastificantes sobre las
Propriedades Reologicas de Pastas de Ceniza
Volante Activada Alcalinamente

Amandio Teixeira Pinto

2006

Introducéo ao Estudo dos Geopolimeros

Peter Duxson

2006

The Structure and Thermal Evolution of Metakaolin
Geopolymers

Fernando Pacheco
Torgal

2007

Desenvolvimento de Ligantes Obtidos por Ativacéo
Alcalina de Lamas Residuais das Minas de
Panasqueira

Kelly Cristiane Gomes
da Silva

2008

Potencial de Ativacdo Alcalina de Materiais
Residuais Aluminosilicosos no Desenvolvimento de
Matrizes Cimenticias

Jodo Dellonx Régis
Barboza de Souza

2009

Adesivos Alcalinamente Ativados: Ativacdo com
Silicato de Potassio e Silicato de sodio

A. Manzano-Ramirez

2011

Influencia de la temperatura de procesamiento sobre
la trasmitancia del geopolimero

Alejandro Manzano
Ramirez, José Carlos
Rubio Avalos; Maria del
Socorro Mufiiz
Villarreal; José Ramon
Gasca.

2011

Geopolimeros para un Desarrollo Sustentable
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Em termos fisicos, os ligantes obtidos por alcali-ativagdo, compreendem
fundamentalmente duas etapas, uma de dissolugdo da silica e alumina da matéria prima,
quando misturada com uma solucdo alcalina (ativador) e outra de policondensacdo e
endurecimento dos produtos de reacdo numa estrutura polimérica.

Ao designar tais produtos como geopolimeros, Davidovits procurou mostrar
como foi possivel transferir para 0 dominio dos materiais inorganicos, como as argilas,
caulinitas, escorias e alumino-silicatos em geral, os processos tecnoldgicos da
polimerizagdo organica, produzindo a baixa temperatura materiais dotados de
caracteristicas similares a outros que existem na natureza, em particular os materiais
zeoliticos e feldspatdides:

v' Rigidez

v’ Resisténcia mecanica
v Inércia quimica

v’ Estabilidade

Os materiais de partida utilizados foram essencialmente os aluminosilicatos,
sendo por isso natural que a nomenclatura, proposta na figura 2.17 traduzisse essa origem.
O termo poli-sialato foi introduzido para caracterizar a rede de tetraedros de SiO4 e AlOy4
que, ligados alternadamente e compartilnando todos os oxigénios dos vértices, constituem
a matriz quimica dos geopolimeros. Sialato € a abreviatura de silicooxo- aluminato (Si-O-
Al-0).

Figura 2.17: Aspectos Estruturais e Nomenclatura, (PINTO, A.T. 2004).
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A presenca dos cations Na®, K*, Li*, Ca?" Ba*" NH" e outros, sio
indispenséaveis para balancear as cargas negativas do AIF* em coordenacéo IV com o
oxigénio, tornando a estrutura eletricamente neutra.

A férmula empirica geral pode escrever-se assim:

Mn [(SiO2)z. AlO2], . wH,0 onde,

M — é um cation (Na*, K*, ou Ca®"

n — é o grau de polimerizagdo
z-éigualal, 2ou3
w — € 0 grau de hidratacéo
A estrutura dos poli-sialatos, vista na figura 2.18, baseia-se na organizacdo e
arranjo espacial do silicio (Si) e do aluminio (Al), que podem formar varias unidades de

repeticdo

Figura 2.18: Esquema das estruturas moleculares de polisialatos, (DAVIDOVITS, J. 1994 apud
SILVA, F. J., 2000).

Os geopolimeros sdo polimeros no sentido especifico do termo e, portanto,
transformam-se, policondensam-se e adotam forma, polimerizando rapidamente a baixa
temperatura (algumas horas a 30°C, poucos minutos a 85°C e apenas uns escassos
segundos sob a a¢do das micro-ondas).

Estudos feitos por PALOMO et al., 1999, mostram que a temperatura € 0
tempo de cura condicionam o comportamento mecanico dos geopolimeros fabricados a
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base de cinzas volantes, pois com o aumento da temperatura e do tempo de exposicdo a
essa temperatura melhoram as resisténcias & compressédo simples, (HARDJITO, 2005),
pesquisadores confirmam o comportamento, mas afirmam que ndo se verificam ganhos
significativos para além dos 60°C, nem das 48 horas de exposi¢&o.

Como se pode verificar no esquema apresentado na Fig.2.19, a ativagédo da
caulinita (precursor geopolimérico) por uma solucdo alcalina de hidroxido de sodio, em
condi¢des especificas de temperatura (100 - 150°C) e de pressdo (1 — 2 MPa), produz um
sodio-poli-sialato cristalino, com a estrutura da sodalita, em cerca de 20 segundos.

Caulinita

Figura 2.19: Ativacdo da caulinita, (DAVIDOVITS, J.,1999).

Ainda ndo esta suficientemente entendida a forma como um geopolimero
ganha consisténcia e endurece, mas o tipo de estrutura que se obtém ¢é estavel e confere
durabilidade ao material, o que ndo acontece com os produtos de hidratagdo do cimento
Portland, que ndo existindo livremente na natureza, tém um potencial de

combinacdo/alteracdo relativamente elevado, degradando-se posteriormente

2.4.2 Estrutura e Propriedades dos Geopolimeros

Sendo um filo-silicato, a caulinita é formada pela associacdo de folhas
tetraédricas de silica e folhas octaédrica de gibsita (onde o ion coordenado é o aluminio) ou
de brucita (onde o ion coordenado é o magnésio). A associacdo é feita de tal modo que 0s

vértices livres de cada tetraedro apontam todos na mesma direcdo, para a folha octaédrica,
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e situam-se num dos planos dos octaedros, com os O e OH desta folha. A Fig.2.20 mostra
de modo esquematico o modelo de camada estrutural do grupo das caulinitas (organizacdo
1:1). O argilomineral caulinita é formado pelo empilhamento regular de lamelas do tipo
1:1, em que cada lamela consiste em uma folha de tetraedros de silica e uma folha de
octaedros de gibsita sendo que as lamelas séo ligadas entre si pelas ligag6es de hidrogénio,

produzindo uma estrutura altamente coesa.

Cavidade do
Sitio Octagdrico

Cavidade
Hexagaonal da
parte derivada do
Silicio

(d)

Figura 2.20: Representacdo esquematica da estrutura da caulinita (a). Representagdo esquematica da lamela
(b), visdo superior (c) e inferior (d) da lamela, (WYPYCH e SATYANARAYANA, 2004).

As unidades basicas de silica [SiO4]* unem-se compartilhando entre si trés
oxigénios e formam planos de malha hexagonal. Por sua vez, as folhas tetraédricas assim
formadas ligam-se as folhas de coordenacdo octaédrica em que o ion coordenado pode ser

0 aluminio ou o magnésio. A organizagcdo do tipo 2:1 é caracteristica da ilita e da
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montmorilonita. Na ilita a ligacdo entre laminas é feita por ions de potéssio, enquanto que
na montmorilonita sdo moléculas de agua que podem (ou ndo) ocupar esse lugar. A
morfologia dos cristais varia de acordo com a sua génese e grau de cristalinidade, como

observado na figura 2.21.

Figura 2.21: Visualizagdo de cristais de caulinita em microscopio eletronico de
Varredura, (WYPYCH e SATYANARAYANA, 2004).

A ativacdo alcalina promove uma alteracdo fundamental na estrutura do
aluminosilicato, pois num intervalo de tempo muito curto, a estrutura plana hexagonal do
filo-silicato vai transformar-se numa estrutura espacial, tipica de um tecto-silicato, pois 0s
anions tetraedricos de SiO4 e AlO4 véo ligar-se, alternadamente, compartilhando todos os

oxigénios dos Vértices.

SAl-o-si 3 (o -si, $i{ 0-Al7 Na* Pﬁ{—o-s?\
\o \"‘D‘S"I-o— b ?ﬁ'i-u—h‘io o osi-0-8i b o
T e Y N A e N Y W WA
M 0 HNa® q . F
~Si-0-3j Sj-o0- J'U-Eio Q Sj-0-3
' o @) o' Na' ) \ 9 na- O e \ o 2
Na® Al-0-Sj Si-o-s{ Bi-o-A[ Nt N2 A
o Y P o o, s o X o
2si-0-Si, m’}.:_g_sl; Na' Bl-0 - i{b _Si-o-si{
_,-"D fD O\,‘?:I—o-?"icg gf‘ ‘?i-—o —?‘Ef (o: :Irs’imggfﬁ)f G"f
Na® o/ /! { ra
sl £ fe f el bl
M aé -0 —5{"45 ‘SJ{'—Q— ‘{1 %Ifo —Sfj ‘ﬁf—

Figura 2.22: Uma visdo da ordenagdo do geopolimero, (BARBOSA, et al. ,2000).
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A figura 2.22 exemplifica essa estrutura, sendo de notar que estas unidades,
ou tragos elementares, ndo se encontram continuamente ligadas em cadeia como seria de
esperar numa estrutura reticulada, todavia mostra pecas soltas, desligadas, ou interligadas
de um modo errético que ndo obedece a nenhum esquema organizado, o que é proprio das
estruturas amorfas.

Esta reacdo mineral descoberta tem, por conseguinte, um enorme potencial
de aplicacdes. O trabalho de Davidovits desenvolveu e refinou esta reacdo de geosintese,
evidenciando a melhoria das caracteristicas do produto final por incremento dos fatores de
controle da reagéo.

2.4.3 Ativagéo Alcalina

Genericamente, a ativacdo alcalina € uma reacdo de hidratacdo de

aluminosilicatos com substancias do tipo alcalino ou alcalino-terroso, nomeadamente:

hidroxidos (ROH, R(OH),),
sais de &cidos fracos (R,COs3, R,S, RF),
sais de acidos fortes (Na,SO,4, CaS04.2H,0),

ou sais silicatados do tipo R.(n)Si Oy,

DN N NN

Onde, R € um ion alcalino do tipo Na, K ou Li, ou alcalino-terroso como o Ca.

Para potencializar os melhores resultados, os alumino-silicatos devem sofrer
primeiramente um tratamento térmico, envolvendo a perda de agua e alteracdo da
coordenacdo do ion aluminio com o oxigénio. Como conseqliéncia destas alteracbes, o
material perde grande parte da sua estrutura cristalina, ficando num estado praticamente
amorfo, de elevada entropia, 0 que lhe confere uma grande tendéncia para combinar-se

guimicamente.

2.4.4 Ativacao Alcalina dos Metacaulins

Como foi mencionada, a ativacdo alcalina pode também efetuar-se sobre
outros tipos de alumino-silicatos isentos de célcio, como os caulins, desde que sujeitos a

determinadas condi¢cbes de temperatura e pressdo, ou de preferéncia submetendo-os
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previamente a um tratamento térmico para desidroxilagdo. A importancia da intervencao da
temperatura situa-se nas alteragdes estruturais, que provocam uma amorfizacdo, como
mostra a figura 2.23, na organizacdo molecular e que propiciam melhores condic¢bes de
combinacdo. A caulinita, o mineral de argila que é o principal constituinte do caulim, €
estruturalmente caracterizada pela justaposicdo de duas laminas T-O (tetraédrica de silicio

e octaédrica de aluminio e/ou magnésio).

Figura 2.23: DRX do precursor geopolimérico: (a) metacaulinita e (b) caulinita, (SILVA, A.D. 2009)

Na lamina octaédrica, o aluminio estd em coordenacdo com 2 atomos de
oxigénio e 4 hidroxidos OH e apresenta um comportamento estavel. Ao aquecer a caulinita
entre 500 e 900°C durante um periodo suficientemente longo, da-se a desidroxilacédo (perda
dos hidréxidos OH, que se agrupam dois a dois, libertando uma molécula de agua e
deixando no seu lugar um oxigénio) e a concomitante alteracdo da coordenacdo do
aluminio, que passa a tetraédrica (maioria) e pentaédrica (parcial). A reacdo bésica é a
seguinte:

Al,03.2S5i0,.2H,0 ——= Al,03.2S5i0;, + 2H,;0 2.1
(caulinita) (metacaulinita)

A transformacdo da caulinita em metacaulinita torna este material mais
reativo, conferindo-lhe também propriedades pozolénicas e condi¢fes propicias para a
ativacdo alcalina e posterior geopolimerizagdo, a figura 2.24 ilustra um esquema da

obtencdo do geopolimero a partir da metacaulinita.
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Metacaulinita

Desconstrucéo

Especies Particula residual

Polimerizacéo

Gelificacéo

Estabilizacdo

Grandes redes

Figura 2. 24: Esboco do processo
geopolimerizagao, incluindo a
desconstrucdo da MK através

da ativacdo de solucdo alcalina,

a polimerizacéo de espécies de
alumina/silica-hidroxi gerados

e a estabilizacdo das estruturas
formadas frescas.

P. DUXSON, A. et al (2007).

33



2.4.5 Ativadores, Ordem de Mistura, Cura e Retragdo

Os ativadores mais utilizados na obtencao de ligantes geopoliméricos sdo 0s
hidréxidos de sodio ou de potéssio, o carbonato de sodio, os silicatos de sddio ou de
potassio, e, sobretudo misturas estruturadas destes compostos. O tipo de dosagem e
concentracdo do ativador tem de ser estudado em funcdo do material de partida, pois a
composi¢do quimica e o grau de finura condicionam a reacdo de ativacdo. Davidovits
sugere, com base na quimica dos zedlitos, varios limites e razdes molares de composicéo

de forma a aperfeigoar as condi¢des de durabilidade e resisténcia mecanica:

(a) No ativador — SiO, /Na;O = 1.85

(b) No metacaulinita - 0.20 < Na,O/SiO, < 0.48// 3.30 < SiO; /Al,03 < 4.50 //0.80 <
Na,O/Al,03< 1.60

(c) Entre o ativador e a metacaulinita 10 < H,O/Na,O < 25 onde esta Na, pode estar

também K ou Li.

Na,CO; + H,O =—> 2NaOH + CO; 2.2

Atualmente o hidroxido de sodio estd disponivel em flocos ou em gréo,
bastando promover a dissolucdo em agua de acordo com a concentracdo pretendida,
conforme reacdo 2.2. Os ativadores utilizados sdo basicamente de dois tipos: os simples e
0s compostos. Os primeiros sdo constituidos por uma base alcalina (hidréxido de sédio ou
de potéassio no geral), enquanto que os segundos sdo formados pela associacdo de uma base
alcalina com um silicato de sodio ou de potéassio, segundo as reacdes 2.3 e 2.4. Nao esta
esclarecido de uma maneira definitiva qual o papel especifico de cada componente de um
ativador composto, (T.W. CHENG, 2003, et al.), atribuem ao silicato de s6dio (ou de
potéassio, por extensdo do conceito) o papel de um ligante, enquanto o hidroxido de sédio

atua mais no processo de dissolucdo das matérias-primas.

2NaOH + SiO; Na,SiO; + H,0 2.3

2KOH + SiO; K,SiO; + H,O 2.4
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Os materiais obtidos por ativacdo alcalina sdo muito sensiveis as condi¢des
de cura, que ndo sendo severas ou dificeis de garantir, devem, contudo ser respeitadas com
muito rigor. Sobretudo deve tentar evitar-se a possibilidade de retragdo que aparece
associada a perda da &gua de hidratacdo. Por isso, é conveniente envolver o0s provetes num
filme pléstico do tipo polietileno que praticamente elimine qualquer hipotese de trocas de
agua com o meio envolvente.

A cura e 0 ganho de resisténcia podera ser acelerada com o aumento da
temperatura, alcancando-se facilmente resisténcias superiores a 40 MPa ao fim de 1 hora a
85°C , verificando-se, como seria de esperar, aumento da retracdo e uma amorfizagao
estrutural elevada. A utilizagdo de areia na mistura € indispensavel como forma de reduzir
a retracdo, ja que a constituicdo de um esqueleto solido permite encaixar parte das tensdes
devidas a contracdo volumétrica, aumentando em consequéncia a coesdo e a resisténcia
mecanica do produto final. No caso de se utilizar um esqueleto pétreo composto de
materiais mais grosseiros (por exemplo, brita), os resultados serdo, em principio, ainda

melhores.

2.4.6 Possibilidades e Campos de Aplicacéo

Os ligantes Geopoliméricos podem ser encontrados praticamente em todos
os dominios da inddstria. Apresentam altas resisténcias mecanicas, resisténcia ao gelo-
degelo, elevada inércia quimica e excelente resisténcia ao fogo, podendo ser considerados
materiais refratarios. A sua estrutura, de natureza similar a dos zeolitos e feldspatoides,
confere-lhe apreciaveis propriedades de intercAmbio idnico e, portanto, permite a
imobilizacdo de residuos toxicos, do tipo metais pesados e inclusive do tipo radioativo,
dentro da matriz do proprio geopolimero. De uma forma resumida, podera dizer-se que o

desenvolvimento deste novo tipo de material se orienta por duas grandes linhas de atuacéo:

1. Obtencdo de materiais de baixo custo, para utilizacdo em grandes quantidades, como
materiais de construcao.

2. Obtencdo de materiais mais sofisticados, ainda que mais caros, em que a razdo atdmica
Si/Al, referida pode alcancar valores até 35, podendo inclusivamente admitir-se a

incorporacéo de fibras de varios tipos (amianto, carbono, vidro, etc.).

35



A medida que aumenta a razdo atbmica Si/Al (até 35), vio-se obtendo
materiais com maior carater polimérico, formando cadeias mais largas e, portanto, mais
adequadas a outros tipos de aplicaces. O aluminio, cada vez menos abundante, vai passar
a funcionar como cross-link, ligando cadeias longas de Si-O-Si-O-, (figura 2.25).

Figura 2.25: Quadro Geral das Aplicagdes, (DAVIDOVITS, 1999).
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2.5 MATERIAIS COMPOSITOS

Os materiais compdsitos sdo bastante utilizados pela industria petroquimica
na fabricacdo de dutos, componentes e acessorios. Além dessas aplicacfes, também sdo
usados para a fabricacdo de componentes estruturais nas plataformas de petréleo como € o
caso de guard-hail e pisos. Uma aplicacdo mais recente desses materiais, bastante
difundida é como reparo na manutencdo da integridade de estruturas e componentes
garantindo seguranca e vida Gtil ao sistema reparado com a utilizacdo de diversificada

variedade de matrizes, figura 2.26.

MATRIZ POLIMERICA MATRIZ METALICA MATRIZ CERAMICA

Figura 2.26: Classificagdo quanto as matrizes utilizadas. (CALLISTER JR, W. D.,1999).

Pesquisas com esses materiais tém sido desenvolvidas na area militar,
(JONES, E SMITH, 1995; JONES, CHIU, E SMITH, 1995) e na engenharia civil.
Pesquisadores tém estudado a aplicacdo desses materiais como reparos em estruturas
sujeitos & acdo corrosiva, principalmente em dutos e abordaram a versatilidade e 0s
métodos de uso desses materiais em reparos de dutos de aco usados para o transporte de
gas e petroleo. Aplicacdes de materiais compdsitos para reparo de dutos com escoamento
de gases datam da década de 90, a figura 2.27 apresenta uma classificacdo para compdsitos

quanto ao agente de reforco.
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Figura 2. 27: Esquema de classificacdo para varios tipos de compositos, (CALLISTER JR, W. D., 1999).

Os compositos representam um caso de particular importancia dentro do
grupo das misturas polimeéricas imisciveis. Materiais compositos sdo resultantes da
combinagdo entre dois ou mais materiais de modo a formar um novo produto com
caracteristicas diferentes dos seus constituintes originais. Estes materiais sdo produzidos
através da mistura fisica de uma fase dispersa que pode ser na forma de particulas, fibras

ou mantas em uma fase continua, denominada de matriz (HULL, 1981).

O papel da matriz € manter a orientacdo das fibras e seu espacamento,
transmitirem as forcas de cisalhamento entre as camadas das fibras, para que o composito
resista as flexdes de dobramento e as torcoes e protegé-las do ambiente exterior (MANO
1991; ALLEN e THOMAS, 1999).

As aplicacdes estruturais de compositos em um Boeing 767 rondam 0s 3%
em peso, mas esta pequena percentagem equivale a um ganho em peso de 635 Kg. Cerca
de 30% da superficie exterior é de material compdsito, trazendo beneficios em termos de
corrosdo e resisténcia a fadiga (SILVA, 2006). A figura 2.28 apresenta a aeronave Tucano
produzida pela EMBRAER.
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Figura 2.28: Aeronave Tucano produzida pela EMBRAER.

As fibras sdo reforgos eficientes, estas tém como fungdo suportar as cargas
transmitidas pela matriz, neste caso a funcdo da matriz é unir e orientar as fibras, transmitir
e distribuir os esforcos, além de protegé-las contra danos, como abrasdo mecanica e

degradacdo ambiental.

Os compositos podem ser estruturados com as fibras orientadas de forma
continua ou descontinua, ou ainda com as fibras aleatoriamente distribuidas na matriz. As
fibras orientadas podem estar dispostas independentemente na matriz ou estruturadas em
tecidos. As fibras aleatdrias podem estar dispostas ao acaso na matriz como um todo ou

restritas a planos, normalmente em forma de mantas.

2.5.1 Mecanismos de Falhas

A interface fibra-matriz, orientacdo, concentragdo, adesao, tamanho critico e
a distribuicdo das fibras possuem uma influéncia significativa sobre a resisténcia do

compdsito, reforcado com fibras vegetais. Por isso, € de suma importancia o estudo dos
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mecanismos de falhas para este tipo de material, notadamente a mecénica da fratura.
Quando a falha ocorre na interface & denominada falha adesiva e quando ocorre na matriz
ou na fibra, chama-se falha coesiva. As falhas das fibras na matriz polimérica como
descolamento (“debonding”) e extragdao (“pull-out”) podem ocorrer simultaneamente ou
isoladamente, (HULL, D. e T.W. CHENG., 1981; FERREIRA, R. S., 2000). No

fluxograma da figura 2.29, poderemos verificar a relagdo entre os mecanismos de falhas.

Figura 2.29: Fluxograma da relacdo entre os mecanismos de falhas (DA SILVA, J. L. G., 1996).

Os compdsitos poliméricos, reforcados com fibras e submetidos ao
carregamento, podem apresentar falhas por tipos e modos diferentes. Inclusive, o
mecanismo de falha pode estar relacionado a orientacdo das fibras e direcdo de aplicacédo
de carga. As falhas coesivas envolvem a analise da superficie de fratura, podendo
determinar origem e causas das mesmas, (SMITH, B. W. e GROVE, R. A., 1985;
FERREIRA, R. S., 2000).

Teoricamente, num composito polimérico reforcado unidirecional,
considera-se que todas as fibras tém a mesma resisténcia, e a falha ocorre imediatamente
apos a fraturada na fibra. Na préatica, nem todas as fibras apresentam a mesma resisténcia, o
que ocorre é a fratura de algumas poucas fibras quando em baixo carregamento, enguanto
que outras fibras suportam altas cargas sem falhar simultaneamente (RABELLO, R.,

2007). Uma descrigdo mais detalhada € ilustrada na figura 2.30:
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Figura 2.30: a) Quebra da fibra, b) Iniciacdo de trinca na matriz, ¢) falhas de fibras vizinhas, d)
Descolamento na interface fibra-matriz, ( SOBRINHO, L., 2009).

a) Iniciacdo de microtrincas na matriz devido a alta concentracdo de tensdes nas
extremidades da fibra quebrada;

b) Deformacdo plastica na matriz; particularmente se a matriz for ddctil;
c) Falhas de outras fibras na vizinhanca da primeira fibra que quebrou;

d) Descolamento, parcial ou total, da interface fibra-matriz, em virtude das altas tensdes de
cisalhamento nas extremidades da fibra, que podem provocar “pull-out” da fibra

(exposicdo da fibra quebrada).

No descolamento das fibras da matriz (“debonding”), as trincas se propagam
paralelamente as fibras, na matriz ou na interface, dependendo da sua resisténcia. O
descolamento € originado pela ramificacdo das trincas primérias da fratura intralaminar
(acontece internamente na camada) da matriz, ou seja, através de trincas secundarias. Este
descolamento acontece quando a resisténcia da interface é inferior a das fibras e,
geralmente, é seguido do mecanismo de extracdo de fibras (“pull-out”), (VALADEZ-
GONZALEZ, A. et al, 1999). Tanto “pull-out” como “debonding” aumentam
significativamente a energia de fratura, (SMITH, B. W. e GROVE, R. A., 1985;
FERREIRA, R. S., 2000).
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2.5.2 Compositos Reforgados com Fibras Naturais

As fibras naturais podem ser de origem mineral, vegetal ou animal. Dentre
estas fibras, as vegetais tém conseguido ampliar, de forma significativa, suas aplicagdes
nos diversos setores da industria (MORASSI, 1994; SANTOS CRUZ, 2002). As fibras
vegetais podem ser agrupadas em (GEORGE et al, 2001):

» Fibras de caule — juta, banana, linho, canhamo, kenaf, rami, malva
> Fibras de folha — abacaxi, sisal, henequem, caroa

» Fibra de fruto ou semente — algoddo, mamona, coco

As fibras vegetais sdo chamadas de lignoceluldsicas, por terem constituicéo
béasica de celulose, hemicelulose e lignina. Estes constituintes presentes na tabela 2.4, sdo
polimeros naturais, de forma que a fibra pode ser considerada como um polimero
celulésico termofixo disperso numa matriz termoplastica constituida pela lignina e
hemicelulose (SAHEB, 1999).

Tabela 2.4: Valores médios dos constituintes de diversas fibras vegetais. ( Reddy & Yang, 2005; Bledzki &
Gassan, 1999; Khedari et al., 2005; Toledo Filho et al., 2004;VVan Dam et al., 2004 ).

Fibra Celulose Hemicelulose  Lignina Teor de Agua
sisal 65,8 10,1 7,6 13
abacaxi 82 18 12 10
juta 64,4 12 11,8 10
ramie 68,6 13,1 0,6 9
licuri 53,21 11,61 20,69 8,08
curaua 70,7 9,9 7,5 7,92
carda 35,5 17,9 30,1 9
linho 71,2 18,5 2,2 8,1
folha da bananeira 64,33 35,67 11,61 8,46
bagaco da cana 40 21,5 20 8,8
algodao 92 5,7 1 10
coco 39,5 0,2 32,5 11
palha de trigo 35,5 29 18 10
palha de arroz 32 25,5 13 6,5
talo de sorgo 27 25 11 10
palha de cevada 38 32,5 16,5 10
fibra da madeira 47,5 28 26 76
bambu 60,8 20 32,2 6,91
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CAPITULO 111l

MATERIAIS E METODOS

3.1 INTRODUCAO

O procedimento para obtencdo dos compdsitos refor¢cados com fibras de
sisal e da folha do abacaxizeiro é apresentado neste capitulo, bem como os métodos usados
para caracterizacdo das propriedades mecanicas, fisico-quimicas e microestrutuais dos
compositos.

As caracterizacOes foram efetuadas atraves de microscopia eletrénica de
varredura (MEV), empregada para avaliar a interface fibra/ matriz e a disposi¢do do agente
de refor¢o. Foram realizados ensaios mecénicos de impacto, de tracédo e flexdo trés pontos
e compressdao diametral, devidamente normatizado, atestando e conferindo confiabilidade
aos resultados, uma vez que 0s mesmos obedecem as normas utilizadas e sugeridas através

da literatura recorrente para trabalhos com compadsitos.

3.2 MATERIAIS

3.2.1 Matriz Geopolimérica

O caulim com granulometria 325, proviniente da CAULISA-CG-PB e com
suas composi¢des quimicas conhecidas, sofre um tratamento térmico A 750°C, por um
periodo de 2h para obtengdo da matecaulinita, figura 3.1, que por sua vez é submetida as

técnicas de andlises de difragcdo de raios-X e florescéncia.

43



Figura 3.1: Metacaulinita.

3.2.2 Ativador

Nesse trabalho foi utilizado o silicato de sodio (PERNAMBUCO
QUIMICA-PE), figura 3.2, conhecido os percentuais dos constituintes estabelecemos a
relacdo molar da composicdo quimica de SiO,/Na,O baseado em trabalhos ja realizados
por outros pesquisadores,(GOMES,2007) e orientacdo encontrada na bibliografia,(PINTO,
2004).

Figura 3.2: Silicato de sédio, PERNAMBUCO QUIMICA-PE.
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3.2.3 Agente de Reforgo

As fibras de sisal foram adquiridas no mercado local e as fibras do abacaxi,
através do método manual mecénico usando uma maquina desfibriladeira, figura 3.5a,
projetada e construida nos laboratdrios do departamento de mecénica do Instituto Federal
de Educacdo, Ciéncia e Tecnologia da Paraiba — IFPB, Jodo Pessoa.

As plantas de aproximadamente um ano de idade, foram colhidas nas
plantacdes e depois foram selecionadas para o desfibrilamento; as folhas foram colocadas e
desfibriladas na maquina manualmente, as fibras foram secadas ao ar livre, figura 3.3, por
24h e depois penteadas com cardas manuais, para a retirada das mucilagens aderidas as

fibras, apds esse processo as fibras estdo prontas para processamento.

Figura 3.3: Folha do abacaxizeiro desfibrada, (LAB. DE MECANICA-IFPB).

A maquina é constituida de um cilindro em um eixo apoiado em mancais
com laminas que giram a uma distancia de 0,4mm de um raspador fixado de 700 mm de
comprimento, conforme esquema da figura 3.4, fixado na estrutura da maquina por onde é
colocada a folha entre o cilindro e a faca, nesse ponto ocorre a raspagem, desfibrilando a

folha. A maquina desfibriladeira foi desenvolvida no IFPB, por (ALEXANDRE, 2008).
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Cilindro desfibrador Lamina desfibradeira

Folha do abacaxi

Alimentacéo da folha

Fbra do abacaxi

Maquina desfibradeira da folha do abacaxi

Figura 3.4: Esquema da maquina desfibradeira, (ALEXANDRE, 2008).

As fibras, figuras 3.5 e 3.6, foram obtidas no estado da Paraiba, preparadas e

cortadas em comprimentos de 25 mm, foram utilizadas na forma in natura e em condicdes

ambientes; os comprimentos utilizados foram obtidos atraves do corte manual com tesoura

a partir dos feixes de fibras.

Figura 3.5: Fibras de ananas comosus secas e desfiadas.
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Figura 3.6: Fibras secas de agave sisalana.

3.3 CARACTERIZACOES DAS FIBRAS VEGETAIS

As fibras foram caracterizadas através de analise morfologica de microscopia
eletronica de varredura (MEV), analise microestrutural, termogravimetria (TG), analise

térmica diferencial (DTA) e termogravimetria diferencial (DTG), e analises fisico-quimicas.

3.3.1 Geometria das fibras

Na determinacdo do diametro da fibra foi utilizado um micrémetro com
precisdo de 10 pum, sendo feitas trés medidas ao longo do comprimento das fibras (duas nas
extremidades e uma no centro), num total de vinte fibras. Como este método apresentou
pouca variacdo, foi calculada a média aritmética dos didmetros de cada fibra e depois
considerados a média dos diametros de todas as fibras. Os comprimentos das fibras foram

medidos através de uma trena com precisdo de 1,0 mm, sendo medidas 50 fibras.
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3.3.2 Determinacéo do Teor de Umidade

A determinacdo do teor de umidade das fibras vegetais foi realizada de
acordo com a norma (American Society for Testing and Materials) ASTM 1413-76.
Em um pesa-filtro, previamente tarado, foi adicionada uma amostra da fibra natural de
aproximadamente 1,0g. O sistema foi levado a estufa (Quimis) a 105 + 5°C por um periodo
de 4h. Posteriormente, o pesa-filtro com a amostra foi transferido para um dessecador com
silica gel, e ap6s resfriamento, foi pesada a massa da amostra (m;) em uma balanca semi-
analitica (Marte modelo AL-500). O procedimento foi repetido até ser obtida massa
constante. Esta metodologia foi realizada em triplicata, o teor de umidade foi calculado de
acordo com a equacao 3.1 seguida por média aritmética das trés medicoes:

%umidade = wao 3.1

mq
Onde: m; = massa (g) da amostra das fibras;

m, = massa (g) da amostra das fibras secas.

3.3.3 Absorcéo de Agua

Na determinacdo da absorcéo de agua pelas fibras vegetais, amostras foram
secas em estufa a 105 + 3 °C até a constancia de peso. As fibras secas foram transferidas para
um dessecador, resfriadas até temperatura ambiente, e determinado o peso das fibras secas
(Pe) através de uma balanca eletrénica, com precisao de 0,0001 g, sendo em seguida imersas
em agua. A seguir foram feitas varias determinacdes do peso em intervalos de 5,0 minutos,
30 minutos, 1 hora e 2 horas. Procedeu-se entdo determinacGes em intervalos de 24 horas até
0 sexto dia. Em seguida, em intervalos de 48 horas, até atingir o ponto de saturacdo. O
excesso de agua das amostras foi retirado com um papel absorvente. O ponto de saturacdo
foi determinado quando o peso da amostra atingiu valor constante. Para o céalculo da
absorcdo de agua (A) em percentual, foi utilizada a equacgdo 3.2, (PICANCO, 2004), onde
Put é o peso umido das fibras em gramas no tempo t e Pe é 0 peso das fibras secas em estufa,

em gramas.

A=Lu"P 100 3.2
Pe
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3.3.4 Determinacao da Massa Especifica

Para a determinagdo da massa especifica das fibras vegetais foi utilizado um
recipiente graduado sendo utilizados aproximadamente 5,0 g de fibras secas em estufa a
105 + 3 °C para cada amostra. A metodologia consistiu em cortar as fibras em
comprimentos médios de 30 mm para melhor introducgdo através do gargalo do recipiente e
seca-las em estufa até a constancia de massa, ou seja, até que duas pesagens consecutivas,
espacadas de 2 horas, ndo apresentassem variacdo de massa de mais de 0,1%. O recipiente
foi preenchido com um determinado volume de &gua ficando as fibras imersas por 24 horas
para que 0 aumento no volume da agua fosse determinado, permitindo, assim, que 0s
vazios das fibras fossem ocupados pela agua. A equacao 3.3, (PICANCO, 2004), mostra o
ensaio para a determinacdo da densidade

_ Mgy

AV 33

u

O teste foi realizado em trés amostras e a massa especifica da fibra (u) foi
obtida através da equacdo acima sendo ms a massa de fibras secas ¢ Av a variagdo de

volume da agua contida no recipiente graduado.

3.3.5 Determinacéo do Teor de Grupos Acidos

Analises por via imida (titulacdo) foram realizadas no intuito de determinar
a concentracdo de grupos acidos das amostras antes e apds tratamentos de modificacao.
Foram adicionados 100,0ml de solucdo NaOH (Vetec Quimica Fina Ltda.) padronizada
(9,70x10° mol.L™) a um erlenmeyer de 250 ml com aproximadamente 100mg de fibras
pulverizadas e sendo o sistema deixado sob agitacdo mecéanica por 30 minutos. Em
seguida, a mistura foi filtrada sendo retirada uma aliquota de 25,0ml do filtrado. Esta
aliquota foi titulada com solucdo padronizada de HCI (Vetec Quimica Fina Ltda)
(1,12x10%mol.L™) na presenca do indicador fenolftaleina.
A partir dos resultados obtidos com a titulacéo e ap6s procedimento em triplicata foram
determinadas as concentra¢des dos grupos &cidos nas amostras de acordo com a equagédo
3.4, (SIQUEIRA, 2006):
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[(CNaon X VNaou )1- (4 X Cyc1 X Vo )] 34

C .. =
grupos dcidos m,

Onde: Cgyrypos acidos = CONcentracéo de grupos acidos na amostra (mol. LY;
m, = massa da amostra de fibras (g);

Cnaon = concentragio da solugdo de NaOH (mol.L™);
Crci = concentracdo da solucdo de HCI (mol.L™);
Ve = volume da solugéo de HCI (ml).

OBS: O fator 4 na equacdo é referente ao fator de diluicdo da amostra. O fator de diluicdo
correponde a relagéo entre o volume da solugéo, depois de diluida, e o volume da solugéo,

antes de ser diluida, tem a funcdo de corrigir a solugéo.

3.3.6 Determinacéo do Teor de Extrativos SolGveis em Agua

O teor de extrativos soliveis em agua foi determinado pela norma TAPPI
T212 om-98. Em um béquer, com 100 ml de agua destilada, foi adicionada uma amostra
das fibras vegetais secas de aproximadamente 5,0g e sendo o sistema submetido a agitacao
mecanica a 70 + 5°C por 1h. A metodologia foi repetida trocando-se a 4gua do sistema.
Apos periodo de extracdo esta amostra foi levada a estufa a 105 £ 5°C por um periodo de
3h. Com o posterior resfriamento em dessecador com silica gel a amostra foi pesada em
uma balanca semi-analitica. O procedimento foi repetido até que ndo ocorressem variacoes
de massa. O teor de extrativos solliveis em agua a 70°C foi calculado de acordo com a

equacdo 3.5, seguido por média aritmética de 3 medicGes:

m; — m
%Ext.H,0 = Klm—Z)] x100 35
2

Onde: m; = massa (g) da amostra das fibras imida;

m, = massa (g) da amostra das fibras secas.
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3.3.7 Determinacio do Teor de a- celulose

O teor de a- celulose foi determinada pela norma TAPPI T222 om-88.
Foram pesadas amostras de aproximadamente 1,0g de fibras trituradas as quais foram
transferidas para béqueres de 100 ml e onde se acrescentou solucdo aquosa de NaOH
(Vetec Quimica Fina Ltda.) 17,5%. O sistema foi deixado sob repouso por 2 min. e as
fibras trituradas foram cuidadosamente maceradas por 8min.

Transcorrido este periodo acrescentou-se novamente 10 ml da solucdo de
NaOH 17,5% e deixou-se em repouso por 20min. Todo o procedimento foi realizado sob
temperatura ambiente. Em seguida foram acrescentados 40 ml de agua destilada e realizou-
se filtracdo a vacuo rapidamente em funil de vidro sinterizado n°2. O residuo foi
imediatamente lavado com 200 ml de agua destilada, 20 ml de &cido acético 20% e
novamente com 200 ml de agua destilada. O funil foi levado a estufa sob temperatura de
105 £+ 5°C por 24h. O teor de a- celulose foi determinada de acordo com a equagéo 3.6,

seguida por media aritmetica de trés medicdes:

my
% a — celulose = — x100 3.6
2

Onde: m; = massa (g) de a- celulose seca;

m, = massa (g ) de fibras secas.
3.3.8 Determinacédo do Teor de Hemicelulose

O teor de hemicelulose foi determinado pela norma TAPPI T257 om-85. Em
um erlenmeyer de 250 ml foi adicionada uma amostra de aproximadamente 3,0g das fibras
vegetais trituradas e secas, 120 ml de agua destilada, 1,0ml de &cido acético glacial e 2,59
de clorito de sddio. O recipiente foi tampado e colocado sob uma chapa de aquecimento
sendo a temperatura ajustada para 70°C. A mistura reacional foi mantida sob agitacao
constante e apos 1h foram novamente adicionados 1,0ml de acido acético glacial e 2,59 de
clorito de sddio. O procedimento de adicdo de &cido acético glacial e clorito de sodio
foram realizados por mais uma vez totalizando trés horas de agitacdo neste meio. Em

seguida a mistura foi resfriada abaixo de 10°C em banho de gelo e filtrada em funil de
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vidro sinterizado n°4. A hemicelulose utilizada na lavagem com pH neutro. Em seguida
foram borrifados trés volumes de metanol. O residuo foi seco em estufa a 105 + 5°C e
resfriado em dessecador com silica gel até massa constante. O percentual de hemicelulose
foi obtido através da equacédo 3.7, ap6s média aritmética de trés medicoes:

m
% hemicelulose = m—l x100 37
2

Onde: m; = massa de hemicelulose (g) seca;
m, = massa de fibras secas (g).

3.3.9 Determinacéo do Teor de Lignina Klason Insoluvel

O teor de lignina Klason insoluvel foi determinado pelo método TAPPI T13
m-54 (1991) sendo o mesmo modificado e adaptado por BOTARO, (1996).
Inicialmente é pesado 1,09 de fibras vegetais trituradas em liquidificador industrial e secas.
Esta amostra foi transferida para um almofariz com 15 ml de &cido sulfirico PA (72%)
sendo a mesma macerada cuidadosamente para se promover o maximo de desfibramento e
deixada sob repouso por um periodo de 24h nesse meio acido. Em seguida, a mistura foi
transferida para um baldo de 1L, o volume ajustado para 560ml com agua destilada e
aquecida sob refluxo por 4h. A lignina insolivel deve ser filtrada em um funil de vidro
sinterizado n°4. O filtrado foi coletado para a determinacdo da lignina solGvel. A lignina
insoluvel retida no funil de vidro sinterizado, foi previamente seca em estufa a 105 + 5°C
por um periodo de 4h sendo em seguida resfriada em dessecador com silica gel e pesada
em uma balanca semi-analitica até massa constante. Posteriormente, a amostra do funil de
vidro sinterizado foi transferida para um cadinho sendo o mesmo levado a mufla sob
isoterma de 600 + 5°C por um periodo de 4h. A amostra sera retirada e transferida para um
dessecador com silica gel, resfriada e pesada até massa constante. O teor de lignina Klason

insoluvel foi determinado de acordo com a equacéo 3.8 apos triplicata:

m
% Ligninina Klason Insoluvel = m—l x100 3.8
2
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Onde:
m; = massa (g) de lignina Klason insoltvel seca (massa da amostra — massa das
cinzas apos calcinacdo a 600°C);

m, = massa (g) da amostra seca.

3.3.10 Determinacdo do Teor de Lignina Klason Soluvel

O filtrado obtido na analise do teor de lignina Klason insoltvel foi analisado
através de espectroscopia de absor¢do na regidao do UV-Vis, segundo norma TAPPI T13
m-54, modificada e adaptada por, (BOTARO, 1996).

Na realizagdo desse ensaio o filtrado obtido anteriormente foi diluido com
agua até que a concentracdo final da solucdo de acido sulfurico e extrativos fosse
0,0500mol.L™, neste caso se prepara uma solucdo de referéncia de mesma concentracio
como padrédo em branco. Medidas de absorbéancia nos comprimentos de onda de 215 e
280nm foram realizadas em um espectrofotdmetro, pois correspondem as regifes do
espectro do UV-Visivel, onde sdo observadas absorcdes referentes aos compostos
aromaticos. A concentracdo de lignina Klason sollvel serd determinada de acordo com a
equacdo 3.9 baseada na Lei de Lambert- Beer, (SIQUEIRA, 2006):

[4,53 x (Az15 — Azgo)]

_ 3.9
@hH~— 300

Onde: A5 = valor da absorbancia em 215nm;

Aygo = valor da absorbancia em 280nm.

3.3.11 Analise Térmica (TG, DTAe DTG)

As andlises térmicas sdo definidas como uma série de técnicas que medem
as propriedades fisicas dos materiais em funcdo da temperatura, quando estes sao
submetidos a um ciclo térmico. As propriedades fisicas dos materiais incluem massa,
temperatura, entalpia, dimensdo, caracteristicas dinamicas e outras. Para as determinacGes
termogravimétricas utilizou-se um equipamento de termogravimetria marca SHIMADZU do

laboratério do Laboratério de Solidificacdo Rapida da UFPB (LSR). A analise foi realizada
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com panela de aluminio, sob fluxo de argénio de 100 ml/min. As amostras foram aquecidas a
uma taxa de 10°C/min., na faixa de temperatura de 0°C até 900°C.

3.4 CARACTERIZACAO DO GEOPOLIMERO

3.4.1 Anélise por Difracéo de Raios X - XRD

A metacaulinita e a pasta geopolimérica previamente seca, foram triturados
em almofariz, a seguir passaram na peneira, ABNT 325, sendo submetidos a andlises de
difracdo de raios-X, no equipamento X-Ray Diffractometer da marca Siemens, modelo D
5000, operando com radia¢ao Ko de cobre, 30kv e 30 mA, com varredura de 20 entre 5° ¢
65°. O titanio (denominado de R, neste trabalho) foi utilizado como referéncia nas analises
das amostras. O ensaio foi realizado no Laboratério de Solidificacdo Rapida da
Universidade Federal da Paraiba-UFPB.

3.4.2 Microscopia Eletronica de Varredura

A andlise microestrutural dos compdsitos, do geopolimero e da fibra
vegetal foi realizada em um microscépio eletrénico de varredura LEO, modelo 1430, do
Laboratorio de Solidificacdo Rapida (LSR) da UFPB.

3.5 PREPARACAO DA PASTA GEOPOLIMERICA

Com base na literatura de referéncia (DE SOUZA, J. R 2010) € conhecido
que a ordem de mistura dos constituintes na formulacdo da pasta geopolimérica ndo
influencia as propriedades mecanicas dos geopolimeros, os materiais de partida utilizados
para a preparacdo das pastas geopoliméricas, foram o metacaulim e silicato de sodio, tabela
3.1, conforme composicdo pré-estabelecida e confirmada através de técnicas de
caracterizacdo FRX.

Nesse trabalho ndo foi utilizado &lcali ativador para compensacgao de cargas,
as pastas geopoliméricas foram preparadas a partir da mistura de metacaulim com silicato
de sddio em temperatura de aproximadamente 25°C, 10min em solugdo, em seguida
agitou-se por 5min, figura 3.7, para garantir homogeneidade da pasta. A obtengéo de uma
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pasta geopolimérica com viscosidade e plasticidade operacionais foi resultado de diversas
interagdes molares monitoradas pelas analises de florescéncias sucessivas, conseguindo

uma melhor formulag&o para trabalho.

Tabela 3.1: Composig¢do quimica do silicato de sédio. (PERNAMBUCO QUIMICA).

DETERMINACAO: ESPECIFICACAO: RESULTADO:
Estado Fisico (25°C) Liquido Liquido
Coloracéo Amarelado Amarelado
Alcalinidade — Na,O (%) 16,00 — 19,00 17,62
Silica - SiO, (%) 33,00 — 38,00 35,42
Sélidos Totais (%) 50,00 — 57,00 53,04
Densidade 1,63 -1,67 1,65

A analise quimica foi realizada no Laboratdrio de Solidificacdo rapida da
UFPB em u Sequential X-ray Fluorescence Spectrometer, Modelo XRF-1800 da
Shimadzu. Através de Fluorescéncia de raios-X obteve-se 0s percentuais de SiO;, Al,O3 e
M0 para cada precursor geopolimérico, onde M representa o elemento alcalinos K ou Na.
Esses dados acrescidos das informagdes sobre as concentracGes nos ativadores permitem
estabelecer a quantidade de material a ser trabalhado na formulacdo da pasta
geopolimérica, isto €, as razGes molares entre os 0xidos constituintes, como mostra a tabela
3.2.

Tabela 3.2: Fluorescéncia de raios X da metacaulinita (Laboratorio de Solidificacdes Rapida da UFPB).

% SIOZ A|203 K>O Fe,O3 P,O5 Na,O CaO T|02

MK 64.39 31.23 3.17 1.64 0.26 0.18 0.64 0.68
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Figura 3.7: Homogeinizacédo da pasta geopolimérica (Laboratdrio de Solidificacoes Rapida da UFPB).

Através dos valores percentuais obtidos da caracterizacdo dos precursores e
do ativador, estabeleceram-se as razdes molares para a pasta geopolimérica de trabalho,

conforme apresentado na tabela 3.3.

Tabela 3.3: Razdes molares do geopolimero.

SiOz / Aleg A|203/ Na,O N&zO/ SiOz HzO/Nazo

5,42 1,07 0,18 9,08

3.6 PREPARACOES DOS COMPOSITOS

Para confeccdo dos corpos-de-prova, foi adotado padrdes de traco,
dimensdes para manuseio e tipos de ensaios ja utilizados, em trabalhos anteriores, com
compositos de argamassa cimenticia e fibra vegetal.

Os corpos de prova foram preparados com fibras vegetais de 25 mm de
comprimento na proporc¢do de aproximadamente 3%vv, a pasta geopolimérica foi vertida
nos moldes tanto prismaticos quanto cilindricos com porc¢des alternadas de pasta e fibras.
Os corpos-de-prova foram colocados na estufa a 55°C e apds 24h, (GOMES, 2008;
SOUZA, 2009), procedemos a desmoldagem manual a frio, as amostras permaneceram a

temperatura ambiente durante 30dias até realizacdo dos ensaios mecanicos.
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Figura 3.8: Preenchimentos dos moldes prismaticos (a) e corpos de prova cilindricos(b).

Figura 3.9: Corpos de prova para ensaio de impacto (a) e corpos de prova para flexdo trés pontos(b).

Para os ensaios de flexdo em trés pontos, foram moldados 15 corpos-de-
prova prismaticos, de secdo transversal quadrada (40 mm x 40 mm) e 160 mm de
comprimento, sendo 5 com matriz geopolimérica, 5 com reforco de sisal e 5 com reforco
de fibras da folha do abacaxizeiro, para o ensaio de compressdao uniaxial foram moldados
30 corpos de prova sendo 15 (5 matriz; 5 matriz x sisal; 5 matriz x abacaxizeiro) e 15 para
compressdo diametral ( 5 matriz; 5 matriz x sisal; 5 matriz x abacaxizeiro), com diametro
de 50mm por 100mm de comprimento.

A Figura 3.10 representa o fluxograma de trabalho para obtencdo e

caracterizacdo dos corpos de prova.
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Figura 3.10: Fluxograma do Processo utilizado na obtencéo do composito.
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3.7 CARACTERIZACOES DOS COMPOSITOS

3.7.1 Microscopia Eletronica de Varredura - MEV

A microscopia eletronica de varredura foi utilizada na anélise morfolégica, a
superficie das fibras foi previamente recoberta com ouro e foi analisada em um microscopio
eletronico de varredura no sentido longitudinal e transversal uma vez que 0s materiais sao

predominantemente ndo condutores.

3.8 ENSAIOS MECANICOS

Nos ensaios de compressao simples e diametral realizado no Laboratorio de
Reciclagem de Residuos Sélidos-RCS/UFCG, foi utilizada a maquina de compressao tipo
SHIMADZU AG-X100 e para o ensaio de tracdo na flexdo foi utilizada a Maquina
Universal AG-X.

3.8.1 Resisténcia a Compressdo Simples

Essa caracterizacdo teve como objetivo determinar e comparar a resisténcia a
compressao da matriz e dos compositos. A resisténcia a compressdo do composito €
definida através da relagcédo entre a carga de ruptura e a area da sec¢éo transversal do corpo de
prova. Os ensaios foram realizados de acordo com os procedimentos preconizados pela
norma brasileira NBR 7215(1991), para a resisténcia a compressdo. De acordo com a norma
0 ensaio consiste em solicitar o corpo-de-prova a esfor¢o de compressao, geralmente até a
ruptura, com o propdsito de se determinar as propriedades mecanicas definidas pela norma.
As amostras foram preparadas e ensaiadas na idade de 30 dias. A velocidade adotada para o
carregamento foi de 0,01 mm por segundo.

Os ensaios foram conduzidos em um equipamento de ensaio universal
Shimadzu Servopulser do RCS-UFCG, um detalhe do ensaio de compressdao mostrando a

operacdo utilizada para a amostra pode ser visualizado na figura 3.11.

c=E.¢ 3.10
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Figura 3.11: Compresséo uniaxial. Figura 3.12: Curva tensdo-deformacao.

A partir dos valores das deformagdes longitudinais e radial é possivel calcular
0 coeficiente de Poisson. Os mddulos de tenacidade e resiliéncia foram calculados atraves
dos gréaficos de tensdo-deformacdo, tomando-se a secante do trecho considerado como o de
maior linearidade na zona elastica do grafico para célculo do mddulo de elasticidade. A

Figura 3.12 ilustra o0 esquema do processo usado para determinar o modulo de elasticidade.

v== 3.11
gy
_ a%sc
U, =% 3.12
U, = go(Ce 7T 3.13

3.8.2 Resisténcia a Tracdo na Flexdo em Trés Pontos

A resisténcia a tracdo na flexdo foi determinada de acordo com a NBR
13279 (2005). Nesse ensaio, um carregamento central é aplicado ao corpo de prova
prismatico de 40 mm x 40 mm x 160 mm, que é posto sobre dois apoios com 120 mm de
vao entre eles, figura 3.13. O equipamento utilizado para o ensaio de flexdo em trés pontos

foi uma prensa de marca shimadzu, utilizada para determinar a resisténcia, equacao 3.14.
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Figura 3.13: Representacdo esquematica e cotas importantes para o calculo de
tensdo de flexdo.
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Onde:

P é a carga maxima aplicada (N);

L ¢ a distancia entre os apoios (mm);
b é a largura do corpo de prova (mm);
w é a altura do corpo de prova (mm).

Foi calculada a média entre os valores do modulo de elasticidade, de cada
corpo-de-prova, sendo encontrado o médulo de elasticidade médio para cada material.
Calculou-se também a tensdo de flexdo no limite de proporcionalidade, a partir da tenséo,
obtida do diagrama tensao/deformacéo, para cada corpo-de-prova, no ponto a partir do qual a
curva foge da linearidade, obteve-se a média aritmética dos valores do limite de

proporcionalidade.

3.8.3 Resisténcia a Compressdo Diametral

Para medida da resisténcia a tracdo por compressdo diametral dos
compositos, foi adotado o método proposto por Lobo Carneiro e normalizado pela ABNT
sob o titulo NBR 7222 Resisténcia a tracdo de argamassa e concreto por compressao
diametral de corpos-de-prova cilindricos. O carregamento foi aplicado ao longo da geratriz
do corpo-de-prova cilindrico, com 50 mm de diametro e 100 mm de comprimento,

utilizando-se protecdo de madeira que foram interpostas entre o cilindro e os pratos da
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maquina. Assim, pode ser demonstrado que, sob essa carga, a se¢do vertical do cilindro
fica sujeita a uma tensdo de tragcdo horizontal, que é determinada pela equagdo 3.15, onde
temos que P € a carga de ruptura, L é o comprimento e D o diametro do corpo-de-prova. A
Figura 3.14 apresenta um esquema do ensaio de tragdo por compressdo diametral.

2P 3.15

t ™ DL

Figura 3.14: Esquema que ilustra o teste de compressao diametral.

3.8.4 Ensaio de Absorcéo de Impacto

Os ensaios de impacto foram adaptados para realizacdo conforme o0s
procedimentos da norma ASTM D5942 com dimensdes 10x10x60mm e sem entalhe. O
namero de corpos de prova ensaiados foram 6 para cada caso. Para realizacdo dos ensaios
foi utilizado uma maquina Equipamento: Péndulo de Impacto / sistema WOLPERT /
AMSLER /MODELO PW 30/15K - W Testor AMSLER — Rep. Federal da Alemanha,
figura 3.15.

Peso aproximado do péndulo: 750 kp
Ensaios: Charpy e 1ZOD a 150 J (15 kpm), (Escala Interna)
300 J (30 kpm), (Escala Externa),
com uma distancia entre os apoios de 50 mm. Os valores foram lidos diretamente na escala
do equipamento. A figura 3.16, ilustra um corpo de prova na porta amostra da maquina de

ensaio Charpy.
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Figura 3.15: Maquina para teste de absor¢ao de impacto.

Figura 3.16: Corpo de prova sem entalhe.
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CAPITULO IV

RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 CARACTERIZACOES DAS FIBRAS

As amostras das fibras de ananas comosus e agave sisalana foram
submetidos as andalises microestruturais e ensaios fisico-quimicos, com posteriores
caracterizacdes instrumentais, os dados referentes a esses processos sao apresentados na

sequéncia.

4.1.1 Caracterizagdes Termogravimétricas

A analise térmica possibilita uma ampla faixa de aplicacdo para medidas de
propriedades fisicas, estudo de reagcdes quimicas, avaliacdo da estabilidade térmica,
determinacdo da composicdo de materiais e desenvolvimento de metodologia analitica. As
técnicas TG/ DTA, por sua vez podem ser usadas para estimular o patamar de estabilidade
térmica das fibras vegetais. As curvas termoanaliticas foram obtidas em um modulo
simultaneo DTA-TG-DTA e numa faixa de temperatura de 0 a 900°C, com razdo de
aquecimento de 10°C min.™ e atmosfera dinamica inerte de argdnio com vazao de 100 ml.

min.™ e cadinho de alumina com massa de 10 a 20 mg aproximadamente.
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Figura 4.1: Curvas de TG e DTG para fibras de agave sisalana in natura.
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Figura 4.2: Curvas de DTA para fibras de agave sisalana in natura.

A figura 4.1, mostra as curvas de TG/DTG para fibras de sisal expostas ao ar
por 15dias, podemos perceber dois estagios de decomposicdo de 10-12% de perda de agua,
50-65% de polissacarideos e aproximadamente 0,6% de cinzas. Observamos uma taxa de
decomposicdo no entorno de 300-400°C em funcdo do teor de compostos organicos.
Constatamos através da curva DTA, figura 4.2, para fibra de sisal, um evento endotérmico
entre 65-75°C e outro no intervalo de 400-420°C, dois picos exotérmicos na temperatura
méaxima de 360°C e 460°C, na regido de transi¢do, a degradacao térmica acentuada ocorreu

entre 300-400°C e coincide com a analise TG/DTG.
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Figura 4.3 Curvas de TG e DTG para fibras de ananas comosus in natura.
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Figura 4.4: Curvas de DTA para fibras de ananas comosus in natura.

A figura 4.3, mostra as curvas de TG/DTG para fibra de ananas comosus,
nas mesmas condic¢des relatadas anteriormente, onde podemos observar dois estagios de

decomposicdo, o primeiro a 100°C, referente a perda de &gua e o segundo a 365°C,
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referente @ decomposicdo principal, foi notado um residuo de 1, 5 a 2, 5% a 800°C. A
curva DTG apresentou dois estdgios de decomposicdo, o primeiro a 100°C,
correspondente ao calor de vaporizacdo e o segundo entre 300°C e 400°C, onde a
decomposicdo foi maxima.

A andlise de curva DTA, apresentou pequenos eventos endotérmicos em
escassos pontos calorificos significativos conforme a figura 4.4, a fibra in natura

apresentou resultados exotérmicos discretos.

4.1.2 Caracterizagdes Fisico-Quimicas

O teor de umidade determinado para as amostras das fibras utilizadas nesse
trabalho foi por volta de 10%, resultados coerentes com a literatura recorrente
(SIQUEIRA, 2006). Conforme observado, as fibras de ananas comosos apresentaram
valores ligeiramente mais baixos que o agave sisalana, tanto para teor de umidade como

para concentracdo de grupos acidos, como podemos ver na Tabela 4.1.

Tabela 4.1: Propriedades fisico-quimicas das fibras de agave sisalana e ananas comosus

Parametros Agave Sisalana Ananas Comosus
Teor de umidade (%) 10,48 10,11
Grupos acidos (mol/l) 0, 00186 0, 00146
Soluveis em agua (%) 6,84 7,19

pH 7,69 6,96
Densidade (g/m°) 1,32-1,45 1,30-1,44
Lignina (%) 6-11 5-12
Celulose (%) 65-73 70-83
Hemicelulose (%) 13,33 18
Didmetro da fibra (um) 50-300 50-105
Higroscopicidade (%0) 10-13 9-11
Comprimento (cm) 30-140 20-120

Com o objetivo de quantificar o percentual de extrativos solUveis em agua,
como polissacarideos de baixa massa molar e impurezas inorganicas, amostras das fibras
da folha de agave sisalana e ananas comosus foram submetidas a agitagdo em agua

destilada a (70°C). A porcentagem de extrativos sollveis em agua quente presente nestas
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fibras foi de aproximadamente de 7%, sendo para 0s ananas comosus ligeiramente
maiores. Os valores de extrativos sollveis em &gua encontram-se préximos a outros
relatados na literatura (TANOBE et al., 2005)

4.1.3 Caracterizagdo por Microscopia Eletronica de Varredura

Observou-se que a superficie da fibra sem tratamento apresenta-se recoberta
pelas células de parénquima, bem como por impurezas e residuos provenientes do processo
de desfibramento e do manuseio. As micrografias obtidas apresentaram maior rugosidade
para fibra in natura de ananas comosus, figura 4.7, conforme observado a presenca de
elevado teor de solidos, incrustados e aderidos superficialmente. Também foi observada
maior homogeneidade em sua superficie quando comparada a fibra de agave sisalana,

figura 4.5, devido a presenca de ceras e gorduras vegetais.

Figura 4.5: Microestrutura superficial da fibra de agave sisalana in natura.
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Figura 4.6: Microestrutura do composito com fibras de agave sisalana em geopolimero.

Figura 4.7: Microestrutura superficial da fibra de ananas comosus in natura.
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Figura4. 8: Microestrutura do composito com fibras de ananas comosus em geopolimero.

As alteragdes morfoldgicas nas fibras vegetais inseridas na matriz foram
observadas através de MEV, nesse trabalho foram utilizadas fibra in natura, pois a matriz
ja possui elevada alcalinidade (pH=13), logo evitamos excessiva alcalinizacdo do agente de
reforco por tratamento quimico. Na figura 4.6, observamos espacos vazios na interface
fibra-matriz, todavia estes espacos estdo minimizados na figura 4.8, onde foi utilizada fibra
de ananas comosus como refor¢o, isto ocorre em funcdo do teor de extrativos solUveis
presentes nessa fibra do abacaxizeiro ser maior em torno de 11% aproximadamente.

Em geral, as fibras lignocelulésicas apresentam-se recobertas por uma
camada superficial rica em gorduras e ceras, além de s6lidos incrustados sob a forma de
sais (GURGEL, 2007), que dificulta a ancoragem.

4.14 Florescéncias de raios X da Pasta Geopolimérica

Utilizou-se a fluorescéncia de raios X para determinar a composi¢ao quimica

da pasta geopolimérica, Tabela, 4.2.

Tabela 4.2: Composi¢do quimica da pasta geopolimérica

constituintes S|02 Na,O A|203 K5O Fe,O3 CaO T|02 P,Os

% 72,7895 12,9737 12.8665 0.4329 0.3008 0.1291 0.0537 0.0295
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4.2 ENSAIOS MECANICOS

A tabela 4.3 apresenta os resultados dos ensaios dos ensaios de flexdo e

compressdo para 0s corpos de prova com reforco e sem reforco, obtidos
experimentalmente a partir dos graficos de tensdo/deformacéo.
Tabela 4.3: Propriedades mecénicas dos ensaios de flexdo e compressdo.
RTE | EGP)  mastn €0  ULOH)  Gevpa)  Ur()
Clasicigacy 160 OETomaRR) e (IO encia)

CPMG 0, 1125 1, 4000 1, 2300 1, 7015 1, 4000 8, 3012
CPMS 0, 1048 2, 8000 9, 0000 23, 4000 2, 7000 27, 4800
CPMA 0, 1045 2, 3000 10, 0000 22, 3300 2, 2000 22, 5306

RCS E(GPa)  o(MPa) € (%) Ut(%)  owr(MPa)  Ur(%)
CPMG 0, 1857 7, 5000 7, 0000 50, 1667 7, 3000 125, 7255
CPMS 0, 1428 5, 4000 9, 0000 44, 4000 5, 1500 69, 8568
CPMA 0, 1225 2, 6000 5, 0000 12, 7500 2, 6300 25, 5102

RTF - Resisténcia a tracdo na flexdo

RCS - Resisténcia a compressao simples

CPMG - Corpo de prova com matriz geopolimérica

CPMS - Corpo de prova com matriz e fibra de sisal

CPMA - Corpo de prova com matriz e fibra de abacaxizeiro.
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4.2.1 Resisténcia a Tragédo na Flex&o Trés pontos

(@) (b)

Figura 4.9: Ensaio de Resisténcia a flexdo trés pontos; durante (a) e ap6s o ensaio(b).

O ensaio de Resisténcia a tracdo na flexao foi aplicado em trés pontos, em
uma maquina SHIMADZU AG-X, figura 4.9a e 4.9b, com células de carga de 50 N, onde
0 corpo de prova foi posicionado com a carga aplicada no centro do mesmo com vao livre
de 120 mm e com uma velocidade de 2 mm/min., definidos pela NBR 13279 (2005) e
temperatura aproximadamente 25 °C . Os resultados obtidos séo representados em forma

de gréfico (tensdo x deformacdo) através das figuras 4.10 e 4.1a e 4.11b.

Tenséo (MPa)

Deformacéo (%)
Figure 4.10: Comportamento da Matriz para ensaios de flexdo trés pontos.
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Tenséo (MPa)
Tensao (MPa)

(2) Deformacéo (%) (b) Deformacao (%)

Figure 4.11: Comportamento de compésitos com agave sisalana (a) e com ananas comosus (b) para ensaio
de flexdo trés pontos.

E possivel observar um aumento do valor da carga para 0s compdsitos com
fibra, em relacdo a matriz sem reforco, através da figura 4.12. A adicdo de fibras
proporcionou um aumento na resisténcia para compositos com fibras em torno de 90%, a
presenca das fibras aperfeicoou o desempenho do material durante os esforcos mecanicos,
apos o limite de flexdo, os compdsitos continuaram a suportar carga de forma continua

sem ruptura brusca e com elevada deformacao, como podemos ver na figura 4.13.

Resisténcia a Tracao na Flexao
3,00
2,50
2,00

1,50

MPa

1,00

0,50

0,00
Ananas Sisal Geopolimero

Figura 4.12: Anélise da tracdo na flexao.
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Deformacgao na Flexao

10 -

£(%)

CPMG CPMS CPMA

Figura 4.13: Comportamento (carga x deformac&o) aplicado no ensaio de flexdo.

4.2.2 Resisténcia a Compressao Simples

Os ensaios de compressao foram conduzidos em uma maquina SHIMADZU
AG 100, com celula de carga de 100 N, onde os corpos de prova foram posicionados
conforme Figura 4.14 e com uma velocidade de 2 mm/min., definidos pela NBR 7215
(1991) a temperatura de 25 ° C. Os resultados obtidos sdo representados em forma de

gréfico (tensdo x deformacdo), conforme figuras 4.15, 4.16a, 4.16b.

Figura 4.14: Ensaio de resisténcia a compressao simples.
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Tenséo (MPa)

Deformacéo (%o)

Figura 4.15: Curva média para teste de compressdo simples com a matriz.
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(a) Deformacéo (%o) (b) Deformacéo (%)

Figura 4.16: Curvas de médias para testes de compressao simples com compoésitos de agave sisalana (a) e

ananas comosus (b).

Os compdsitos reforcados com fibras exibem uma ruptura progressiva. A
ruptura tornou-se gradativa, pois as pontes de transferéncia formadas pelas fibras absorvem
parte das solicitacbes e originam uma fissuracdo mais distribuida, visto que as fibras
reduzirdo a area total de fissuragdo, este comportamento é observado na atraves do grafico

4.17.
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Resisténcia a Compressao Simples

8,00
7,00
6,00
5,00
4,00

MPa

3,00
2,00
1,00

0,00
Ananas Sisal Geopolimero

Figura 4.17: Analise da resisténcia na compressao simples.

As fibras sdo mais deformaveis e tendem a colaborar durante a abertura e
propagacdo das fissuras, ndo oferecendo uma capacidade de reforco tdo boa apos a
fissuracdo. Ou seja, as mesmas ocasionam uma reducdo da rigidez e aumento da
tenacidade do composito, tornando-o mais ductil com elevada deformacéo, figura 4.18,

sem perda da integridade.

Deformac¢ao na Compressao Simples

12 -
10 -

£(%)

o N ~ O ©®
1

CPMG CPMS CPMA

Figura 4.18: Comportamento (carga x deformagao) aplicado no ensaio de compressdo simples.
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4.2.3 Ensaio de Compressao Diametral

Foi possivel concluir que matrizes reforcadas com fibras vegetais
alcancaram valores expressivos para taxa de deformacgdo, superior aos da matriz sem

agente de reforgo, a figura 4.19 mostra esse comportamento.

Figura 4.19: Comportamento dos corpos de prova durante ensaio de compressdo diametral.

As curvas dos gréaficos (tensdo x deformacao) representam o comportamento
para 0s ensaios realizados com os corpos de prova, conforme figuras a seguir.

Forca (N)

Deformacéo (%)

Figura 4.20: Curva média para teste de compresséo diametral com a matriz geopolimérica.
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Forca (N)
Forca(N)

(a) Deformacéo (%) (b) Deformacéo (%)

4.21: Curvas médias para ensaios de compressdo diametral com compoésitos de agave sisalana e ananas
comosus (b).

As tensdes medias suportadas pelos corpos de prova sdo apresentadas na
figura 4.22. O valor de carga maxima utilizado como referéncia para andlise do
comportamento dos compositos sob solicitacdo mecanica. Os corpos de prova com

reforco apresentaram maior capacidade de resisténcia a compressao diametral.

Resisténcia a Compressao Diametral

1,20
1,00
0,80

’

0,60

MPa

0,40

0,20

0,00
Ananas Sisal Geopolimero

Figura 4.22: Representacdo dos resultados para o ensaio de compressdo diametral.
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O expressivo aumento da deformacdo, figura 4.23, alcangado pelos
compésitos com fibras em relacdo a matriz sem reforgo, € atribuido a presenca das fibras,

que atuam significativamente ap6s o limite de compressdo até o inicio da ruptura.

Deformag¢ao na Compressao
Diametral

8,00 -
_ 6,00 -
X 4,00 -
W

2,00 -

0,00 - | | |

CPMG CPMS CPMA

Figura 4.23: Comportamento (carga x deformac&o) aplicado no ensaio de compressao diametral.

4.2.4 Ensaio de Absorcéo de Impacto

O grafico da figura 4.24 apresenta 0 comportamento para 0 ensaio de
absorcdo de impacto realizado segundo a norma ASTM D5942.

E possivel observar uma variacio discreta para os valores dos compdsitos
com fibras vegetais, todavia em relacdo a matriz,a contribuicdo do agente de reforco é

bastante significativa, aproximadamente de 200%.

Absorc¢ao de Impacto

Ananas Sisal Geopolimero

Figura 4.24: Comportamento do ensaio de absor¢do de impacto.
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As figuras 4.25, 4.26 e 4.27, mostram o composito com fibra de sisal, o
compdsito com fibra de abacaxizeiro e a matriz sem agente de reforgo, respectivamente,
resultados observados apds o ensaio.

Foi possivel observar que o corpo-de-prova sem agente de reforco
apresentou uma fratura fragil e que os corpos-de-prova com fibras vegetais aprsentaram
fratura ddctil com elevada capacidade para absorcdo de impacto e deformacdo progressiva,
a fibra é exigida apds a fissuracdo do compdsito.

Figura 4.25: Corpo-de-prova com fibra de sisal. Figura 2.26: Corpo-de-prova com fibra de

Abacaxizeiro.

Figura 4.27: Corpo-de-prova sem agente de reforco
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CAPITULO V

5.0 CONCLUSOES

A fibra de ananas comosus apresentou melhor estabilidade térmica e menor
perda de massa em relacdo a agave sisalana, entretanto os resultados para as propriedades
mecanicas foram muito proximos. Apesar da fibra de ananas comosus possuir uma maior
razdo de aspecto, um angulo microfibrilar inferior e maior teor de celulose, os resultados
obtidos para absorcdo de energia durante o ensaio de absorcdo de impacto foram bastante
proximos e discretos, outro resultado expressivo foi a deformacéo verificada atraves dos
resultados de ensaio de resisténcia a compressdo simples.

A ruptura nos corpos de prova sem reforco foi de natureza fragil, com
comportamento explosivo, onde a carga maxima coincide com a iniciacdo da trinca e a
ruptura é fragil. Os compdsitos reforcados com fibras vegetais apresentaram um
desempenho satisfatorio, havendo um comportamento préximo do valor da carga maxima
dos corpos de prova com adi¢do de 3%vv de fibra como reforco. E quanto a deformacéo,
as fibras foram exigidas apos a fissuracdo, durante a transferéncia de tensdes quando
solicitadas ao carregamento, proporcionando ao compasito maior deformacao.

Neste estudo, os compdsitos com 3%vv de reforco de fibras vegetais
apresentaram melhor desempenho para o limite de resisténcia na flexao trés pontos, bem
como para 0s ensaios de compressdo diametral. Os resultados demonstraram que a
utilizacdo do reforco contribui para elevar os valores de resisténcia da tracdo na flexao
gracas a melhor distribuicdo dos esfor¢os, indicando maior interacao da fibra com a matriz.

Todos os valores encontrados sdo superiores aos da matriz sem reforco,
exceto para os ensaios de resisténcia a compressdo simples, onde as fibras ndo sdo
essencialmente solicitadas em tracao.

O Processo de fratura do compdsito apresentou-se bastante complexo,
envolvendo mecanismos de falhas de trincamento da matriz e descolamento minimo da

fibra, contudo a estrutura superficial da fibra vegetal com reentrdncias e saliéncias

81



contribuiram para que ocorresse uma boa adesdo interfacial, resultando em compdsitos

com propriedades mecénicas superiores as da matriz.

Os resultados comprovam ser satisfatorio o desenvolvimento de compositos com
matriz geopolimérica e fibra vegetal como agente de reforgo, em fungédo da expressiva resisténcia

mecanica atribuida aos compoésitos, contudo é necessario aperfeicoar a técnica na confeccao

dos corpos de prova e investigar de maneira mais aprofundada a interface entre os
materiais.

5.1 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

1. Realizar outros tratamentos superficiais das fibras vegetais como mercerizacao e

caracteriza-las individualmente;

2. Aprimorar 0 modo de preparo da pasta geopolimérica e estudar seu comportamento

reologico;

3. Continuar o estudo de compdsitos de matriz geopolimérica reforgados com fibras de

ananas Comosus;

4. Estudar a influéncia de parametros ambientais adversos e caracteristicas fisico-quimicas

relacionadas ao envelhecimento da fibra vegetal na matriz geopolimérica;

5. Estudar o comportamento das formulacGes com uso de hidroxido de sodio e ativadores

compostos com o silicato de sodio;

6. Estudar o uso de aditivos nas formulac@es, como por exemplo, retardadores de pega;

82



REFERENCIAS

ABU-SHARKH, B.F.; HAMID, H., Degradation study of date palm fiber/polypropylene of
composites in natural and artificial weathering mechanical and thermal analysis, Polymer
Degradation and Stability 85, p.967-973, 2004.

ACHA, B.A.; REBOREDO, M.M.; MARCOVICH, N.E., Creep and dynamic mechanical
behavior of PP-jute composite: effect of the interfacial adhesion, Composites Part A 38, p.
1507-1516, 2007.

ALEXANDRE, M. E. O. Compdsitos de matriz poliéster reforcados com fibra da folha do
abacaxi: Propriedades mecéanicas e absorcdo de agua. 2005. 501p. Tese (Doutorado em
Ciéncia e Engenharia de Materiais), Universidade Federal do Rio Grande do Norte, Natal-
RN, 2005.

ALEXANDRE, M. E. O. ; LADCHUMANANADASIVAM, R.; VERISSIMO, S. A. :
MENEZES, P. L. ;BATISTA, J. H.; ARAUJO, R. C. Fibra da folha do abacaxi (FFA)
como reforgo para compoésito de matriz poliéster. Anais do Il SIENTEX, Natal, Brasil,
2004.

AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS, Standard Test Methods for
Determining the Charpy Impact Resistance of Notched Specimens of Plastics. ASTM
D6110.

AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS, Annual book of ASTM
standards, vol. 04.10 — Wood. ASTM 1413-76, Pennsylvania.

ANJOS, M. A. S.; GHAVAMI. K. ; BARBOSA, N. P.. Compésitos a base de cimento
reforcados com polpa celulésica de bambu - Parte 2: Uso de residuos ceramicos. Revista
Brasileira de Engenharia Agricola e Ambiental, Campina Grande, v. 7, n. 2, p. 146-149,
2003.

AQUINO, R.C.M.P., MONTEIRO, S.N., D’ALMEIDA, J.R.M., “Evaluation of the
Critical Fiber Length of Piassava (Attalea funifera) Fibers using the Pullout Test”, Journal
of Materials Science Letters, v. 22, pp. 1495-1497, 2003.

AZIZ, S.H.; ANSELL, M.P., The effect of alkalization and fiber alignment on the
mechanical and thermal properties of kenaf and hemp bast fiber composites: part 2 —
cashew nut shell liquid matrix, Composites Science and Technology 64, p. 1231-1238,
2004.

BAIARDO, M.; ZINI, E.; SCANDOLA, M., Flax fibre-polyester composites, Composites
Part A 35, p. 703-710, 2004.

BALEY, C.; BUSNEL, F.; GROHENS, Y.; SIRE, O., Influence of chemical treatments on
surface properties and adhesion of flax fiber-polyester resin, Composites Part A 37, p.
1626-1637, 2006.

83



BARBOSA, N. P.; TOLEDO FILHO, R. D. Construgdo com terra crua. In: TOLEDO
FILHO, R. D.; NASCIMENTO, J. W. B.; GHAVAMI, K. Materiais ndo convencionais
para construgdes rurais. Campina Grande: UFPB/SBEA, 1997. cap. 4, p. 113-43.

BARBOSA, V. F. F. Sintese e caracterizacao de polissialatos. Tese (Doutorado em Ciéncia
e Engenharia dos Materiais). Instituto Militar de Engenharia — IME., Rio de Janeiro. 150f.,
1999.

BESSADOK, A.; MARAIS, S.; ROUDESLLI, S.; LIXON, C.; METAYER, M., Influence
of chemical modifications on water-sorption and mechanical properties of Agave fibres,
Composites Part A, 2007.

BOTARO, V.R., Deslignificacdo organossolve de bagaco de cana de aclcar:
fracionamento e benzilacdo das ligninas obtidas. Tese de doutorado — Instituto de Quimica
de S&o Carlos, Universidade de Sao Paulo, S&o Carlos, 1996.

BOYNARD, C.A.; MONTEIRO, S. N.; D’ALMEIDA, J.R.M., Aspects of alkali treatment
of sponge gourd (Luffa cylindrica) fibers on the flexural properties of polyester matrix
composites, J. Appl. Polym. Sci. 87, 1927-32, 2003.

BUDZIAK, C.; MAIA, C.M.B.F.,, MANGRICH, A.S., Transformacbes quimicas de
matéria organica durante a compostagem de residuos da industria madeireira, Quimica
Nova, v. 27, n. 3, p. 399-403, 2004.

CALLISTER, W. D.. Ciéncia e Engenharia de Materiais: uma introducdo. S&o Paulo: LTC,
1999.

CARASCHI, J.C., Estudo das relagdes estrutura/propriedades de carboximetil celulose obtida
por derivacao de polpa de bagaco de cana-de-acucar, Tese de doutorado- Instituto de Quimica
de S&o Carlos, Universidade de Sdo Paulo, 1997.

CASSU, S. N.; FELISBERTI, M. I. Comportamento dinamico-mecanico em polimeros e
blendas poliméricas, Quimica Nova, v.28, n.2, 2005.

CHENG, T.W.; CHIU, J.P., 2003, Fire-resistant geopolymer produced by granulated
blast furnace slag. Minerals Engineering 16(3): 205-210.

CHENG, T. H., ZHANG, J., YUMITORI, S., JONES, F. R. AND ANDERSON, C. W.
1994. Sizing resin structure and interphase formation in carbon fiber composites.
Composites, 25, 661-670.

CHU, W.; WU, L.; KARBHARI, V.M., Durability evaluation of moderate temperature cured
E-glass/vinyl ester systems, Composites Structures 66, p. 367-376, 2004.

CORRALES, F., VILASECA, F., LLOP, M., GIRONES, J., MENDEZ, J. A, MUTJE, P.,

Chemical modification of jute for the production of Green-composites, Journal of Hazardous
Materials 144, p. 730-735, 2007.

84



COUTTS. R.S.P. High yeld woods pulps as reinforcement for cement products. Appita, 39,
1, 1986

COUTTS, R. S. P.; NI, P. The relationship between wood pulp fiber properties and fiber
cement composite performance. In. APPITA ANNUAL GENERAL CONFERENCE
PROCEEDINGS, 49th. 1995. Anais... [S.l.: s.n.], 1995. 1 CD-ROM.

COUTTS, R. S. P. Wood fibre reinforced cement composites. In: SWAMY, R. N. (Ed.).
Natural fiber reinforced cement and concrete. London: Blackie and Son Ltd., 1988. v. 5,
288 p.

DAIMATSU, K.; SUGIMOTO, H.; KATO, Y.; NAKANISHI, E.; INOMATA, K;
AMEKAWA, Y.; TAKEMURA, K.. Preparation and physical properties of flame retardant
acrylic resin containing nano-sized aluminum hydroxide, Polymer Degradation and Stability
92, p. 1433-1438, 2007.

DAVIDOVITS, J., "geopolimeros: Man-Made Rock Geosynthesis eo desenvolvimento
resultante de muito cedo de Alta Resisténcia Cimento," Materiais Jornal da Educagéo, 16
(1994) 91-139.

DAVIDOVITS, J., “Geopolymer Chemistry And Sustainable Development. The Poly
(Sialate) Terminology: A Very Useful And Simple Model For The Promotion And
Understanding Of Green- Chemistry”, Congresso Mundial sobre Geopolimeros 2005, Saint
Quentin, Franga, 2005

DAVIDOVITS, "geopolimeros - Novos materiais poliméricos inorganicos,” Journal of
Thermal. Analise, 37 [8] (1991) 1633-56.

DAVIDOVITS J., "Quimica dos Sistemas geopoliméricos, Terminologia,” Geopolymere
99, Conferéncia Internacional geopolimero, Anais, 30 Jun - 2 de julho de 1999, pp. 9-39,
Saint-Quentin, na Franca. Editado por J. DAVIDOVITS, R. DAVIDOVITS E C. JAMES,
Geopolymere Institute, de Saint Quentin, Franca (1999).

DE SOUZA, J. R. Geopolymeric adhesives for aluminium joints, Materials Science Forum
Vol. 643 (2010) pp 143-146 © (2010) Trans Tech Publications, Switzerland

DEMIR, H.; ATIKLER , A.; BALKOSE, D.; TIHMINHOGLU, F. The effect of fiber
surface treatments on the tensile and water sorption properties of polypropylene-luffa fiber
composites, Composites Part A 37, p. 447-456, 2006

DUXSON, P., LUKEY, G.C., VAN DEVENTER, J.S.J., 2006, Thermal evolution of
metakaolin geopolymers: Part 1 — Physical evolution. Journal of Non-Crystalline Solids v.
352, pp. 5541-5555.

DUXSON, P., FERNANDEZ-JIMENEZ, A., PROVIS, J.L., LUKEY, G.C., PALOMO,
A., VAN DEVENTER, J.S.J.,, 2007, Geopolymer technology: the current state of the art.
Journal of Materials Science 42, 2917-2933.

85



DUXTON, P. The structure and thermal evolution of metakaolin geopolymers. Thesis of
Doctor of Philosophy in Engineering of Department of Chemical and Biomolecular
Engineering, the University of Melbourne, 2006.

EDEEROZEY, A.M.M.; AKIL, H.M.; AZHAR, A.B.; ARIFFIN, M.l.Z., Chemical
modification of kenaf fibers, Materials Letters 61, p. 2023-2025, 2007.

FENGEL, D.; WEGENER, G., Wood: chemistry, ultra structure, reactions. Berlin-New York,
Walter de Gruyter, 1984.

FENGEL, D.; WEGENER, G. Wood: Chemistry, ultra structure, reactions. Walter de
Gruyter, 2Ed., USA, p. 66-100, 1989.

FENGEL, D. Characterization of cellulose by Deconvoluting the OH valency range FTIR
Spectra. Holzforschung, v.46, n.4, p.283-288, 1982.

FERREIRA, R. S. Modificacdo da superficie de fibras de carbono por processo de
descarga corona e estudo das caracteristicas de adesdo. Faculdade de Engenharia Quimica
Universidade Estadual de Campinas, 2000. 164 p.

FOURCHE, G. An overview of the basic aspects of polymer adhesion. I: Fundamentals.
Hoboken, NJ, ETATS-UNIS: Wiley Subscription Services, v.35. 1995

FOCHER, B.; PALMA, M.T.; CANETTI, M.; TORRI, G.; CONSENTINO, C.; GASTALDI,
G., Structural differences between non-wood plant celluloses: evidence from

solid state NMR, vibrational spectroscopy and X-ray diffractometry, Industrial Crops and
Products 13, p.193-208, 2001.

FONSECA, S. T. Processamento e caracterizacdo de pds e de ceramicas de alumina total e
parcialmente nanoestruturadas. Dissertacdo de Mestrado — INPE, S&o José dos Campos, Sédo
Paulo, 2007.

GANSTER, J.; FINK, H.P.; PINNOW, M., Injection molding compounds with polypropylene
and alternative matrices, Composites Part A, 2005.

GARDEA-HERNANDEZ, G.; IBARRA-GOMEZ, R.; FLORES-GALLARDO, S.G.;
HERNANDEZ-ESCOBAR, C.A.; PEREZ-ROMO, P.; ZARAGOZA-CONTRERAS, E.A,
Fast wood fiber esterification. I. Reaction with oxalic acid and cetyl alcohol, Carbohydrate
Polymers 71, p. 1-8, 2008.

GASSAN J, BLEDZKI A.K., Effect of cyclic moisture absorption desorption on the
mechanical properties of silanized jute-epoxy composites. Polym. Compos. 20, (1999).

GASSAN, J. A Study of fiber and interface parameters affecting the fatigue behavior of
natural fiber composites, Composites Part A: Applied Science and Manufacturing, v. 33, p.
369-374, 2002.

86



GASSAN, J. e A. K. BLEDZKI. Possibilities for improving the mechanical properties of
jute/epoxy composites by alkali treatment of fibres. Composites Science and Technology,
v.59, n.9, p.1303-1309. 1999.

GEORGE, J.; SREEKALA, M.S.; THOMAS S. A review on interface modification and
characterization of natural fiber reinforced plastic composites. Polymer Enginnering and
Science, v. 41, n. 9, p. 141-1485, 2001.

GHAVAMI, K.; ANJOS, M. A.; BARBOSA, N. P., Compésitos a base de cimento reforgcado
com polpa celulésica de bambu. Parte IlI: uso de residuos cerdmicos na matriz, Revista
Brasileira de Engenharia Agricola e Ambiental, v.7, 2003.

GHAVAMI, K.; TOLEDO FILHO, R. D.; BARBOSA, N. P. Behaviour of composite soil
reinforced with natural fibers. Cement & Concrete Composites, New York, EUA, v. 21, p.
39-48, 1999.

GLUKHOVSKY, V.D. Ancient, modern and future cements. Kiev Civil Engineering
Institute, Gosstroiizdat Publish, Ucrania (1985).

GLUKHOVSKY, V.D.; ROSTOVSKAJA G.S.; RUMYNA, G.V.; ROSTOVSKAJA. High
strength slag-alkaline cements. 7th Int. Cong. Chem. Cem., Vol.3, Paris, Theme 5, pp.
164-168 (1980).

GODA, K.; SREEKALA, M.S.; GOMES, A.; KAIJIl, T.; OHGI, J., Improvement of plant
based natural fibers for toughening green composites- Effect of load application during
mercerization of ramie fibers, Composites Part A 37, p. 2213-2220, 2006.

GOMES, K.C. Desenvolvimento de Matrizes Cimenticias e Geopoliméricas a partir de
Matérias Primas Paraibanas. Inicio: 2006. Dissertacdo de Mestrado, Programa de P0s-
graduacdo em Engenharia Mecéanica da Universidade Federal da Paraiba.

GOMES, A.; MATSUO, T.; GODA, K.; OHGI, J. Development and effect of alkali
treatment on tensile properties of curaua fiber green composites. Composites, Part A, v. 38,
p. 1811-1820, 2007.

GOMES A, GODA K, OHGI J. Effects of alkali treatment to reinforcement on tensile
properties of curaua fiber green composites. JSSME International Journal 47 (2004) 541-
546.

GOMES, K.C. NOBREGA, AF.; VIEIRA, AP.; TORRES, S.M.; DE BARROS, S.;
BARBOSA, N.P. Ativacao Alcalina de Residuos de Caulim In: International Conference
on Non-Conventional Materials and Technologies: Ecological Materials and Technologies
for Sustainable Building, 2007, Alagoas. Brasil NOCMAT 2007. (2000a).

87



GOMES, K.C.; TORRES, S.M.; DE BARROS, S.; BARBOSA, N.P. Geopolymer Bonded
Steel Plates. ETDCMS8- 8th Seminar on Experimental Techniques and Design in
Composite Materials. 3-6 October 2007 — Sant’Elmo Beach Hotel — Castiadas — Costa Rei
— Sardinia (Italy). (2000b).

GURGEL, L.V.A. Mercerizacdo e modificacdo quimica de celulose e bagaco de cana-de-
actcar com anidrido succinico e trietilenotetramina: preparacdo de novos materiais quelantes
para a adsor¢do de Pb (II), Cd(ll), Cr (IV) e Cu (ll). 2007. Dissertacdo de mestrado em
Engenharia Ambiental, Universidade Federal de Ouro Preto, 2007.

HARDIJITO, D., RANGAN, B. V., “Development And Properties Of Low- Calcium Fly
Ash-Based Geopolymer Concrete”, Research Repor GC1, Curtin University of
Technology, Perth, Australia, 2005

HARDJITO, D., WALLAH, S. E., SUMAJOUW, M.J.D AND RANGAN, B. V., Brief
Review of Development of Geopolymer Concrete, Invited Paper, George Hoff
Symposium, Los Vegas, USA, 25 May 2004a.

HARDIJITO, D., WALLAH, S. E., SUMAJOUW, M.J.D AND RANGAN, B. V., Factors
Influencing the Compressive Strength of Fly Ash-Based Geopolymer Concrete, Dimensi
Teknik Sipil Vol 6, N°2, 88-93, September 2004b.

HARDJITO, D., WALLAH, S. E., SUMAJOUW, M.J.D AND RANGAN, B. V., Fly Ash-
Based Geopolymer Concrete, Construction Material for Sustainable Development, Invited
Paper, Concrete World: Engineering &Materials, India Chapter, Mumbai, India,

December 9-12, 2004c.

HULL, D. An Introduction to Composite Materials, Cambridge Univ. Press. Cambridge,
UK, ed.1, 1981.

HARISH, S., D. P. MICHAEL, et al. Mechanical property evaluation of natural fiber coir
composite. Materials Characterization, v.60, n.1, p.44-49. 20009.

HERRERA-FRANCO, P. J.; VALADEZ GONZALES, A. A Study of the mechanical
properties of short natural-fiber reinforced composites. Composites Part B, Vol. 36, p. 597-
608, 2005.

HERRERA-FRANCO, P. J. E L. T. DRZAL. Comparison of methods for the measurement
of fiber/matrix adhesion in composites. Oxford, ROYAUME-UNI: Butterworth-
Heinemann, v.23. 1992

HILL, C. A. S.; MALLON, S. Covalent bonding of wood through chemical activation,
International Journal of Adhesion and Adhesives, v.22, p.465-469, 2002.

HOLMER Jr, S. Fibras vegetais para construcao civil, fibra de céco . Escola Politécnica da
Universidade de S&o Paulo, 1986, p. 124.

88



HONG, C.K.; HWANG, |.; KIM, N.; PARK, D.H.; HWANG, B.S.; NAH, C., Mechanical
properties of silanized jute-polypropylene composites, Journal of Industrial and Engineering
Chemistry, 2007.

HULL, D. An Introduction to Composite Materials, Cambridge Univ. Press. Cambridge,
UK, ed.1, 1981.

HULL, D.; CLYNE, T. W. An Introduction to Composite Materials, Cambridge Solid
State Science Series, Second Edition, Cambridge, 1996.

ISHIZAKI, M. H., L. L. Y. Visconte, et al. Caracterizacdo mecanica e morfologica de
compositos de polipropileno e fibras de coco verde: influéncia do teor de fibra e das
condi¢Bes de mistura. Polimeros, v.16, p.182-186. 2006.

JONES, R. M. Mchanics of composite materials. Virginia: Taylor & Francis, 1999.

JONH, M.J.; FRANCIS, B.; VARUGHESE, K.T.; THOMAS, S., Effect of chemical
modification on properties of hybrid fiber biocomposites, Composites Part A, 2007.

JOSEPH, K., R. D. TOLEDO FILHO, et al. Compositos poliméricos refor¢ados com fibras
de sisal. Revista Brasileira de Engenharia Agricola e Ambiental, v.3 n.3, p.367-379. 1999.

KARLSSON, S.; ESPERT, A.; VILAPLANA, F., Comparison of water absorption in natural
cellulosic fibres from wood and one-year crops in polypropylene composites and its influence
on their mechanical properties, Composites Part A: Applied Science and Manufacturing, v.
35, p. 1267-1276, 2004.

KARGER-KOCSIS, J.; FROHLICH, J.; GRYSHCHUK, O.; KAUTZ, H.; FREY, H;
MULHAUPT, R., Synthesis of reactive hyper branched and star-like polyesters and their use
for toughening of vinyl ester-urethane hybrid resins, Polymer 45, 1185-1195, 2004.
KARMAKER, A.C.; YOUNGQUIST. J.A. J. Appl Sci, 62, 1147, 1996.

KARMAKER, A.C. AND YOUNGQUIST, J.A. 1996. Injection molding polypropylene
reinforced with short jute fibers. J. Appl. Polym. Sci. 62:1142- 1151.

KELLY, A. Strong Solids. Londres: University Press, 1966.

KELLY, A. EW. R. TYSON. High Strength Materials. Nova York: Wiley. 1965
KLEMM, D.; HEUBLEIN, B.; FINK, H.P.; BOHN, A., Cellulose: fascinating biopolymer
and sustainable raw material, Angewandte Chemie International Edition, v. 44, n. 22, p.

3358-3393, 2005.

KOOTSOOKOS, A.; BURCHILL, P.J., The effect of the degree of cure on the corrosion
resistance of vinyl ester/glass fiber composite, Composites Part A 35, p. 501-508, 2004.

KURUVILLA, J., MEDEIROS, E. S., CARVALHO, L. H. Comp0sitos de matriz poliéster
reforgados por fibra curtas de sisal. Polimeros: Ciéncia e Tecnologia, p. 136-141, 1999.

89



LATELLA, B. A.,, PERERA, D. S., ESCOTT, T. R., CASSIDY, D. J., Adhesion of Glass
to Steel Using a Geopolymer, Australian Nuclear Science and Technology Organization,
Australia, 2005.

LEAL, A.F. Utilizacdo de residuos das industrias de ceramicas e de calcados na elaboracdo
de materiais e produtos a base de cimento portland reforcados com fibras de sisal.
UFCG/CCT:Campina Grande , 2004. 120p.Tese de Doutorado.

LEAO, A.L., TAN, I.H., CRASCHI, J.C., “Curaua fiber — A tropical natural fibers from
Amazon - Potential and Application in Composites”, In: International Conference on
Advanced Composites, pp. 557-564, Hurghada, Egito, 1998.

LEHNINGER, A.L.. Principles of biochemistry. Souvier, 2002.

LI, Y.; MAI, Y.; YE, L., Sisal fiber and its composites: a review of recent developments,
Composites Science and Technology, v.60, p.2037-2055, 2000.

LI, Y.; HU, C,; YU, Y, Interfacial studies of sisal fibres reinforced high density
polyethylene (HDPE) composites, Composites Part A, 2007.

LIMA, P. R. L. Analise tedrica e experimental de compdsitos reforcados com fibras de
sisal. 2004. 263 f. Tese (Doutorado em Engenharia Civil) — Universidade Federal do Rio
de Janeiro, Rio de Janeiro, 2004.

LUCAS, E. F.; SOARES, B. G.; MONTEIRO, E.. Caracterizacdo de Polimeros. Rio de
Janeiro: e-papers, 2001.

MALLICK, S., DASH, S. PARIDA, K. M. Adsorption of chromium on manganese nodule
leached residue obtained from NH3SO3 leaching. Journal of Colloid and Interface Science,
v. 297, n. 2 p. 419-425, maio 2006.

MALLON, S.; HILL, C.A.S., Covalent bonding of wood through chemical activation,
International Journal of Adhesion & Adhesives, v. 22, p. 465-469, 2002.

MANDER, P.W. The Strength of Hybrid Glass/Carbon Fiber Composites: Part 1: Failuri
Strain Enhancement and Failure Mode, Jornal of Materiels Science, 16(8): 233-2245,
(1981).

MANO, E.B. Introducéo a polimeros. Séo Paulo: Edgard Bliicher, 1988, p.55.

MANO, E. B. Polimeros como materiais de engenharia. Sdo Paulo: Edgard Blicher. 1991

MARON, G.; HAREL, H.; NEUMANN, S. Fatigue Behavior and Dependent Properties of
Aramid Fiber/Carbon Fiber hybrid Composites, Composites, 20(6): 537-544, (1989).

90



MARTINS, G. S.; 10ZZI, M. A.; MARTINS, M. A.; MATTOSO, L. H. C.; FERREIRA,
F. C. Caracterizacdo Mecénica e Térmica de Compdsitos de Poli (Cloreto de Vinila)
Reforcados com Fibras de Sisal. Polimeros: Ciéncia e Tecnologia, vol. 14, n° 5,p. 326-333,
2004.

MATTOSO, L.H.C.; FERREIRA, F.C.; CURVELO, A A S. Sisal fiber: morphology and
applications in polymer composites, In: International Symposium on lignocellulosics-
plastics composites, 1, sdo paulo-sp, mar. 1996,Proceedings... (no prelo).

MOE THWE, KIN LIAO, “Effects of environmental aging on the mechanicalproperties of
bamboo—glass fiber reinforced polymer matrix hybrid composites”,Composites Part A:
Applied Science and Manufacturing, 2002, 33:43-52.

MONTEIRO, S. N. E J. R. M. DALMEIDA. Ensaios de Pullout em fibras
lignoceluldsicas: uma metodologia de analise. Revista Matéria, v.11, n.3, p.189-196. 2006.

MONTEIRO, S. N., L. A. H. TERRONES, et al. Efeito da Interface Fibra/Matriz Sobre a
Resisténcia de Compositos Poliméricos Reforgados com Fibras de Coco. Revista Matéria,
v.11, n.4,p.395-402. 2006.

MONTEIRO, S. N.; LOPES, F. P.D. Ensaios em Compositos Poliméricos reforcados com
Fibras. p.871-879. 62° Congresso Anual da ABM / 62nd ABM International Annual
Congress. Vitoria — ES, 2007.

MORASSI, O.J Fibras Naturais, Aspectos gerais e Aplicacdo na Industria Automobilistica,
in. Congresso Brasileiro de Engenharia e Ciéncias dos Materiais, 1994.

MOTHE, C. G.; ARAUJO, C. R. Caracterizacdo Térmica e Mecanica de Compdsitos de
Poliuretano com Fibras de Curaua. Polimeros: Ciéncia e Tecnologia, vol. 14, n°4, p. 274-
278, 2004.

MUKHERJEE, P. S.; SATYANARAYANA, K. G. Structure and properties of some
vegetable fibres. Part 2 Pineapple fiber (Ananas Comosos). Journal of Materials Science,
21 (1986), 51-56.

NAIK, N. K.; SHRIRAO, P.; REDDY, B.C. Ballistic impact behavior of woven fabric
composites: formulation, International Journal of Impact Engineering, v.32, p.1521-1522,
2006.

NBR 7215, Cimento Portland- Determinacdo da Resisténcia a Compressdo, dez. 1996.

NBR 13275, Determinacdo da Resisténcia & Tracdo na Flexdo e a Compressao, 2005.

NICOLAI, F.N.P.. Material composito de matriz éster vinilica reforcado com fibras naturais
de sisal e coco e com fibra de vidro, a ser aplicado no design da engenharia naval. 2007. 186
folhas. Dissertacdo de Mestrado em Engenharia de Materiais - Universidade Federal de Ouro
Preto, REDEMAT, Belo Horizonte, 2007.

91



OH, S.Y.; YOO, D.I;; SHIN, Y.; KIM, H.C.; KIM, H.Y.; CHUNG, Y.S.; PARK, W.H;
YOUK, J.H., Crystalline structure analysis of cellulose treated with sodium hydroxide and
carbon dioxide by means of X-ray diffraction and FTIR spectroscopy, Carbohydrate
Research, v. 340, n. 15, p. 2376-2391, 2005.

PALOMO, A., ALONSO, A., “Calorimetric Study of Alkaline Activation of Calcium
Hydroxide — Metakaolin Solid Mixtures”, Cement and Concrete Research, 2001

PALOMO, A.; GLASSER, F.P. Chemically-bonded cementitious materials based on
metakaolin. British Ceramic Transactions and Journal 91(4): 107-112. (1992).

PALOMO, A.; VARELA, M.T.B.; GRANIZO, M.L.; PUERTAS, F.; VAZQUEZ, T,;
GRUTZECK, M.W.; Chemical stability of cementations materials based on metakaolin,
Cement and Concrete Research, 29, 7, 1999, 997-1004.

PANAYIOTOU, C.; SIMON, F.; ZAFEIROPOULOS, N.E.; TSERKI, V., A study of the
effect of acetylation and propionylation surface treatments on natural fibres, Composites Part
A: Applied Science and Manufacturing, v. 36, p. 1110-1118, 2005.

PICANCO, M. S., GHAVAMI K. Propriedades Fisicas e Mecénicas da Fibra Vegetal
Curaua, In: BRASIL NOCMAT 2004, Pirassununga — SP, 1°Conferéncia Brasileira de
Materiais e Tecnologias ndo convencionais habitac6es e infra-estrutura de interesse social,
2004.

PINTO, E.N.M.G., 2004, Ativacdo de pastas geopoliméricas com tretaboraro de sodio e
latex ndo ibnico para cimentacdo de pocgos de petroleo. Tese (Doutorado em Ciéncia e
Engenharia dos Materiais). Universidade Federal do Rio Grande do Norte, Rn, Brasil.

PINTO, T. A., “Sistemas Ligantes Obtidos por Activacdo Alcalina do Metacaulino”, Tese
de Doutoramento, Universidade do Minho, 2004

PIRVU, A.; GARDNER, D.J.; LOPEZ-ANIDO, R., Carbon fiber-vinyl ester composite
reinforced of wood using the VARTM/SCRIMP fabrication process, Composites Part A 35,
p. 1257-1265, 2004.

POTHAN, L.A.; THOMAS, S., Polarity parameters and dynamic mechanical behavior of
chemilcally modified banana fiber reinforced polyester composites, Composites Science and
Technology 63, p. 1231-1240, 2003.

PUERTAS, F. (1995). “Cementos de Escorias Activadas Alcalinamente: Situacion Actual
y Perspectivas de Futuro”, Materiales de Construccién, Vol. 45, n® 239.
Howell, P.A., US Patent 3.114.603

QIN, C.; SOYKEABKAEW, N.; XIUYUAN, N.; PEIJS, T. The effect of fiber volume

fraction and mercerization on the properties of all-cellulose composites, Carbohydrate
Polymers 71, p. 458-467, 2008.

92



RABELLO, R. Aditivacdo de polimeros. S&o Paulo: Artliber. 2007. 242 p.

RAHNER, N., Inorganic Polymers (Geopolymers) as Potential Bioactive Materials,
Victoria University of Wellington, thesis, 2009, p.07

REDDY, N., YANG, Y. Biofibers from agricultural by products for industrial applications.
Trends in Biotechnology, v. 23, n. 1, p. 22-27, 2005.

RONG, T.; XIAO, J. The Catalytic Cracking Activity of the Kaolin-group Minerals.
Materials Letters, v. 57, p. 297-301, 2002.

RONG, M.Z.; ZHANG, M.O.; LIU, Y.; YANG, G.C.; ZENG, H.M., The effect of fiber
treatment on the mechanical properties of unidirectional sisal-reinforcement epoxy
composites, Composites Science and Technology, v. 61, p. 1437-1447, 2001.

ROWELL, R.M.; SANADI, R.A.; CAUFIELD, F.D.; JACOBSON, E.R. Utilization of
natural fibers in plastic composites problems and opportunities. In: International
Symposium on lignocellulosics-plastics composites, 1, S&o Paulo, Mar. 1996.
Proceedings... (no prelo).

SANTOS CRUZ, C. V. M., Emprego do delineamento de experimentos para o
desenvolvimento de compdsitos polipropileno/fibra de sisal. Dissertacdo de Mestrado
apresentada ao Programa de Pos Graduacdo em Ciéncias e Engenharia de Materiais da
Universidade Federal de Séo Carlos, Sdo Paulo, 2002.

SAVASTANO JR., H. Materiais a base de cimento reforcado com fibra vegetal:
reciclagem de residuos para a construcdo de baixo custo. 144 p. Tese (Livre Docéncia em
Engenharia da Construcdo Civil) - Faculdade de Zootecnia e de Engenharia de Alimentos,
Universidade de S&o Paulo, Séo Paulo, 2000.

SAHEB, D. N. & JOG, J. P. Natural Fiber Polymer Composites: A Review. Advances in
polymer Technology. John Wiley & Sons, v. 18, n. 4, p.351-363, 1999.

SAPUAN, S.M.; LEENIE, A.; HARIMI, M.; BENG, Y.K., Mechanical properties of woven
banana fiber reinforced epoxy composites, Materials and design 27, p. 689-693, 2006.

SAVASTANO JUNIOR, H.; WARDEN, P.G.; COUTTS, R.S.P. Brazilian waste fibers as
reinforcement of cement-based composites. Cement and concrete composites, England,
v.22, p.379-384, 2000.

SILVA, A. C. R. Comportamento do Concreto Geopolimérico para Pavimento sob
Carregamento Ciclico. Tese (Mestrado em Ciéncia dos Materiais). Instituto Militar de
Engenharia. 184 p, Rio de Janeiro, 2006.

SILVA, R., AQUINO E.M.F., Curaua fiber: a new alternative to polymeric composites.
Journal of Reinforced Plastics and Composites, (2008) 101-112.

93



SILVA, R.; REZENDE, M.C., Erosdo em compositos a base de fibras de vidro, kevlar e
resina epoxi de uso aerondutico, Polimeros, v.13, 2003.

SILVA, ALLN.; TEIXEIRA, S.C.S.; WIDAL, A.C.C.; COUTINHO, F.M.B., Mechanical
properties of polymer composites based on commercial epoxy vinyl ester resin and glass
fiber, Polymer Testing 20, p. 895-899, 2001.

SILVA, R. V.; AQUINO. E. M. F.; RODRIGUES, L.P.S.;; BARROS, A.R.F.
Desenvolvimento de um Composito Laminado Hibrido com Fibras Natural e Sintético.
p.613-620. 62° Congresso Anual da ABM / 62nd ABM International Annual Congress.
Vitéria — ES, 2007.

SILVA, A. D.; Um estudo das propriedades térmicas e microestrutural dos compésitos de
matriz geopolimeérica reforgados com liga quasicristalina Al62,2Cu25,5Fe12,3, Dissertagdo
de Mestrado -UFPB, , 2009.

SILVA, R. V, Composito de Resina Poliuretana Derivada de 6leo de Mamona e Fibras
Vegetais. 2003. 157f. Tese (Doutorado em Ciéncia e Engenharia de Materiais) —
Universidade de S&o Paulo. Sdo Carlos — SP.

SIQUEIRA, G. A. F.. Producdo e caracterizagdo de compositos fendlicos com fibras de sisal
modificadas. 2006. Dissertacdo de mestrado — REDEMAT, Universidade Federal de Ouro
Preto, 2006.

SIQUEIRA, P.F.; BOTARO, V.R.; SANTOS, C.S.. Producéo e caracterizacdo de derivados
celulésicos via reagdo em meio heterogéneo: aplicacdo dos derivados como suportes
cromatograficos em sistemas de cromatografia — CPC. XI Seminario de Iniciacdo Cientifica
da Universidade Federal de Ouro Preto, Ouro Preto, 2003.

SMITH, B. W. E R. A. GROVE. Failure analysis of continuous fiber reinforced
composites. USA: American Society for Metal, v.11. 1985

SREEKALA, M. S.; KUMARAN, M. G.; THOMAS, S. Water sorption in oil palm fiber
reinforced phenol formaldehyde composites, Composites Part A: Applied Science and
Manufacturing, v. 33, p. 763-777, 2002.

SREEKALA, M.S.; THOMAS, S., Effect of fiber surface modification on water-sorption
characteristics of oil palm fibres, Composites Science and Technology 63, p. 861-869, 2003

SOBRINHO, L. L. Desenvolvimento de tubos compdsitos para possiveis aplicacdes como
rezes. Programa de Engenharia Metallrgica e de Materiais, Universidade Federal do Rio
de Janeiro, 2009. 150 p.

TANOBE, V.O0.A.; SYDENSTRICKER, T.H.D., MURANO, M.; AMICO, S.C., A

comprehensive characterization of chemically treated Brazilian sponge gourds (Luffa
Cylindrica), Polymer Testing, 2005.

94



TANOBE, V. O. A;; AMICO, S. C.; SYDENSTRICKER, T. H. D. Caracterizagcdo de
Compositos de Matriz Poliéster por fibras de Luffa Cilindrica. 2° COBEF — Congresso
Brasileiro de Engenharia de Fabricacdo. Uberlandia — MG, 2003.

TAPPI (Technical Association of Pulp and Paper Industry) Standard Method T212 om-98 —
Tappi Test Methods, 1998.

TAPPI (Technical Association of Pulp and Paper Industry) Standard Method T13 m-54 —
Tappi Test Methods, 1991.

TAPPI (Technical Association of Pulp and Paper Industry), Acid-insoluble Lignin in Wood
and Pulp. Atlanta, 1998/1999 (T222 om-88).

TAPPI. (Preparation of Wood for Chemical Analysis. Atlanta), 1998/1999 (T257 om-85).

TAYEB, N.S.M., A study on the potential of sugarcane fibers/polyester composite for tribo
logical applications, Wear, 2007.

TOLEDO FILHO, R. D. Compositos reforcados com fibras naturais: caracterizacéo
experimental. 1997. 472 f. Tese (Doutorado em Engenharia) — DEC-PUC-RIo, Rio de
Janeiro, 1997.

TOLEDO FILHO, R. D., BARBOSA, N. P. and GHAVAMI, K., Applications of Sisal and
Coconut Fibres in Adobe Blocks, Proceedings of the Second International RILEM
Symposium on Vegetable Plants and Their Fibres as Building Material, Salvador, Brazil,
Set. 17-21, pp. 139-149, 1990.

TOLEDO FILHO, R.D.; SCRIVENER, K.; ENGLAND, G.L.; GHAVAMI, K. Durability
of alkali sensitive sisal and coconut fibers in cement mortar composites. Cemented
Concrete Composites, England, v.22, p.127-143, 2000.

TORGAL, F. P.,;,CASTRO GOMES, J. P.; JALALLI, S., Utilization of mining wastes to
produce geopolymers. In Geopolymers, Structure, Processing, Properties and Applications,
ISBN - 13: 978 1 84569 449 4, Ed. J. Provis & J. Van Deventer, Woodhead Publishing
Limited Abington Hall, Cambridge, UK, p.267-293, 2009.

TORRES, F.G.; CUBILLAS, M.L., Study of the interfacial properties of natural fiber
reinforced polyethylene, Polymer Testing 24, p. 694-698, 2005.

TSERKI, V.; ZAFEIROPOULOS, N.E.; SIMON, F. PANAYIOTOU, C., A study of the
effect treatments on natural fibres, Composites: Part A 36, p. 1110-1118, 2005.

VALADEZ-GONZALEZ, A., J. M. CERVANTES-Uc, et al. Effect of fiber surface
treatment on the fiber-matrix bond strength of natural fiber reinforced composites.
Composites Part B: Engineering, v.30, n.3, p.309-320. 1999.

VARELA, B. “A study on the Suitability of Geopolymers for Structural Steel Fire
Protection”, Tese de Doutoramento, Universidade do Estado do Novo México, Estados
Unidos, 2002.

95



VFF BARBOSA E MACKENZIE KJD, "Sintese e Comportamento Térmico de
geopolimeros Sialate potéassio, Materials Letters", 57 (2003) 1477-82.

V.F.F. BARBOSA, K.J.D. MacKenzie, and C. Thaumaturgo. Synthesis and
characterisation of materials based on inorganic polymers of alumina and silica_ sodium
polysialate polymers. Int. J. of Inorganic Mater, 2:309-317, 2000.

WAMBUA, P.; IVENS, J.; VERPOEST, I. Natural Fibres: Can They Replace Glass in
Fibre Reinforced Plastics? Composites Science and Technology, v. 63, p. 1259-1264,
2003.

WYPYCH, F., SATYANARAYANA, K. G., Clay Surfaces, Volume 1: Fundamentals and
Applications (Interface Science and Technology) (v. 1)

WONDERLYA, C.; GRENESTEDT, J.; FERNLUND; CEPUS, E., Comparison of
mechanical properties of glass fiber/vinyl ester and carbon fiber/vinyl ester composite, Part B
36, p. 417-426, 2005.

XIAO, B.; SUN, X.F.; SUN, R.C., The chemical modification of lignin’s with succinic
anhydride in aqueous systems, Polymer Degradation and Stability, v. 71, p. 223-231, 2001.

WYPYCH, F.; SATYANARAYANA, K.G. Clay Surfaces — Fundamentals and
applications, Academic Press, Amsterdam, 2004.

YANG E., LI V.C. Rate dependence in engineered cementations composites. In:
Proceedings, HPFRCC-2005 international workshop. Honolulu, Hawaii, USA, 2005.

ZAFEIROPOULOS, N. E.; WILLIAMS, D. R.; BAILLIE, C. A. et al. Engineering and
characterization of the interface in flax fiber/polypropylene composite materials, Part I:
Development and investigation of surface treatments, Compos Part A 33, p. 1083-93, 2002.

ZAH, R.; HISCHIER, R.; LEAO, A.L.; BRAUN, I., Curaué fibers in the automobile industry
— a sustainability assessment, Journal of cleaner production 15, p. 1032-1040, 2007.

96


http://www.abebooks.com/servlet/BookDetailsPL?bi=4975817148&searchurl=an%3Dwypych%2Bfernando%2Beditor%2Bsatyanarayana%2Bkestur%2Bgundappa%2Beditor
http://www.abebooks.com/servlet/BookDetailsPL?bi=4975817148&searchurl=an%3Dwypych%2Bfernando%2Beditor%2Bsatyanarayana%2Bkestur%2Bgundappa%2Beditor

