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RESUMO

Este trabalho propde contribuir no desenvolvimento do processo de extrusao
para a producdo de compdsitos cimenticios, mediante metodologia que possibilite a
obtencédo de formulagBes extrudaveis utilizando cimento Portland de alta resisténcia
inicial, silica ativa, calcario, polpa de celulose de eucalipto, fibras de polipropileno e
aditivos. Para isso, foram caracterizadas as matérias-primas como subsidio para as
discussdes. O efeito dos diferentes componentes da formulagdo no comportamento
reoldgico da mistura foi avaliado utilizando redmetro extrusor. As propriedades
fisicas e mecanicas dos compasitos elaborados com combinacgdes de calcario, silica
ativa e cimento foram modeladas estatisticamente com o propdsito de estimar o
comportamento das matrizes. A demanda de agua dos sistemas cimenticios foi
determinada experimentalmente e utilizada na extrusdo das matrizes. Selecionada
uma matriz, suas propriedades mecanicas e fisicas foram modeladas,
estatisticamente, com diferentes teores de polpa celuldsica de eucalipto e fibras de
polipropileno. As formulacbes com caracteristicas desejadas foram avaliadas ao
envelhecimento acelerado por 200 ciclos de imersdo-secagem. Finalmente foi
analisada a reprodutibilidade utilizando o médulo de Weibull para as formulacdes
selecionadas. O estudo reoldgico constatou que as fibras de polipropileno
apresentam 0s maiores aumentos nos valores dos parametros reoldgicos se
comparados com os efeitos do calcario, silica ou celulose de eucalipto, repercutindo
em maiores pressdes de extrusdo. O incremento do modificador reologico
hidroxipropilmetilcelulose reduz no compésito cimenticio o modulo de ruptura mesmo
que durante o processamento, promova o incremento da pressao de extrusdo. Os
modelos estatisticos empregados para modelar a matriz reforcada foram de maior
complexidade e com menor coeficiente de determinacdo se comparados com 0s
utilizados na modelagem das matrizes. O preco de mercado do fibrocimento é
aproximadamente 64% menor do que os determinados utilizando unicamente 0s
valores das matérias-primas e aditivos do fibrocimento extrudado no presente

estudo.

Palavras-chave: Extrusdo. Fibrocimento. Reologia.



ABSTRACT

This work intends to contribute in the development of the extrusion process for
the production of cementitious composites, through methodology that makes it
possible to obtain formulas using high resistance Portland cement, silica fume,
limestone, eucalyptus pulp, polypropylene fibers and admixtures. With this intention,
the raw materials were characterized as a support for the discussions. The effects of
the different components of the formula on the rheological behavior of the mixture
were evaluated using an extrusion rheometer. The physical and mechanical
properties of the composites elaborated with the combinations of limestone, silica
fume and cement were modeled statistically with the purpose of estimating the
behavior of the matrix. The water demand of the cementitious systems was
determined experimentally and used in the matrixes extrusion. After the Matrix
Selection, their mechanical and physical properties were modeled statistically, with
different pulp eucalyptus and polypropylene fibers quantities. The formulas with the
expected characteristics were evaluated to the accelerated aging for 200 wet-drying
cycles. Finally the reproducibility was analyzed using the Weibull module for the
selected formulas. The rheological studies verified that the polypropylene fibers
demonstrate the largest increase in the values of the rheological parameters when
compared with the effects of the limestone, silica fume or eucalyptus pulp, inducing
larger extrusion pressures. The increment of the rheological modifier hydroxypropyl
methylcellulose decreases the module of rupture in the cementitious composite, and
simultaneously during the process it promotes the increment of the extrusion
pressure. The statistical models used to reinforce the matrix modeling were of large
complexity and with smaller coefficient determination when compared to matrixes
used for modeling. The fiber cement market price is approximately 64% smaller than

the raw materials and admixtures used in extruded fiber cement in this study.

Keywords: Extrusion. Fiber cement. Rheology.
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1 INTRODUCAO

A extrusdo € um processo de conformagdo em continuo que consiste em
forcar a passagem de uma mistura altamente viscosa através de uma boquilha. E
um candidato em potencial para a producdo industrial de compdésitos cimenticios,
como telhas, placas e tubos, entre outros. Exibe versatilidade na elaboragédo de
componentes de construcao de configuragéo transversal variada, ndo se limitando a
placas, como em muitos processos convencionais.

Estudos recentes apresentam o processo de extrusdo como alternativa
economicamente viavel de manufatura de elementos construtivos elaborados com
matrizes cimenticias (QIAN et al., 2003; TAKASHIMA et al.,2003).

O sucesso da extrudabilidade requer controle das propriedades das matérias-
primas, parametros de processo assim como da reologia da mistura. Adequar esses
conjuntos de aspectos para viabilizar a extrusdo ndo tem se mostrado tarefa trivial,
dificultando a viabilizagdo do processo na industria nacional de compdsitos
cimenticios.

A implantacdo do processo de extrusdo de materiais de fibrocimento no setor
produtivo brasileiro permitird a implantacdo de fabricas em regides de baixa
densidade demografica, gracas ao baixo custo de montagem da linha de producéao.
Como efeito, a barreira de altos investimentos para a implantacdo de uma fabrica de
fibrocimento seria quebrada com a viabilizacdo do processo de extrusdo, que
permitira, assim, o surgimento de novos fornecedores e produtos no mercado,
tornando-o mais competitivo. Tal panorama beneficiarda os consumidores, como
consequéncia da competicdo mais acirrada, com produtos potencialmente melhores

e diversificados.
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1.1 OBJETIVO

O objetivo deste trabalho é contribuir para o desenvolvimento do processo de
extrusdo para a producdo de compositos fibrosos a base de matriz de cimento
Portland.

Obijetivos especificos:

> Avaliar a influéncia das matérias-primas e aditivos nos parametros reolégicos
utilizando redbmetro extrusor;

» Implementar modelos estatisticos de misturas para matrizes puras e matrizes
reforgadas, com a finalidade de descrever a influéncia das matérias-primas no
desempenho mecanico e fisico dessas misturas;

» Determinar a demanda de agua dos sistemas particulados das matrizes, e
respectivos efeitos das componentes, utilizando modelagem estatistica e técnica
experimental proposta;

» Estudar a viabilidade da metodologia de envelhecimento acelerado de
imersdo/secagem com 200 ciclos nas propriedades mecanicas e fisicas dos
compositos extrudados;

» Estudar o modulo de Weibull na avaliagcdo da reprodutibilidade da propriedade
mecanica do médulo de ruptura (MOR) dos compdsitos extrudados;

» Determinar a competitividade econémica aproximada dos compdsitos cimenticios

elaborados por extrusdo e os encontrados no mercado.

1.2 CONTEUDO

O presente trabalho foi desenvolvido seguindo a seguinte sequéncia: no
capitulo 1 sdo apresentados a introducdo e o0s objetivos; a seguir, no capitulo 2 é
apresentada a revisao na literatura dos aspectos relevantes ao tema em questao. As

principais técnicas experimentais aplicadas sao descritas no capitulo 3. No mesmo
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capitulo 3 sdo descritos as respectivas caracterizacdes dos materiais utilizados no
estudo. O comportamento reoldgico do sistema cimenticio devido a respectiva
influéncia de cada componente é apresentado no capitulo 4. No capitulo 5 esta
descrito o efeito dos componentes aditivos no desempenho fisico e mecanico do
composito endurecido.

O capitulo 6 apresenta o estudo da modelagem estatistica da matriz com a
finalidade de determinar a influéncia dos diferentes componentes no desempenho
mecanico e fisico, ainda nesse item, é realizado o modelamento estatistico da
demanda de a4gua do material particulado. No topico 6.2 é implementado o modelo
do reforco da matriz com as respectivas influéncias do reforco com fibras de
polipropileno e celulose de eucalipto. O estudo de durabilidade para as formulacdes
reforcadas com celulose e fibras poliméricas € apresentado no capitulo 7. O estudo
do modulo de Weibull e custos dos compositos cimenticios sdo apresentados no
capitulo 7. As conclusdes finais do trabalho sdo apresentadas no capitulo 8 e as

recomendacdes para estudos futuros séo apresentadas no topico 8.1.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 PROCESSOS DE FABRICACAO DE FIBROCIMENTO

O fibrocimento tem sido fabricado predominantemente pelo processo
Hatschek, como pode ser observado no esquema da Figura 1. O processo de
extrusdo é uma tecnologia utilizada recentemente na elaboracdo de fibrocimento e
uma de suas caracteristicas principais é a necessidade de utilizar relacbes
agual/cimento (a/c) baixas, entre 0,2 a 0,3, assim como também utilizar misturas que
apresentam comportamento reoldgico pseudoplastico. O mesmo permite uma ampla
variedade de seccdes transversais de elementos construtivos (BENBOW et al, 1991;
BURBIDGE; BRIDGWATER, 1995; HORST, 2002; SHAOQO, 1995; VLACHOPOULOQOS;
WAGNER, 2001).

Cimento e adicoes

Prensa cilindrica
Preparo das

fibras Agua Pelicula de

Fihras I:I fibrocimento
T Tl O % Produto

Misturador ‘ eltro sem-fim

Manta de
fibrocimento Corte Onduladora

Caixas de tamises

Figura 1 - Processo Hatschek, extraido de Dias; Savastano Jr e John (2010)

A extrusdo consiste em comprimir um material com comportamento
pseudoplastico, com tensédo de escoamento, através de uma abertura obtendo-se o
fluxo desse material e atingindo uma configuracdo geométrica conferida pela
geometria da boquilha. Nesse processo, o0 material é submetido a altas tensbes
tangenciais e normais.

As extrusoras podem ser conceitualmente de dois mecanismos: a extrusora
por pistdo (ram extruder) e a extrusora a rosca (auger extruder). A primeira se
diferencia da segunda pelo fato de funcionar em regime intermitente em comparagao
com a segunda que trabalha em regime continuo. As extrusoras a rosca podem ser

fabricadas com uma camara de vacuo com o proposito de reduzir a quantidade de
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vazios existentes na mistura extrudada. As partes de uma extrusora de vacuo sao
apresentadas na Figura 2, sendo salientada a camara de mistura, a camara de
vacuo ou de desaeracao e a camara de compactacao.

| 0
. .
. s So——

| e,

Ld

Camara de Camara de Camara de
mistura vacuo compactacao

Figura 2 - Esquema de extrusao a vacuo

2.2 ASPECTOS QUE INFLUENCIAM A EXTRUSAO

O éxito do processo de extrusdo depende do comportamento reolégico da
formulacdo, das caracteristicas da maquina extrusora, da geometria da boquilha e
da boa homogeneizacdo das matérias-primas (LI, 2001; QIAN et al., 2003; SHAO et
al., 1995; SHAO et al., 2000; SHAO; SHAH, 1997; SRINIVASAN; DEFORD; SHAH,
1999; TAKASHIMA et al., 2003).

As caracteristicas relevantes da extrusora sdo: a geometria da rosca, o
comprimento das se¢fes de alimentacdo, de desaeracdo e de compactacéao,
velocidade da rosca e as pressdes de vacuo exercidas na sec¢do de desaeracao
(SHAO, 1995).

O propésito da boquilha é promover a compactacdo final da mistura
cimenticia e formar a desejada geometria da secao transversal do produto. Para
garantir a saida de produtos extrudados com bom acabamento, deve-se evitar
gradientes de velocidade a fim de que as formulagbes cimenticias fluam
uniformemente através da boquilha. Se elas fluirem com taxas de velocidade

diferentes, geram-se gradientes de tensdes durante o processo e 0 produto
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extrudado deformara assim que sair da boquilha (BURBIDGE et al., 1995; CHEN;
MURAKAMI, 2000).

O comportamento reoldgico da mistura cimenticia € um dos aspectos de
fundamental importancia no processo de extrusédo. Para que a mistura flua quando
pressionada na boquilha e posteriormente mantenha a configuracdo que esta lhe
confere, € necessario que a mistura tenha um comportamento pseudoplastico com
tensdo inicial de escoamento, conforme apresentado no Grafico 1 correspondente a
curva 4 ao Gréfico 1(a) e 1(b). Os Gréficos referem-se ao material que flui quando
submetido as tensfes tangenciais e normais, na auséncia das mesmas ele nao flui,
sendo necessaria uma tensao de cisalhamento inicial para que isso ocorra. Esse tipo

de comportamento € chamado de pseudoplastico com tenséo inicial de escoamento.

4
2
6

S o 2
é £

()
© 3 5 6
< 1 Q
B ® 4
(s} g 3
8 5 ° 1

1))
lg 3

7]
5 S >
'_

Taxa de cisalhamento Taxa de cisalhamento

(@) (b)
Grafico 1 - Curvas com comportamento reoldgico de fluidos: (1) newtoniano; (2) Bingham; (3)
pseudoplastico (4) pseudoplastico com tensdo de escoamento; (5) dilatante; (6) dilatante com tenséo
de escoamento, extraido de Oliveira et al. (2000)

A mistura é influenciada, nesse caso, pela fase liquida, pela fase sélida e pela
fase fibra. Em relacdo a mistura, pode-se afirmar que:

» Na fase solida h& influéncia da distribuicdo granulométrica, da quimica da
superficie, da fracdo volumétrica, da morfologia das particulas e da densidade
de empacotamento;

» As fibras se apresentam principalmente como um obstaculo ao movimento das
outras duas fases. Durante o processo, elas tendem a ficar alinhadas na
direcao do fluxo da pasta e sendo esse 0 posicionamento que menos obstrui o

movimento do particulado, o que pode ser observado na Figura 3.
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Figura 3 - Movimento das fibras na extrusdo, Srinivasan et al. (1999).

Y

» A fase liquida influencia a extrusdo devido & capacidade de molhar as

superficies dos particulados, reagirem com o cimento, assim como ter o seu
préprio comportamento reolégico devido a presenca de modificadores
reol0gicos no processo de mistura.

2.3 PROVAVEIS DEFEITOS

Os defeitos que podem ocorrer durante a extrusdo sao (REED, 1995; SHEN,

2003):

>

Migracdo da fase: onde a fase liquida abandona a fase sélida levando a um
congestionamento da boquilha, pois a mistura deixa de ter um comportamento
pseudoplastico. Isso acontece devido a deficiéncia na formulacdo da mistura
em ter um comportamento reolégico pseudoplastico, nas tensdes a que é
submetida;

Defeitos de superficie no produto extrudado: isso acontece devido ao atrito que
ocorre na interface entre a mistura e a boquilha;

Podem ocorrer defeitos por fluxo laminar entre dois setores do extrudado: isso
acontece devido ao dimensionamento inadequado da boquilha que promove
gradiente no fluxo.



30

2.4 ADITIVOS

Os aditivos com potencial de uso no processo de extrusdo sao aqueles que
podem reter a 4gua dentro da mistura quando a mesma estd sendo submetida a
tensBes tangenciais e normais no processo. Outro tipo de aditivo Gtil no processo é
aquele capaz de reduzir as tensdes entre a parede da boquilha e a mistura, pois
tensbes elevadas geram imperfeicbes na superficie do produto elaborado. E
extremamente importante a utilizacdo de dispersante para reduzir a quantidade de
agua utilizada no processo, ndo unicamente para evitar a migracdo de fase, mas
também para garantir a hidratagdo dos componentes anidros do cimento e evitar a
aglomeracédo do cimento atuando como mecanismo eletro estérico. Para a retengéo
de é&gua, apresentam-se Uteis o0s retentores de 4agua como O
Hidroxipropilmetilcelulose, Carboximetilcelulose e Poliacrilamida entre outros. Esses
aditivos nao apenas retém agua na mistura, como também promovem o
comportamento pseudoplastico da fase continua. Para a reducédo do atrito entre a
parede da boquilha e a mistura, sdo uteis os lubrificantes como o polipropileno glicol
e o polietileno glicol, ambos solUveis em agua, entre outros (ONADA, 1979; PELED,
2000; QIAN, 2003; SHEN, 2003).

Portanto, mostram-se Uteis pelas consideracdes anteriores os aditivos
dispersantes, retentores de agua também conhecidos como modificadores

reoldgicos e lubrificantes.

2.4.1 Modificador reoldgico

Os modificadores reolégicos sao aditivos que consistem de polimeros
sintéticos e organicos sollveis em agua como os éteres celuldsicos, poliacrilamidas
e gomas (RACMACHANDRA, 1995).

As formas de acdo dos éteres celulésicos podem ser classificadas em trés
categorias: i) adsorcdo: as moléculas poliméricas de cadeia longa aderem na
periferia das moléculas de agua, adsorvendo e fixando parte da agua do sistema e

aumentando a viscosidade da mistura; ii) associagcdo: podem surgir forcas de
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atracao entre as moléculas adjacentes, dificultando ainda mais, a movimentacao da
agua, causando a formacdo de um gel e aumento da viscosidade; i)
entrelagamento: em altas concentragdes e sob baixas tensbes de cisalhamento, as
cadeias poliméricas podem se entrelacar causando um aumento da viscosidade
aparente (KHAYAT, 1998).

2.4.2 Dispersante

Os dispersantes de alto desempenho sdo conhecidos na area de cimento
como superplastificantes. Muitos dos superplastificantes sdo polimeros lineares
contendo grupos de acidos sulfonados ligados a estrutura polimérica. Os sulfonados
melamina-formaldeidos condensados e nafhtaleno formaldeidos-condensados séo
os mais comuns (MINDESS; YOUNG, 1981).

A propriedade mais importante de um superplastificante € a habilidade de
dispersar particulas de cimento. Baseado em teorias de forcas atdbmicas, estudos de
adsorcao e evidéncias de potencial zeta, 0 mecanismo de dispersao consiste em
uma combinacao de repulséo eletrostatica e estabilizacéo estérica (DAIMOND; ROY,
1978; UCHIKAWA, 1997). Devido a sua capacidade dispersiva, os dispersantes
reduzem drasticamente a tensdo de escoamento e a viscosidade da pasta de
cimento. Para a dosagem significativa de superplastificante a tensdo de escoamento
da pasta de cimento é reduzido préximo a zero e o comportamento do fluido se
aproxima ao newtoniano (ASAGA; ROY, 1980; BANFILL, 1981).

Além de contribuir para a fluidez da pasta de cimento, os superplastificantes
retardam a hidratacdo dessa pasta (MINDESS; YOUNG, 1981). Inameros
mecanismos foram propostos para explicar como os aditivos orgéanicos afetam a
hidratacdo, porém ainda existem debates relacionados a esse fendmeno. E
geralmente aceito que os superplastificantes sdo adsorvidos pelos componentes de
C3A das particulas de cimento (ASAGA; ROY 1980). A adsorcdo e o possivel
desenvolvimento de estruturas complexas que atuam como barreiras da hidratagao
sendo finalmente removidos da solugdo ao serem incorporados na estrutura dos
produtos da hidratagcéo (YOUNG, 1972).
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2.4.3 Lubrificante

Aditivos que tenham a capacidade de reduzir significativamente a resisténcia
ao deslizamento s&o considerados lubrificantes efetivos.

A lubrificacéo por fluido é promovida por um filme liquido como, por exemplo,
agua ou Oleo, que devem migrar rapidamente para a interface massa-boquilha
durante a atividade das tensfes tangenciais e normais, lubrificando a superficie pela
reducao do cisalhamento (REED,1988).

A utilizac&o de lubrificante é de vital importancia quando tem-se em questdo a
utilizacdo de boquilhas de complexa configuracdo, uma vez que o principal efeito
lubrificante ocorre na interface material extrudado e o corpo da boquilha (DAS;
MADHUSOODANA; OKADA, 2002).

2.5 MISTURAS EXTRUDAVEIS

A mistura para extrusdo deve ter um comportamento reoldgico pseudoplastico
com tensdo de escoamento, esse comportamento pode ser atingido a partir das
seguintes consideracoes:

» Trabalhar com o empacotamento do material particulado e com a reologia da
fase liquida: O material particulado deve ser dimensionado utilizando
coeficientes de empacotamento que levem a um comportamento
pseudoplastico, sem perder de vista a consideracdo do efeito parede
(OLIVEIRA et al., 2000). Isso pode ser atingido com a utilizacdo de modelos de
empacotamento como, por exemplo, o de Andreasen ou Alfred. Para atingir o
melhor desempenho mecanico possivel é necessaria uma configuracdo de
particulas que cumpra o requerimento de pseudoplasticidade com a menor
porosidade possivel,

» A fase liquida: Deve estar ajustada de tal forma que forneca agua suficiente
para a hidratacdo do cimento, assim como permitir o molhamento do restante

do material particulado;
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» Aditivo dispersante: Calculado com o teor necessario para promover a
diminuicdo de agua necessaria para hidratar as particulas de cimento;
> Aditivo retentor de &gua: Com o teor suficiente para reter a &gua na mistura sem

permitir o fendmeno de migracgédo de fase.

2.6 REFORCOS DAS MATRIZES CIMENTICIAS

A industria nacional de fibras como reforcos para compdsitos cimenticios tém
fornecido principalmente fibras de baixo modulo elastico como as polpas celulosicas
de eucalipto e as fibras de polipropileno. As fibras de alto modulo elastico tém sido
disponibilizadas no pais mediante importacao.

2.6.1 Efeito das propriedades das fibras

Inimeras propriedades das fibras afetam o comportamento do compdsito
cimenticio como: a propriedade do material, a sua ligacdo com a matriz cimenticia
(aderéncia), seu comprimento, diametro, volume, alinhamento e dispersao exercem
importante efeito no comportamento mecéanico do compasito.

A energia de fratura aumenta linearmente com o aumento do volume das
fibras, porém se desvia dessa apresentando um comportamento assintotico. Isto foi
relacionado a deterioracdo da aderéncia em altos volumes devido a interacao entre
as fibras (MAALEJ et al., 1995). Elevadas fracdes de volume das fibras podem
aumentar a porosidade total da matriz. A porosidade induzida pelas fibras pode
reduzir os médulos da matriz, tenacidade e a aderéncia da interfase (LI et al., 1996).

O comprimento da fibra € um importante parametro, o qual afeta a resisténcia
e a tenacidade do compdsito (BENTUR, 1990). Um comprimento minimo € levado
em consideracdo quando se discute o efeito do comprimento da fibra, sendo
chamado de comprimento critico, que é o minimo requerido para utilizar ao maximo
a capacidade mecanica da fibra. Compadsitos com comprimentos de fibras inferiores

ao critico colapsam sem fraturar mediante o arrancamento das mesmas. Em
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compdsitos com comprimentos de fibras maiores que o comprimento critico, as
propriedades mecéanicas das fibras sdo aproveitadas ao maximo de seu
desempenho, assim as falhas do compadsito séo governadas pelo colapso das fibras.
O incremento na aderéncia das fibras aumenta a resisténcia do compdésito, porém
diminui a tenacidade (BENTUR, 1989).

Com o aumento do comprimento das fibras a possibilidade das fibras
interceptarem as fissuras, geradas durante o carregamento, aumenta. Comprimentos
longos de fibras podem também aumentar a deformacdo durante o carregamento
(SHAO et al., 1997). Em ensaio axial de tracdo feito com fibras de 3 e 6 mm,
mostrou que maiores comprimentos de fibras levam a maior absor¢édo de energia
comparada as de comprimento menor e fibras com maior comprimento também
levam a maiores resisténcias (LANGE et al., 1996).

Para comprimentos maiores e volumes reduzidos de fibras as resisténcias a
tracdo sdo similares. Fibras longas levam a maiores capacidades de deformacéo e
auxiliam no alinhamento das fibras ao longo do comprimento do corpo-de-prova (LI
et al., 1996). Segundo Samarri et al. (1974), observa-se uma pequena melhoria na
resisténcia do composito com a reducédo do diametro da fibra devido a reducéo do
espacamento entre as mesmas, também destaca que elevados teores de fibras
dificultam a sua dispersdo na matriz.

Quanto menor o tamanho de microfibras curtas maior o niumero de fibras no
composito provendo assim efetivo reforco contra as microfissuras prevenindo a
coalescéncia delas em macrofissuras instaveis (BATHIA; BETTERMAN et al., 1995;
KANDA et al., 1998; MAGGIO et al., 1997).

A dispersédo das fibras se apresenta como aspecto critico para proporcionar
resisténcia a propagacdo de fissuras na matriz (SHAH et al., 1991). A tensdo da
primeira fissuracdo aumenta com a reducéo do espacamento das fibras, o qual pode
ser expresso em funcdo do volume e do raio das fibras (BENTUR, 1989).
Caracteristicas do material como viscosidade e volume das fibras afetam a
dispersédo das fibras na matriz (SHAO et al., 1997).
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2.6.2 Fibras vegetais

As fibras vegetais individuais compdem-se de micro fibrilas dispostas em
camadas de diferentes espessuras e angulos de orientagdo (SAVASTANO JR.,
1992). Essas fibras individuais sdo aglomeradas pela lamela intercelular ou lamela
média, composta de hemicelulose, extrativos e principalmente lignina. A Figura 4
ilustra esquematicamente a estrutura de uma célula individual, mostrando as
camadas de microfibrilas que formam a parede celular. As microfibrilas séo
compostas por moléculas orientadas de celulose aglomeradas por hemicelulose
amorfa, lignina e ainda por alguma quantidade de extrativos. Segundo Gram
(1988),as microfibrilas sdo compostas basicamente por quatro camadas de
microfibrilas: (i) camada priméaria P, mais externa, de estrutura reticulada, com
grande conteudo de hemicelulose; (ii)) Camada secundaria S1, onde as microfibrilas
estdo orientadas em espiral segundo um angulo de aproximadamente 45 graus, com
relacdo ao eixo longitudinal da célula; (iii) camada secundaria S2, também com as
microfibrilas em forma de espiral; e (iv) camada secundaria S3, mais interna,
reticulada.

A camada S2 € a de maior espessura e, também, a de maior teor de celulose.
No interior da célula, ha uma cavidade central de seccéo eliptica, com dimenséo de

5 a 10 um, denominada lamen.
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Figura 4 - Estrutura das células de fibra vegetal, adaptado de Gram (1988); lliston et al. (1979)
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Muitas fibras apresentam potencial para utilizacdo como reforco em
compositos. A escolha de métodos de producdo e aproveitamento do desempenho
otimo das fibras celuldsicas (COUTTS, 1992). Conforme salientado por Tolédo Filho
(1997), muitos estudos ainda s@o necessarios, tanto para caracterizacdo da matéria-
prima fibrosa como para o desenvolvimento de novos produtos e métodos de
producdo. O estudo da estrutura da interface fibra-matriz tem importante papel no
desenvolvimento dos compadsitos fibrosos, para que 0 seu comportamento mecanico

se torne 6timo.

2.6.3 A utilizacao de fibras celulosicas em fibrocimentos

Durante as ultimas trés décadas varias pesquisas vém sendo desenvolvidas
para encontrar fibras substitutas ao amianto em produtos de fibrocimento
amplamente utilizadas em construcdes de baixo custo (COUTTS, 2005). Nos ultimos
anos, fibras lignoceluldsicas receberam consideravel atencdo no desenvolvimento
dos compdsitos por possuirem indmeras vantagens, como por exemplo: a
disponibilidade, o baixo custo e quanto as questfes ambientais (biodegradabilidade)
(MACVICAR, 1999).

Segundo Swamy (1980), o emprego dos compoésitos com fibras celuldsicas
em placas, telhas de cobertura e componentes pré-fabricados, pode representar
significativa contribuicdo para o crescimento da infra-estrutura de paises em
desenvolvimento da América do Sul, América Central e Caribe. Também nos paises
desenvolvidos, o uso de fibrocimentos que utilizam polpa celulésica tem sido
consagrado, gracas a constantes melhoramentos das matérias-primas, processos
produtivos com consumo racionalizado de energia e custos de investimento cada
vez menores (COUTTS, 2005).

Por ser o Brasil um dos maiores produtores de fibras celuldsicas de eucalipto,
demonstra um grande potencial em adaptar o uso dessas fibras no reforco de
compdésitos cimenticios, como uma alternativa ao uso das fibras celuldsicas de
Pinus, que s&o amplamente utilizadas na produgcdo de fibrocimentos para
construcdes de baixo custo. As fibras de eucalipto possuem um numero maior de

filamentos por unidade de massa ou volume, comparadas as fibras longas de Pinus.
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A grande quantidade de elementos de reforco supostamente interrompe o
desenvolvimento das microfissuras dentro da matriz cimenticia, aumentando sua
resisténcia a flexdo (BLANKENHORN et al., 2001). Todavia, muitos aspectos sobre
o0 preparo e a melhor condicdo da polpa de eucalipto para o fibrocimento ainda
devem ser mais bem explorados.

O Instituto Americano do Concreto (American Concrete Institute - ACI 544)
recomenda o uso de fibras de polpa Kraft como reforco em materiais cimenticios, ja
gue grande parte da lignina e hemiceluloses, que sdo menos resistentes a
alcalinidade do que a celulose, sao retiradas durante o processo de polpacéo
(MOHR et al., 2005).

Fibras celulésicas obtidas de polpas processadas quimicamente séo tipos
dominantes usados na producdo de elementos construtivos em paises
desenvolvidos. Poréem o efeito do branqueamento da fibra na performance do
composito antes e apos os ciclos de envelhecimento ainda ndo € bem esclarecido.
Segundo Bentur & Akers (1989) polpas celulésicas contém quantidades
negligenciaveis de lignina e espera-se que sofram menor ataque alcalino do
cimento. Adicionalmente, segundo Hachmi e Moslemi (1989) a presenca de
extrativos na superficie das fibras afeta a hidratacdo exotérmica caracteristica do
cimento Portland, tendo efeito inibitério na hidratacdo do cimento.

Em pesquisas recentes (MOHR et al., 2005; MOHR et al., 2006) com polpas
branqueadas e ndo-branqueadas de madeira (pinus), as polpas com baixo conteudo
de lignina mostraram acelerada mineralizacdo, se comparadas as polpas nao-
branqueadas. A lignina pode funcionar como uma barreira a formacédo de produtos
de hidratacdo (hidroxido de calcio, por exemplo) dentro da parede celular,
diminuindo a mineralizacdo da fibra. Nanko et al. (1991) e MOHR et al. (2006)
destacam que polpas com maiores contetdos de lignina apresentam maior
estabilidade dimensional e por isso podem resultar em compdsitos com maior
resisténcia a degradacdo pela diminuicdo do descolamento fibra-matriz. Sugere-se
gue a lignina enrijece a parede celular da fibra preenchendo os espacos entre as
microfibrilas de celulose, melhorando a estabilidade dimensional, embora diminuindo
a resisténcia a tracdo da fibra. Segundo Mohr et al. (2006) as mudancas
dimensionais durante os ciclos de molhagem e secagem, geram o descolamento
fibra-matriz cimenticia e a presenca de lignina interfere na adesdo entre as camadas

internas das fibras. Se as ligagbes entre camadas da parede celular (S1 e S2, por
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exemplo) forem mais fortes que a ligagéo fibra-matriz, o descolamento fibra-cimento
sera esperado, ou vice-versa.

Polpas Kraft de Pinus em diferentes sequéncias de branqueamento foram
avaliadas quanto a composic¢do quimica da superficie das fibras por Gustafsson et
al. (2003). A retirada da lignina durante um branqueamento intenso aumenta a
rugosidade superficial das fibras pela exposicdo da estrutura fibrilar da celulose. A
rugosidade superficial melhora as liga¢@es fisicas das fibras com a matriz cimenticia,
promovendo uma tendéncia maior de descolamento das camadas da parede celular
da fibra, quando comparadas com fibras ndo-branqueadas (MOHR et al., 2006).

Parece, portanto, haver uma competicao entre os fendmenos de degradacao
alcalina da lignina e das hemiceluloses e a prevencao da formacdo de produtos de
hidratacdo pela presenca de lignina e extrativos na superficie das fibras. Outros
aspectos ainda permanecem pouco esclarecidos, como a durabilidade das fibras
branqueadas e ndo branqueadas na matriz cimenticia e a cinética envolvida na

degradacéao das fibras ao longo da vida atil do compdsito.

2.6.4 Fibras de polipropileno

As fibras de polipropileno sdo produzidas em uma grande variedade de
formas e com diferentes propriedades. Essas fibras apresentam resisténcia ao meio
alcalino, elevada ductilidade e absorcdo de energia, alto ponto de fusédo. Porém,
apresentam caracteristicas desvantajosas associado ao baixo moédulo de
elasticidade, fracas ligacbes quimicas vinculado a sua hidrofobicidade, baixa
ancoragem mecanica a matriz relacionada com as propriedades fisicas, baixa
resisténcia ao fogo e sensibilidade aos raios ultravioleta e oxigénio (HANNANT,
1986). Essas propriedades adversas podem ser superadas se utilizadas em
compdsitos cimenticios uma vez que a matriz protege as fibras da intempérie e raios
ultravioletas. As propriedades mecanicas em particular o médulo de elasticidade e as
ligacdes quimicas podem ser melhoradas dando lugar a fibras com melhores
desempenhos em compdsitos cimenticios (BENTUR; MINDESS, 2007).

As fibras sdo produzidas com polipropileno de alto peso molécular. Devido ao

arranjo atébmico regular das moléculas, elas podem ser produzidas em forma
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cristalina alongando-se até alcancar um alto grau de orientacdo, necesséario para
obter fibras com boas propriedades (BENTUR; MINDESS, 2007).

Fibras de polipropileno tém sido estudadas como reforco de fibrocimento,
sendo hoje uma das fibras utilizadas como refor¢co na fabricacéo de telhas e placas

cimenticias na industria nacional.

2.6.5 Degradacao dos compdésitos

Problemas de degradacdo dos compdsitos podem surgir ligados a
deterioracdo da fibra em uma matriz cimenticia altamente alcalina exposta a
umidade. Deste modo, é necessario compreender o comportamento em longo prazo
dos compdsitos cimenticios reforcados com fibras celuldsicas devido as alternagbes
de periodos secos e umidos que ocorrem em circunstancias naturais. A durabilidade
dos compdsitos € também influenciada pelo tipo de fibra, tipos de matriz e métodos
de envelhecimento (MACVICAR, 1999). Ha evidéncias de que as fibras sofrem
alteracdoes no seu desempenho mecanico, em conjunto com a matriz, dependendo
da idade do compdsito e das condi¢cfes de exposicdo. A degradacao dos compositos
pode ser estudada por ensaios acelerados, cuja vantagem € a de fornecer
resultados em menor intervalo de tempo (SAVASTANO JR., 1992).

Muitas tentativas de producdo de argamassas ou pastas de cimento Portland
comum refor¢cadas com fibras vegetais fracassaram, por apresentarem vida util entre
dois e quatro anos (AGOPYAN, 1991). Uma das principais razdes para essa rapida
degradacdo é a elevada alcalinidade da agua presente nos poros da matriz de
cimento Portland, com pH proximo de 13, que leva a rapida decomposicao da lignina
e da hemicelulose presentes nas fibras. A regido da matriz em torno da fibra (zona
de transicdo) é caracterizada pela porosidade elevada, permitindo acumulo de agua,
e pela maior concentracdo de hidréxido de calcio, propiciando elevada alcalinidade
(SAVASTANO JR. et al., 1994).

A durabilidade do compdsito é diminuida, como uma conseqiéncia da
reducdo da resisténcia e da tenacidade (AKERS; STUDINKA, 1989). Esse
comportamento esta associado ao aumento da resisténcia da fratura da fibra e a

reducdo do arrancamento devido a combinagéo do enfraquecimento das fibras pelo
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ataque alcalino, mineralizagdo da fibra e variagdo do volume devido a sua alta
absorcdo de agua (TOLEDO FILHO, 2000). Testes mostraram que a degradacao
das propriedades mecéanicas ndo ocorre linearmente com o aumento do nimero de
ciclos sendo que a maioria das perdas em resisténcia e tenacidade dos compadsitos
ocorre nos primeiros ciclos de envelhecimento, ou seja, parece haver mais de um
mecanismo contribuindo para as mudangas micro-estruturais do compésito (MOHR
et al., 2006).

2.7 REOLOGIA

A reologia dedica-se ao estudo da deformacéo e do fluxo da matéria. Existem
duas propriedades fundamentais na reologia para descrever um material, tenséo de
escoamento e viscosidade. A tensdo de escoamento inicial é a tensdo necessaria
para iniciar o escoamento, porém nem todos os materiais tém tensao de escoamento
como por exemplo a agua. A viscosidade é a resisténcia apresentada pelo material
opondo-se ao movimento do sistema.

Os redbmetros sdo equipamentos especialmente desenvolvidos para a leitura
do comportamento reoldgico do material, esses instrumentos aplicam uma taxa de
cisalhamento ao material e realizam leituras da tensdo de cisalhamento resultante ou
vice-versa para obter tensdo de escoamento inicial e viscosidade.

Os parametros que controlam a reologia de uma pasta de cimento podem ser
classificados em dois grupos: parametros quimicos e parametros fisicos. Os
parametros fisicos que impdem significativa influéncia na reologia na mistura
cimenticia sdo: a densidade de empacotamento; a area superficial do material, assim
como a configuracdo geométrica dos materiais cimenticios. Os parametros quimicos
incluindo a composicdo quimica dos materiais cimenticios, a estrutura quimica dos

aditivos e a compatibilidade entre os aditivos quimicos e o material cimenticio.
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2.7.1 Reologia de suspensdes

O comportamento reoldgico de uma combinacéo liquido-solido é diferente do
gue para uma fase liquida isolada. A adicdo de particulas a um liquido newtoniano
resulta em uma mistura que exibe comportamento ndo newtoniano.

Barnes et al. (1989) discutem a forma geral da curva viscosidade em fungéo
da taxa de cisalhamento para uma suspensao concentrada, a curva pode ser
observada no Grafico 2. Em baixas taxas de cisalhamento a curva apresenta o
patamar A com comportamento newtoniano, o qual €é seguido por um
comportamento pseudoplastico na regido B, continuando em um segundo patamar
newtoniano C. O comportamento pseudoplastico € associado ao desenvolvimento
de uma microestrutura durante o fluxo o qual facilita a deformacéo. Uma vez atingida
uma taxa de cisalhamento elevada a estrutura é destruida e ocorre um
comportamento de espessamento abrupto com o cisalhamento (dilatancia), como
observado na parte D da curva. Esse comportamento tem recebido bastante atencéo

em estudos tanto experimentais como teoricos.

Viscosidade

C

Taxa de cisalhamento

Gréfico 2 - Representacdo esquematica da relagdo viscosidade em funcgdo da taxa de cisalhamento,
Barnes et al. (1989)
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2.7.2 Equacdes constitutivas simplificadas

As equaces constitutivas simplificadas para materiais viscoplasticos sado de
origens empiricas ou semi-empiricas. No Grafico 3, quando a tensdo de
cisalhamento (7) for menor que a tensao de escoamento (k), 0 material assume-se

perfeitamente rigido. A taxa de cisalhamento (y) se apresenta como zero:

y =0quandot <k (1)

Quando t <k o material se deforma e o comportamento da tensao de
cisalhamento em funcéao da taxa de cisalhamento pode ter uma variedade de formas.
Algumas delas s&o mostradas no Grafico 3, onde as curvas correspondem as

equacdes constitutivas descritas a seguir:

» Modelo de Bingham

Bingham (1922) estudou o comportamento de diferentes materiais em
capilaridade, a sua pesquisa sobre solidos plasticos, suspenséo de argilas e tinta é
apresentada em Fluidity and Plasticity. Foi proposta uma relacdo empirica para
esses materiais, com dois parametros do material que sdo equivalentes a tensao de

escoamento k e a viscosidade plastica u. A equacdo pode ser escrita como:

T=k+py (2)

A curva tensdo de cisalhamento em funcdo da taxa de cisalhamento € uma
linha reta que ndo passa pela origem a ndo ser que k seja igual a zero

(correspondendo a um fluido newtoniano).

» Modelo de Herschel-Bulkley

Herschel e Bulkley (1926) estudaram solucbes de goma e benzeno e
encontraram um comportamento néo linear, o qual forneceu suporte para propor
uma relacdo empirica com trés parametros do material. Esta equacgéo é considerada
como a relacdo mais simples e geral para descrever solidos brandos. A equacgéo é

descrita abaixo:
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T=k+Cy" (3)

A eqg. (3) € uma relacdo da lei de Power com a adicdo da tensdo de

escoamento sendo C a consisténcia e n o indice da lei de Power.

» Modelo de Casson

Casson (1959), trabalhando com tinta de impressdao encontrou um
comportamento n&o linear da curva de tensao de cisalhamento em funcéo da taxa
de cisalhamento e propds a seguinte relacdo semi empirica entre as quantidades,

com dois parametros do material:

VT = Vi + iy 4)

Onde u., € a viscosidade com alta taxa de cisalhamento.
Os argumentos que levam a essa equacao sao baseados na existéncia de um
grupo de cadeias de particulas no fluido em repouso os quais sdo quebrados

durante o cisalhamento.

» Modelo de plasticidade perfeita

Neste modelo as equacdes anteriores se reduzem a seguinte forma:
T=k (5)

Este tipo de material € descrito como perfeitamente plastico. O modelo tem

sido amplamente utilizado para descrever metais sélidos.
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Casson

Bingham

Herschel-Bulkley

Plastico perfeito

Tensdo de cisalhamento

Taxa de cisalhamento

Gréfico 3 - Curvas de tenséo de cisalhamento em funcéo da taxa de cisalhamento por diferentes
modelos

2.7.3 Parametros de Benbow

Os redGmetros comerciais disponiveis para avaliar a reologia de pastas
fornecem baixa capacidade de torque, ndo sendo possivel a sua utlizagcdo na
avaliacdo de pastas de elevada coesdo como € o0 caso das pastas extrudaveis.
Benbow e Bridgwater (1993) propdéem o método do redmetro extrusor com a
finalidade de descrever o fluxo de pasta durante a extrusdo. A pasta, nesse método,
€ avaliada utilizando um extrusor de pistdo com diferentes comprimentos de boquilha
e auxilio de uma expressao semi-empirica que descreve o fluxo do material durante
a extrusdo. Assim, sdo obtidos os quatro parametros caracteristicos da pasta: a

tensdo de escoamento correspondente a velocidade de zero g, o fator que

caracteriza o efeito da velocidade « a tensdo de cisalhamento na parede

correspondente a velocidade de zero 7, e € o fator de velocidade da parede g.

Na industria, sédo utilizadas predominantemente extrusoras de rosca. Os
efeitos de presséo gerados tanto para o extrusor de pistdo quanto para o extrusor de
rosca, sao idénticos. Isto €, o fluxo através da boquilha é comum para ambos os
tipos de extrusores. Assim um importante aspecto da extrusdo da pasta é a relacao
entre a pressdo e a velocidade da extrusdo, e estes dois dados podem ser
facilmente adquiridos mediante uma maquina de ensaios mecanicos. A Figura 5

apresenta um modelo esquematico da secao transversal de uma extrusora de pistéo.
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Figura 5 - Redmetro extrusor, adaptado de BENBOW et al. (1991)

A pasta € contida no barril de diametro D, e é forcada para a regidao da
boquilha de diametro D e de comprimento L. Fluindo do barril para a regido da
boquilha, a pasta se estende na direcdo do fluxo e a sua secdo transversal
decresce. Na regido da boquilha onde a velocidade principal é v, a pasta tem que
superar a tensédo de cisalhamento entre a boquilha e a pasta. No sistema existem
também as tensbes de cisalhamento nas paredes do barril, porém essas tensfes
serdo negligenciadas nesse tratamento preliminar, ja que a queda de pressao devido
ao atrito com o barril € muito pequena se comparada aos demais parametros. I1Sso
sera evidenciado nos capitulos posteriores, onde os dados completos dos testes
reoldgicos sdo mostrados. O sistema se compde de duas partes: fluxo da pasta do
barril para a regido do molde e fluxo da pasta na regido do molde. Na préatica, uma
pequena regido estatica de pasta é gerada no canto do barril.

Se a pasta € homogeneamente misturada, pode-se assumir a hipétese de
incompressibilidade, e a mudanca de volume durante o processo de compressao

pode ser desprezada.

Aolo S Al (6)

Onde A, € a area do barril e [, € o comprimento inicial, e seu produto 4,l, €

uma constante, ou d(4,l,) = 0.
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Consequentemente, diferenciando a eq.(6)

dA dl
et & 7
T+ =0 (7)
ou
dA  Adl
—_— RS 8
atarp="° ®

O trabalho realizado para incrementar a dimenséo longitudinal da pasta de
comprimento [ e secao transversal A em dl é gAdl.

Da eq.(8), temos:

LA
oto
= — 9
Adl 2 9)
O trabalho cAdl vem a ser:
gAyl,dA
coAdl = _—vo (10)

O trabalho realizado para que a pasta de secdo transversal de area A, e

comprimento [, se obtenha uma sec¢dao transversal A e comprimento [ é:

l A
o AolydA A
faAdl - f—%z 5Ayly In (70) (11)
0

Ao

O trabalho realizado pela presséao da extrusédo P, é P,A,L,. Onde:

P =oln (%) (12)

Para um barril circular e para uma boquilha circular, o trabalho seré:



a7

P, = 251n (%) (13)

Desde que a fase liquida seja significativamente viscosa. Foi determinado

experimentalmente que o = g, + av, e dai:
DO
P1 = 2(0’0 + C(U) In (F) (14)

Onde v é a velocidade da pasta no corpo da boquilha. Aqui g, é a tensédo de
escoamento correspondente a velocidade de zero e a € o fator que caracteriza o
efeito da velocidade. Assim av é analogo ao ny em liquidos de fluxo cisalhante,
onde n é a viscosidade e y taxa de cisalhamento. A taxa de extens&o é proporcional
a v e assim g, + av pode ser considerado como a tensdo de escoamento aparente
corrigida para a taxa de cisalhamento.

Considerando o movimento no corpo da boquilha, se marcadores sao
introduzidos no fluxo, observa-se que a massa do material move-se a velocidade
constante igual a velocidade da saida do extrudado, com unicamente uma fina
camada proxima a parede da boquilha submetida a deformacfes de tensdes de
cisalhamento. A queda de pressdo no corpo da boquilha P, gera uma forca na pasta
de P,nD?/4 a qual se opde a tensdo de cisalhamento, obtida pelo produto da tenséo
da parede t e o0 perimetro molhado do corpo da boquilha, #DL. Equacionando,

obtém-se:
P, = 47(L/D) (15)

Na fina camada de liquido préximo a parede da boquilha, onde o
cisalhamento acontece, o efeito da viscosidade € significativo. Caso uma
aproximacao newtoniana seja apropriada para a camada liquida, esta viscosidade é

proporcional a v, entdo obtém a eq. (16).
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P, = 4(7y + pv)(L/D) (16)

Onde 7, e B sao parametros que caracterizam a pasta. O parametro 7, € a
tensdo de cisalhamento na parede extrapolada para a velocidade de zero e é
chamado de tensao inicial de cisalhamento na parede, g € um fator que quantifica a
influéncia da velocidade na tensédo da parede e € denominado de fator de velocidade
da parede.

A pressao total é expressa por:

P=PF +P a7)
Dy
P =2(0y + av)In (6) + 4(ty + Bv)(L/D) (18)

Os quatro parametros que caracterizam o fluxo sdo 7, a, g, € S.
2.8 DEMANDA DE AGUA DAS PARTICULAS

A demanda de agua das particulas, que compdem a formulacdo, € um
parametro de grande importancia no comportamento mecanico, fisico e de
durabilidade do compdsito elaborado. A quantidade de agua demandada deve
cumprir o requerimento de fornecer uma camada de agua ao redor das particulas e
preencher o0s espacos intergranulares do sistema de particulas (HUNGER;
BROUWERS, 2009). O conteudo de agua, o grau de hidratacdo, assim como o tipo e
a quantidade do cimento, sdo os principais responsaveis pelos poros capilares, o
gue € um indicador direto da durabiliade do compésito (NEVILLE,1997). Toda agua
adicionada em excesso € unicamente utilizada para ajustar a trabalhabilidade da
mistura, isto é, promover a separacdo das particulas (ORTEGA, PILEGGI,
PANDOLFELLI, 1999). A demanda de agua, a area superficial, a consisténcia
resultante e o volume de vazios estéo relacionados entre si (HUNGER; BROWERS,
2009).
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Existem diferentes opinides sobre como a demanda de 4gua de um material
particulado deve ser definida, levando a diferentes testes como o spread-flow,
puntke, vicat, marquardt modificado entre outros, descritos em Hunger e Brouwers
(2009).

Wong (2007) propde a metodologia de determinagdo de empacotamento de
particulas a Uumido mediante o célculo da concentracdo de solidos do material
granular, definido como a proporcao inversa do volume sélido do material granular
pelo volume aparente do material granular. Para esse célculo, sdo realizados
multiplos ensaios experimentais, até que seja determinada a quantidade de agua
minima necessaria para formar uma pasta e a partir dessa realizar o calculo do
empacotamento. Esse conteido minimo de agua € denominado por Talbot (1921)
como conteudo basico de agua, o qual tem a caracteristica de proporcionar o
minimo conteudo de vazios na pasta.

O presente trabalho considera como demanda de agua das particulas a
guantidade de agua necessaria para formar uma pasta, expressa mediante a relacao
agua/solidos (a/s). De acordo com Powers (1968), este teor apresenta a menor

guantidade de vazios na mistura.

2.9 MODELAGEM DE MISTURAS

As propriedades do compdsito variam em funcédo do teor dos componentes da
formulacdo. Para a obtencdo de formulacdes que cumpram as caracteristicas
desejadas a modelagem estatistica apresenta-se como uma ferramenta de extrema
utilidade.

Nos ultimos anos o desenvolvimento dos microcomputadores, a crescente
automacdo dos instrumentos e a necessidade de se explorarem problemas mais
complexos fez com que especialistas das diferentes areas do conhecimento
redescobrissem a importancia da estatistica multivariada para o planejamento e
tratamento dos dados obtidos em um experimento.

No caso de otimizacdo de experimentos os metodos utilizados podem ser
sequénciais ou ndo sequénciais. O primeiro tipo é exemplificado pelo simplex

sequencial, que é um poligono (ou seu equivalente multidimensional) de p +1
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vértices, onde p é o numero de variaveis independente que se deseja ajustar
(BRUNS; BARROS; SCARMINIO, 2003). Os métodos que ndo sao sequénciais,
como os métodos fatorial e analise de superficie de resposta, ndo sdo de ampla
utilizagcdo. A superficie de resposta utilizada neste trabalho, € uma superficie de
resposta gerada em um grafico como resposta de um processo, produto de inUmeras
reacdes, etc., contra variaveis ou fatores experimentais que os caracterizam. Esse
tipo de grafico mostra o comportamento de uma resposta com respeito aos valores
ou niveis dos fatores de um sistema.

Em geral, a superficie de resposta pode ser descrita por uma funcao

matematica:
yi = M(Xll X21X31 '--JXq) (19)

Onde y; representa a resposta e X;,X;,Xz,...,X; 0s niveis dos p fatores
(BRUNS, BARROS; SCARMINIO, 2003).

Normalmente, como somente alguns pontos da superficie sdo conhecidos, a
pratica mais comum é usa-los para determinar uma relacdo entre a resposta y e os
fatores X,,X,,X3,...,X; , ou seja, assumir um modelo empirico e encontrar 0s
parametros do modelo através de ajuste dos dados (BOX; HUNTER,1978; DEMING;
MORGAN, 1990). A escolha dos niveis dos fatores para os ensaios usados na
determinacao da superficie de resposta € feita baseada em principios de estatistica
multivariada para minimizar o nUmero de ensaios necessarios e melhorar a precisao
dos resultados, sendo base do planejamento experimental.

Em um modelo estatistico a resposta observada € considerada como uma
variavel aleatéria que se distribui em torno de média populacional x com uma certa

variancia o,. A partir disso pode-se escrever:
Y(X1, Xy, X3, 0, Xg) = Z(Xy, X, X3, o, Xo) + (X1, X5, X3, 0, X)) (20)

Os valores de y tém suas contribuicées, uma que pode ser modelada:

q a q
T(X0 Xo Xss s Xg) = o+ ) BiXit D BiXiX, (21)
i=1 i i
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Onde B, reprsenta o valor populacional da média global ou valor central das

respostas e f; e f;;, representam os valores populacionais dos efeitos e de
interacdo, por unidade de X;,X;, etc (BOX; HUNTER,1978; BRUNS; BARROS;
SCARMINIO, 2003). E outra parte, (X, X, Xs,...,X,) que tem comportamento
aleatoério.

O modelo estatistico mais simples é o linear aditivo. A equacdo para esse

modelo é dada por:
Yy =PBo+ B1Xs + B Xy + B3Xz+ -+ € (22)

Onde ¢ ndo é um parametro do modelo e sim um valor da populagdo dos
desvios (BRUNS; BARROS; SCARMINIO, 2003). Em outras palavras:

y=y+e (23)

Onde y € o valor previsto e y é o valor experimental.

Para se determinarem os valores de 'S, seria necessario um nuamero infinito
de experimentos. Quando se fazem poucos experimentos, que sao especificados no
planejamento experimental, obtendo-se € uma estimativa desses parametros e,

portanto, podemos escrever a eq.(23), como:

q q q
i=1 is j

Onde:

v - resposta observada para a i-esima determinacao;
by, b;, b;; ... - estimativa dos parametros do modelo;

e; - erro associado a y; ;

q - numero de fatores;

X; - valor ou nivel do i-ézimo fator.
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Os planejamentos e 0os modelos para experimentos com misturas permitem a
determinacao de valores 6timos para as proporc¢des dos ingredientes relativas a uma
Ou mais respostas com a execu¢ao de um nimero minimo de experimentos.

Salvo algumas excecdes, a pesquisa em problemas com mistura é ainda uma
atividade relativamente pouco explorada. Quase toda a teoria e metodologia
apareceram nas ultimas trés décadas.

A proposta geral de experimentos com mistura é fazer modelagens de dados
experimentais através de uma superficie de resposta. O planejamento experimental
visa determinar esta superficie com a maior precisdo possivel usando um namero
minimo de ensaios. As etapas de uma investigacdo desse tipo sao:

» considerar um ou mais modelos para descrever a propriedade;
» fazer um planejamento experimental adequado;
» avaliar o ajuste dos modelos aos resultados experimentais.

A descricdo geométrica do espaco contendo g componentes consiste de
todos os pontos dentro ou nas laterais de um simplex-regular de dimenséo (g — 1),
onde g é o numero de componentes. O planejamento simplex em rede, apropriado
para avaliar modelos lineares e quadraticos de misturas, foi introduzido por Scheffe
(1985). Esse planejamento consiste em um arranjo ordenado de pontos distribuidos
uniformemente no simplex e sdo chamados de rede {gq,m}, onde m é igual ao
namero de niveis menos 1.

Para um sistema de trés componentes, o0 simplex € um triangulo equilatero e
o sistema de coordenadas usado para os valores x; € chamado de sistema de
coordenadas simplex. Com trés componentes, por exemplo, as coordenadas podem
ser plotadas como linhas paralelas aos lados do triangulo, conforme mostrado no

Grafico 4.
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A (1,0,0)

1 1
B (0,1,0) Cc(0,0,1)
Gréfico 4 - Sistema de coordenadas simplex

Os modelos geralmente implementados para a modelagem de misturas sao

linear, quadrético, cubico completo e cubico especial (CORNELL, 2002).

2.10 AVALIACAO DE CONFIABILIDADE DO PROCESSO

As propriedades mecéanicas dos compdsitos de fibrocimento podem ser
consideradas como uma combinacgdo entre as propriedades da matriz, das fibras e
das interfaces entre fibra e matriz. Na avaliacdo do desempenho mecéanico dos
compodsitos com fibras deve ser observado o0s seguintes parametros
microestruturais:

» Caracteristicas fisicas, quimicas e mecanicas dos materiais componentes, fibra
e matriz;

Geometria das fibras, secao transversal e comprimento;

Arranjo das fibras;

Proporcao entre os materiais componente;

Caracteristicas da interface dos materiais;

YV V V V V

Porosidade e distribuicdo de tamanho de poros.
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Os compositos de fibrocimento podem apresentar comportamento mecanico
de materiais frageis, isto €, absorvem a energia aplicada sobre elas sem se deformar
expressivamente, até um ponto critico no qual podem se romper sem aviso prévio
(falha catastrofica). Pode-se dizer que eles sdo materiais de baixa tenacidade, que
praticamente ndo possuem regime plastico de deformacdo. Tais caracteristicas
desencadeiam dois aspectos fundamentais da Mecanica da Fratura destes
materiais:

» baixa tenacidade a fratura: os defeitos existentes no compdsito provocam
concentracbes de tensdo na microestrutura, que se rompe no ponto que
primeiro atingir sua tensdo critica (analogo ao caso das correntes, que, ao
serem tracionadas, falham no elo mais fraco);

» natureza estatistica dos valores mensurados: como a distribuicdo dos defeitos
nestes materiais € aleatoria, torna-se impossivel conhecer plenamente as
concentragcbes de tensdo e a localizacdo do defeito critico, 0 que acaba por
inferir uma natureza probabilistica a resisténcia mecanica.

Adicionalmente, devido a dificuldade de controlar os parametros
microestruturais no processo de fabricacdo, torna-se imprescindivel que o modulo de
ruptura sofra um tratamento estatistico adequado. Dentre as varias teorias
propostas, a que se mostrou mais adequada é a sugerida, em 1939, pelo fisico
sueco Ernest Weibull. O pesquisador estabeleceu uma interessante analogia
baseada no fato das correntes nunca serem mais resistentes do que seu elo mais
fraco, rompendo-se neste ponto. Assim, ao estender esse conceito para as
ceramicas, ele representou os elos por pequenos volumes da peca, sendo, o elo
mais fraco, equivalente a regido que contém a falha critica.

Weibull propbs também uma funcdo empirica de distribuicdo de probabilidade
de falhas e obteve a expressdo para a probabilidade de fratura acumulada,

conhecida como Distribuicdo de Weibull:

F=1—-exp [— (%)mw] (25)

Onde F é a probabilidade de fratura, ¢ é o mdédulo de ruptura, ag,, € a
constante de normalizagdo correspondente ao modulo cuja probabilidade de falha é

63,2%, e m,, € 0 moédulo ou parametro de Weibull.
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O coeficiente m,, € adimensional e fornece uma avaliacdo da homogeneidade
do material e, consequentemente, da dispersédo de seus valores de resisténcia e de
sua confiabilidade. Quanto menor essa constante, mais préxima da unidade estara a
probabilidade F, tornando o material suscetivel a falhas em uma vasta faixa de
tensbes. Ja para valores elevados do parametro, a probabilidade de falha torna-se
unitaria apenas em um estreito intervalo em torno de a,,,. Assim, quanto maior o m,,,

maior é a confiabilidade do compdésito, pois a dispersdo dos mdédulos de ruptura

medidos é menor.

2.11 CONSIDERACOES

A reviséo bibliografica realizada enfatizou aspectos relacionados ao processo
produtivo, com maior énfase na extrusdo, matérias-primas, aditivos, reologia de
suspensdes, demanda de agua, modelagem de misturas, que foram considerados
itens importantes para entendimento do problema a ser estudado na tese. Esses
topicos estao perfeitamente relacionados ao objetivo de se produzir um compdsito
cimenticio extrudado, e foram reunidos a partir de uma literatura escassa, que
requereu a sua adaptacdo para a montagem da metodologia do trabalho,
apresentada no capitulo seguinte. Essa dificuldade de um tema pouco explorado e
divulgado pela literatura técnica (patentes e direitos industriais) e cientifica (artigos
em periodicos e anais de congressos) fez com que a abordagem deste trabalho
fosse bastante exploratéria, o que se refletiu na forma mais abrangente da revisao

ora realizada.
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3 MATERIAIS E METODOS

A metodologia proposta para o desenvolvimento de formulagdes utilizadas na
extrusdo encontra-se descrita na Figura 6. Inicia-se com a caracterizagdo das
matérias-primas a fim de fornecer subsidios na interpretacdo dos resultados das
etapas seguintes. Continua-se com a avaliacdo da influéncia das matérias-primas e
aditivos no comportamento reoldgico das misturas utilizando redmetro extrusor e o
modelo semi-empirico de Benbow descrito no item 2.7.3. Prossegue com a
modelagem da matriz e da demanda de dgua do material cimenticio com a finalidade
de estimar o comportamento fisico e mecanico da matriz, e também a determinacéo
da demanda de agua e modelagem para as possiveis combinacdes de material
cimenticio. Uma vez escolhida a matriz, a partir da etapa de modelagem da matriz,
inicia a modelagem do reforco com fibras de polipropileno e polpa de celulose
obtendo a estimativa dos desempenhos mecanicos e fisicos dos compdsitos. A
formulacdo que satisfaca o desempenho desejado em curtas idades, isto €, com 28
dias de cura ou semelhante (cura acelerada) € selecionada para avaliacdo ao
envelhecimento acelerado. A formulacdo que atenda o requerimento de
envelhecimento segue finalmente para avaliacdo da reprodutibilidade, pelo médulo

de Weibull, como dado adicional da formulacéo a ser selecionada.
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Caracterizagdo das Matérias-Primas

Reologia das Misturas

Modelagem Estatistica da

Modelagem Estatistica da Matriz Demanda de Agua

Modelagem Estatistica do Reforgo

Cumpre
requerimentos .
fisicos Envelhecimento
mecanicos?

Reprodutividade - Weibull ) Cumpre
requerimentos
fisicos e
mecanicos?

Formulagao Escolhida

Figura 6 - Metodologia para o desenvolvimento de formula¢des

3.1 TECNICAS EXPERIMENTAIS

3.1.1 Ensaios mecanicos

As propriedades mecéanicas foram obtidas por meio de ensaio de tracdo na
flexdo com quatro cutelos, com vao inferior igual a 135 mm, vao superior igual a 45
mm e velocidade de deslocamento de 1,5 mm/min, baseada nas recomendacdes da
RILEM (Testing Methods for Fibre Reinforced Cement-Based Composites)
TECHNICAL COMMITTEE 49 TFR. Através de um computador munido de um
software chamado Tesc, versdo 1.3, interligado a maquina universal de ensaios
mecanicos, marca EMIC, modelo DL 30.000 juntamente com seus acessorios (célula
de carga com capacidade de 1 kN e deflectbmetro para medicdo de pequenas
deformagbes até 30 mm), foi determinada a for¢a aplicada e a deflexdo sofrida pelo

material.
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O uso desse programa permite adquirir dados como o modulo de elasticidade,
o limite de proporcionalidade (carga maxima aplicada antes da curva carga-
deformacdo, desviar-se da linearidade), o médulo de ruptura a tracdo na flexdo
(carga maxima aplicada na curva carga-deformacdo) e a energia absorvida (area
sob a curva no grafico carga-deformacado). A finalizacdo do ensaio ocorre ao se
constatar reducao de 50% da carga maxima de ruptura, para calculo da energia
especifica, que é a energia absorvida dividida pela area da secédo transversal do
corpo-de-prova (CP).

Antes da execucdo do ensaio, o CP deve ficar imerso em agua por cerca de
24 h a temperatura ambiente. Apés completar esse tempo, retira-se o CP da agua e
enxuga-se levemente sua superficie para retirar o excesso de agua, medem-se em
trés pontos diferentes, a largura e a espessura do CP com um paquimetro digital e
calcula-se a média entre as medidas. Em seguida, posiciona-se a amostra nos
apoios inferiores no dispositivo de flexdo a quatro pontos da maquina universal de

ensaios mecanicos para realizacédo do ensaio, conforme mostram as Figuras 7 a 9.

ﬂ Ling \ [ 125mm |

Figura 7 - Esquema do ensaio de flexao a quatro pontos. P é a carga
aplicada sobre o CP
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Figura 8 - Maquina universal de ensaios Figura 9 - Dispositivo de ensaio de tragdo na flexdo
mecanicos

Para determinar as propriedades mecanicas utilizaram-se as seguintes

equacoes:

* Pméx * (Linf - Lsup) (26)

3
Médulo de Ruptura (MPa) = 2 % b * d2

3 * PLOP * (Linf - Lsup)

imi ' 1 = 27
Limite de Proporcionalidade (MPa) T b 4 (27)
Energia absorvida
Energia Especifica (k] /m?) = g - (28)
276 (Lins)
Médulo de Elasticidade (MPa) = T296+b- 3" 0 (29)
Onde:
Posrx - carga maxima aplicada em Newton;
Pop - carga maxima aplicada antes da curva carga-deformacao
desviar-se da linearidade em Newton;
Ling - distancia entre apoios inferiores em milimetros;

Loyp - distancia entre apoios superiores em milimetros;

b - largura do corpo-de-prova em milimetros;
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d - espessura do corpo-de-prova em milimetros;
Energia absorvida - energia na area sob a curva do grafico, carga-

deformac@o em Newton x milimetro;

a - area da secao transversal do corpo-de-prova em milimetro ao
guadrado;
0 - tangente do angulo da curva forca versus flecha, de acordo ao

descrito em Tonoli et al. (2011).

Desta forma ficam determinadas as propriedades mecanicas: limites da
proporcionalidade (LOP), mddulo de ruptura (MOR), médulo de elasticidade (MOE) e
energia especifica (EE).

3.1.2 Ensaios fisicos

Para as medidas de absorcdo de agua, densidade e porosidade aparentes
utilizou-se a técnica de imerséo, baseada na norma ASTM C-948-81 (Standard test
method for dry and wet bulk density, water absorption, and apparent porosity of thin
sections of glass-fiber reinforced concrete), na qual o0s corpos-de-prova sé&o
submersos, por 24 h, a temperatura ambiente, pesando-se a massa imersa M; (com
a amostra dentro da agua) e a massa umida M, (retirando a amostra da agua e
enxugando levemente sua superficie para retirada do excesso com um pano limpo e
seco). ApOs a secagem das amostras 24 h, realizada em estufa com circulacdo de
ar, a 105 £ 5 °C, pesa-se a massa seca M;.

Para determinacéo da absorcdo de agua, densidade e porosidade aparentes

utilizaram-se as seguintes equacdes:

MMy o

N

Absorcio de dgua aparente(%) =

M;

= 31
M, =, P (31)

Densidade aparente(g/cm3)
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M,—M
Porosidade aparente(%) = ———— * 100 (32)
Mu - Mi
Onde:
Pw - densidade da agua igual a 1 g/cm?®.

Obtém-se assim propriedades fisicas de absorcado aparente de agua (AA),
porosidade aparente (PA) e densidade aparente (DA).

3.1.3 Ensaios reolégicos

Para realizar a caracterizacdo reolégica do material a ser extrudado, aplica-se
0 modelo de Benbow.

Uma curva tipica, tensdo-deformacdo, de uma mistura extrudada com
sucesso € apresentada no Grafico 5. Uma vez que o pistdo esta em constante
contato com a pasta, a parte anterior da pasta é empurrada no corpo da boquilha e a
pressao aumenta. Logo a pressao diminui até um minimo de Y na medida em que a
area umida do barril diminui. Quando o pistdo comeca a entrar na zona de pasta
estética, a qual esta associada a regido de entrada do corpo da boquilha, a presséao

de extrusao se incrementa rapidamente a Z.

Carga 4 Z

>
Deslocamento

Gréfico 5 - Curva carga-deslocamento do pistédo extrusor
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Para caracterizar uma pasta, comumente é suficiente a utilizacdo de trés
boquilhas com o mesmo diametro, porém com diferentes comprimentos. As
proporcdes L/D utilizadas sdo de 1, 4 e 8 respectivamente. ldealmente o pistédo é
operado a cinco ou seis velocidades, comecando na maior e retornando a ela no
final. O método generlizado est4 apresentado no Gréfico 6 e 7, e sera descrito

brevemente a sequir.

Pressao de

= V1
Extrusao
V2
U3
Interseccdo (2
G0k
Inclinagao 7, Yo
—>
L/D da
Boquilha
Grafico 6 - Método de célculo dos pardmetros reoldgicos de Benbow.
Pressdo de
Extrusao
7 I~
A 0 \A >
L/D da
Boquilha

Gréfico 7 - Curvas Pressao de extrusédo-L/D para célculo dos parametros de extrusao



63

No Grafico 7 as interse¢bes (OA) e (OB) sao dadas por:
— l DO
(0A) = 2(0y + av,) H(F) (33)

(OB) = 2(0y + av,) In (%) (34)

Dai obtém:

_ (0A)v, — (0B)v,

" 2w, win (%) (%
_ (0B) - (04)
B 2(v, —vy) (36)

Para diferentes taxas de L/D, o termo 2(o, + av)In (%) € constate para dada

velocidade de extrusao. Assim:

4(ty + Pvy) = %SOA) (37)
e
4(to + fv7) = %D(OB) (38)
logo
_ v,[(C)) — (0A)] — v, [(D]) — (OB)]
o= 4(0)) (v, — vy) (39)
e

(D)) — (0B)] — [(C]) — (0A)]
b= 200)) (v, — v) (40)

Assim, 0s quatro parametros reoldgicos de Benbow ficam determinados.
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Para descrever o método célculo de demanda de &gua das particulas,

definem-se as equac0des a seguir:

_ u
tT 11w
Uy
T 1w, +u,
j— uA
AT 1 v u, +u,
Onde:
€ - conteudo de vazios;
&y - conteudo de ar;
Ew - conteudo de agua;
u - taxa de volume de vazios em relacédo ao volume de solidos;
u, - taxa de volume de agua em relacéo ao volume solido;
Uy - taxa de volume de ar em relacdo ao volume solido;

A taxa de vazios da mistura se altera de acordo com a variacdo da relacao

agua/solidos (a/s). Quando essa relacao é relativamente alta, as particulas sélidas

sdo dispersas na agua, resultando em uma taxa de vazios crescente a medida que

tal relacdo aumenta. Por outro lado, quando a relacdo a/s € muito pequena, o

contetdo de agua néo é suficiente para permitir uma mistura completa e formar uma

pasta, resultando numa taxa de vazios também crescente. Existe uma relacdo a/s

guando a menor taxa de vazios é atingida. A menor taxa de vazios ocorre quando as

particulas estdo compactadas entre si e essa relacdo a/s é tomada como a demanda

de 4gua do particulado. Consequentemente, para determinar a demanda de agua do

particulado, é necessério executar a medi¢cdo da densidade aparente em umido com

diferentes relagdes a/s dentro de um intervalo suficientemente amplo para conter a

relacdo a/s 6tima, isto €, a demanda de agua.
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Os procedimentos para a medi¢do séo descritos a seguir:

Estabelecer a relagdo agua/sélidos (a/s) a partir da qual o ensaio tera inicio;
Determinar a quantidade de agua requerida e os particulados em recipientes
separados;

Misturar o material particulado a seco previamente por 2 min em baixa
rotacao;

Colocar toda a 4gua no recipiente de mistura;

Adicionar a metade do material cimenticio e misturar em baixa velocidade por
3 min;

Dividir o material cimenticio remanescente em quatro por¢ées iguais;
Adicionar a mistura uma porcao do material cimenticio por vez e misturar por
3 min a velocidade alta até completar todas as por¢oes;

Transferir a massa ao molde até ela mesma exceder o molde. Em seguida
aplicar compactacao,

Finalmente remover o excesso de massa e determinar o conteddo de massa
no molde.

Repetir os passos 1 até 9 sucessivamente diminuindo a relagcéo a/s até que a

maxima concentracdo de solidos seja atingida, isto €, a demanda de agua do

sistema seja atingida.

A partir dos resultados do ensaio obtém-se a taxa de vazios e, baseando-se

nessa taxa, determina-se a relacédo a/s, que corresponde a demanda de agua do

particulado. A sequéncia de calculos a realizar inicia-se com a determinacdo da

massa do sistema cimenticio, denotada por M, e do volume do molde denotado por

V. Quando o material cimenticio consiste em diversos materiais, denotados por w,,

ac, Be € Yo, 0 volume da pasta cimenticia V. e o volume da agua V,, no molde, sé&o

obtidos das seguintes equacoes:

M
V. =
‘ prw + paRa + pﬂRﬂ + pyRy

(44)

M — pa RV, — pgRpV; — py R,V
v, = PaltaVe ;B gYe = PyRyle (45)
w

V,=V.-V, (46)
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Tendo obtido V, e Vj, , a taxa de vazios u, a taxa de ar u, e a taxa de 4gua u,,,
séo determinados por:

V-V
u=— (47)
uA=V_II/jS_VW (48)
ty = (49)
Onde:
Pw - € a densidade da agua;
Pua - densidade das particulas a,;
Pp - densidade das particulas g,;
Py - densidade das particulas y,;
R, - proporcdes volumeétricas de a, na formulacao;
Rg - proporcdes volumeétricas de S, na formulacéo;
R, - proporcdes volumeétricas de y,. na formulacéo;
M - massa do sistema cimenticio;
|4 - volume do molde;
/A - volume do sistema cimenticio;
A - volume de ar no sistema cimenticio;
Vi, - volume da &gua no sistema cimenticio;
|74 - volume de sélidos no sistema cimenticio;
u - taxa de volume de vazios em relacédo ao volume de soélidos;
Uy - taxa do volume de ar em relacdo ao volume sélido.

Para os ensaios experimentais do calculo da demanda de agua do
particulado, foi utilizada uma balanca de precisdo de 0,001g, um misturador
mecanico planetario, marca Emic, modelo AG5 com velocidades de 140 rpm na

baixa rotagcéo, 285rpm na alta rotacdo e um recipiente tronco cénico com diametro
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interno superior e inferior de 8,1 cm e 7 cm respectivamente, com altura de 4 cm,

contendo volume interno de 179,4 cm®,

3.1.5 Ensaios de envelhecimento

Na introducdo de uma nova tecnologia, o estudo da durabilidade & de vital
importancia, e os ensaios de envelhecimento acelerado fornecem resposta em curto
prazo. O ensaio mais utilizado para avaliar a durabilidade de compdsitos de
fibrocimento é o de ciclos de imersdo e secagem, com o intuito de reproduzir os
principais mecanismos de degradacdo esperados em situagées normais de uso. Em
estudos realizados em compoésitos reforgados com fibras de celulose, Silva (2002)
conclui que o método de envelhecimento acelerado de imersdo e secagem simula
eficientemente os efeitos do ambiente externo sobre as propriedades do compasito.

O equipamento utilizado € denominado estufa de imersdo-secagem e seu
funcionamento baseia-se na norma européia EN-494. No presente experimento,
utilizou-se a estufa automatica marca Marconi, modelo MA 035, que € composta por
um painel com temporizador e controle de temperatura, um conjunto de bombas
para circulacdo de agua do tanque ao reservatério e vice-versa, um tanque para
armazenagem das amostras com capacidade de 300 L e um reservatoério de agua de
aco inox com capacidade de 500 L.

Foram utilizados suportes a base de tubo de PVC cortados para colocar os
corpos-de-prova (CPs). As amostras foram colocadas na estufa em sentido paralelo
a circulacdo de ar, para que nao haja nenhum esforco sobre elas, evitando-se
eventuais fissuras ou quebras, os equipamentos e a disposicdo dos CPs podem ser
observados nas Figuras de 10, 11 e 12.

O uso do equipamento com o procedimento estabelecido permite simular um
envelhecimento acelerado, com o objetivo de analisar a durabilidade (fissuras,
trincas, degradacédo da polpa) e as propriedades mecanicas e fisicas do material em
um tempo reduzido.

Apbs o endurecimento os CPs foram introduzidos no tanque da estufa e
submetidos a 200 ciclos de imersao-secagem. Cada ciclo corresponde a 2h e 50min

em estufa a 60°C com circulagdo de ar, denominada fase de secagem (calor),



68

seguido de mais 2h e 50 min em 4gua a temperatura ambiente, denominada fase de

imersao e um intervalo de 10 min entre as fases, totalizando 6 h.

= \
.
Vi \

Painel de controle:
temperatura e tempo

Figura 10 - Vista frontal da estufa Figura 11 - Painel de controle e reservatorio de
imersao-secagem agua

Figura 12 - Sentido de circulagdo de ar quente (etapa de secagem)

3.2 PROPRIEDADES DAS MATERIAS-PRIMAS DA MATRIZ

As caracterizacOes realizadas para o material particulado foram: densidade
real, distribuicdo granulométrica a laser, composi¢cado quimica com fluorescéncia de
raios x, area especifica mediante BET, analise de fases por difracdo de raios x e
microscopia eletrénica de varredura MEV.
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3.2.1 Densidade

A analise de densidade dos materiais foi realizada utilizando a técnica de
picnometria a gas hélio com o equipamento Multipycnometer da Quantachrome. Os
resultados obtidos sé&o apresentados na Tabela 1. Excepcionalmente apresentam-se
aqui as densidades das fibras utilizadas como reforgo.

Tabela 1 - Densidades reais dos materiais

Material Densidade real (g/cm®)
CPV ARI 3,11
Silica ativa 2,27
Calcario 2,80
HPMC 1,32
Fibras de PVA 1,30
Fibras de polipropileno 0,92
Celulose de eucalipto 1,58

3.2.2 Granulometria

Foi realizada a analise granulométrica dos cimentos CPV ARI, CPIIE, CPIIl 30
RS, silica ativa comercializada pela Elkem, e calcario comercializado pela Votoram
com nome comercial de calcério Itau.

A porcentagem acumulada de particulas (CPFT) para as matérias-primas
utilizadas é apresentada no Gréfico 8. No caso dos cimentos, como € de se esperar,
o cimento CPV ARI apresenta 50% do material inferior ao didmetro de 10,98 um e
90% inferior a 27,27 um, o que condiz com o requerimento de um cimento de alta
resisténcia inicial. O cimento CPIl E apresenta 50% do material inferior a 14,35 um e
90% inferior a 43,08 um. Para o cimento CPIlIl a distribuicdo granulométrica
apresenta 50% das particulas inferiores a 13,82 um e 90% do volume inferior a

46,00 um. O cimento CPV pelo requerimento de alta resisténcia inicial requerida
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deve apresentar tamanhos de particulas inferiores comparados aos demais
cimentos, uma vez que os parametros que influenciam na reatividade de um cimento
sdo a area especifica, granulometria e fases predominantes no cimento.

A silica ativa, de acordo a empresa Elkem, apresenta tamanho de particulas
médias da ordem de 0,15 um, isto é, tamanho submicron, o qual ndo € observado no
tamanho médio de particulas, apresentando tamanho médio de 12,36 um, na
distribuicdo granulométrica obtida para esse material dispersas por ultra-som. As
particulas nessa ordem de tamanho sdo extremamente influenciadas pelas forcas de
superficie. Pode-se assumir que a distribuicdo granulométrica obtida € de
aglomerados de particulas primarias de silica ativa como é observado nas
microscopias desse material.

O calcéario apresenta particulas 50% do volume inferior a 16,15 um e 90%
inferior a 64,41 um, esses bastante proximos ao perfil apresentado pelos

aglomerados de silica ativa.

—— Calcario Itau

100 + =+ Cimento CPV

Cimento CPII-E

80 -

== Cimento CPIII-
30RS

- Micro Silica

CPFT (%)
D
o

40

20 A

01 1 10 100 1000
Didmetro (mm)

Gréfico 8 - Porcentagem acumulada de particulas das matérias-primas

3.2.3 Composic¢ado quimica

Foram realizadas andlises da composi¢do quimica por fluorescéncia de raios
X dos cimentos CPV ARI, CPIIE, CPIIl 30 RS, silica ativa comercializada pela Elkem
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e calcario comercializado pela empresa Votoram com nome comercial de calcério

Itau. Os resultados sdo apresentados nas Tabelas 2, 3 e 4.

Tabela 2 - Composi¢do quimica dos cimentos em % massa

Amostra CaO MgO SiO; Al 03 Fe0O3 NaO KO SO3 PF
Cimento CPV 63,5 3,13 194 411 230 0,24 1,09 297 3,29
Cimento CPIIE 57,0 429 22,7 6,07 220 0,10 0,80 1,63 4,98

Cimento CPIll 30RS 54,1 569 253 737 176 0,11 0,76 1,26 2,72

Tabela 3 - Composi¢éo quimica do calcario em % massa
Amostra Ca0O MgO SiO, Al,0;3 Fe,0; MnO Na,0O K,O P05 TiO, PF

Calcarioltat 39,1 890 904 216 230 <0,10 0,15 041 0,16 0,15 39,2

Como é de se esperar, a silica ativa apresenta predominante concentracéao de

dioxido de silicio, o qual vai reagir com o hidréxido de calcio livre.

Tabela 4 - Composi¢do quimica da silica ativa em % massa
Amostra S|Oz A|203 Fe,O3 MnO MgO CaO0 Na,O K,0O T|02 P,Os5 PF

Silica Atva 84,5 0,97 2,62 0,27 060 293 015 104 <010 0,14 7,53

3.2.4 Area superficial (BET)

Os equipamentos utilizados para a preparacédo das amostras e para a analise
foram, respectivamente, o VacPrep 061 e o Gemini lll 2375. O gas usado na
adsorcao foi o nitrogénio e os ensaios foram efetuados na temperatura de 77K. A
amostra foi tratada em vacuo (100 um de Hg) e aquecida a temperatura de 300°C
durante no minimo 8h para desgaseificacdo e eliminacdo de possiveis
contaminantes superficiais.

O resultado das areas especificas € apresentado na Tabela 5. O cimento CPV
ARI de alta resisténcia inicial apresenta a area superficial superior aos demais
cimentos, tornando-o mais reativo, 0 que é coerente em relacdo a esse cimento,
uma vez que parte de sua alta resisténcia inicial esta associada a sua alta

reatividade (TAYLOR, 1997). Ainda, apresenta 90% das particulas com tamanho
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inferior a 16,15 pum, enquanto os outros dois cimentos apresentam 90% das
particulas inferiores de 43,08 um a 46,00 um, o que pode ser constatado no Grafico
8. Os cimentos CPIIE e CPIIl 30 RS apresentam area superficial semelhante. I1sso
era esperado, uma vez que suas distribuicdes granulométricas apresentam perfis
proximos, como observado no Grafico 8. A silica ativa, embora com uma distribuicao
de perfil granulométrico ndo distante a das outras matérias-primas, apresenta area
superficial elevada, da ordem de 16 vezes maior que as demais. ISso se apresenta
coerente com a hip6tese de que a distribuicdo granulométrica registrada nada mais é
do que a distribuicdo de aglomerados de silica ativa. Dessa forma, quando
guantificada a superficie especifica registra-se a area real das particulas primarias e

nao a area de aglomerados.

Tabela 5 - Area de superficie especifica das matérias-primas
Area de superficie especifica BET (m“/g)

Amostra

“Multi-point” “Single-point”
Cimento CPV 1,57 1,68
Cimento CPIIE 1,07 0,95
Cimento CPIIl 30RS 1,07 0,95
Silica ativa 16,1 15,3
Calcario Itau 1,47 1,14

3.2.5 Composicdo mineraldgica

O estudo foi efetuado através do método do pd, mediante o emprego de
difractdmetro de raios x, marca Philips, modelo MPD 1880.

A identificacdo das fases cristalinas, descritas a seguir, foi obtida por
comparacao do difractograma da amostra com os bancos de dados do ICDD -
Internacional Centre for Diffraction Data (2003) e PAN-ICSD — PAN Analytical
Inorganic Crystal Structure Database (2007).

As fases determinadas sdo apresentadas na Tabela 6 para a silica ativa, na
Tabela 7 para o calcario, na Tabela 8 para o cimento CPV, na Tabela 9 para o

cimento CPIIE e na Tabela 10 para o cimento CPIII.
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Nome do composto Formula quimica Mineral Obs
Moissanita SiC Moissanita
Silicio Si
Quartzo SiO; Quartzo pp
Tridimita SiO; Tridimita pp
Gupeita FesSi Gupeita pp
Nota: pp=possivel presenca

Tabela 7 - Composicao mineral()g_]ica do calcario
Nome do composto Formula quimica Mineral Obs
Calcita CaCOs3 Calcita
Dolomita CaMg(CO3); Dolomita
Quartzo SiO; Quartzo
Clinocloro (Mg,Fe)s(Si,Al)4010(OH)sg Clinocloro
Illita (K,H30)Al»SizAlO19(OH), Illita
Flogopita KMgs(SisAlO10)F Flogopita pp

Nota: pp=possivel presenca

3.2.6 Morfologia

O presente item apresenta caracterizacdes apenas qualitativas da forma das
particulas.

A Figura 13 apresenta as micrografias realizadas para a silica ativa. Nessas a
escala de referéncia apresentada é de 1 um para ambas as micrografias. Na
micrografia 13(a), assim como na micrografia 13(b), € possivel observar que nao se
apresenta configuracdo de particulas definidas e isoladas e sim aglomerados de
particulas. Isso se mostra coerente com a hipotese de uma distribuicdo
granulométrica de aglomerados de silica ativa, que promove uma area especifica 16
vezes maior a distribuicdes préximas, uma vez que a area medida é das particulas

primarias e ndo de areas de aglomerados.
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(b)

Figura 13 - Micrografias de particulas de silica ativa aglomerada (a) e esfericidade das particulas (b)

1pm Detector=SE1 ~ EHT=1000kV | o Microssilica

-LEO 440 Mag= 900K X
WD= 10 mm 9

O Grafico 9 correspondente ao EDS do MEV de silica ativa, confirma a

presenca de Si no material particulado.
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Grafico 9 - EDS da silica ativa

As micrografias da Figura 14 (a) e (b) apresentam escala de referéncia de
100 um e 10 um, respectivamente. Como observado na imagem 14 (b), as particulas
apresentam forma irregular com arestas vivas com baixa quantidade de particulas

aglomeradas nas suas faces.



75

Detector = SE1 EHT =10.00 k¥
WD= 10 mm

LCT-LEO 440 Mag= 100X LCT-LEO 440 Mag= 110K X

(b)

Figura 14 - Micrografias de particulas de calcario sem aglomeracdo (a) e com configuracao
irregular (b)

10pm Detector = SE1 EHT =10.00 kV
WD= 10mm

O Grafico 10, correspondente ao EDS do MEV do pé calcério, confirma a

presenca de Ca no material particulado.
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Grafico 10 - EDS do calcario

A Figura 15 (a) e (b) apresenta micrografias das particulas de cimento CPV,
com escalas de referéncia de 100 um e 3 um respectivamente. As particulas

apresentam configuracao irregular sem dimensdo predominante definida, com

algumas particulas de dimensdes menores aglomeradas nas suas fases.
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100um Detector = SE1 EHT=10.00 kY
WD= 10mm

Detector = SE1 EHT=10.00 kV
WD= 10mm

LCT - LEO 440 Mag= 100X

LCT-LEO 440 Mag= 200K X Cimento CPV

(b)

Figura 15 - Micrografias de particulas de cimento CPV sem aglomeracéo (a) e com configuracao
irregular (b)

A Figura 16 (a) e (b) apresenta micrografias de particulas de cimento CPII E,
com escala de referéncia de 100 um e 10 um respectivamente. As particulas
apresentam configuracdo irregular variando de particula a particula com arestas
vivas. E possivel apreciar pequenas quantidades de particulas menores

aglomeradas as maiores.

> .

LCT-LE0 440 Mag= 100X 10pm Detector = SE1 EHT=1000KV | x| e0as0 Mag= 800X

WD= 10mm

(b)

Figura 16 - Micrografias de particulas de cimento CPII E sem aglomerac¢éo (a) e com configuragao
irregular (b)

A Figura 17 (a) e (b) apresenta micrografias de particulas de cimento CPIII,
com escalas de referéncia de 100 um e 10 um respectivamente. As particulas
apresentam configuracdes morfologicas desde uma direcdo predominante sobre as
outras até particulas onde nenhuma dimensdo predomina sobre as outras. As

morfologias destas particulas também se apresentam irregulares.
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100pm E1  EHT=1000kV
WD = 10 mm

EHT=10.00 kV
WD= 10 mm

LCT-LEO 440 Mag= 100X Cimento CPIll 30RS

LCT-LEO 440 Mag= 170K X Cimento CPIll 30RS

(b)

Figura 17 - Micrografias de particulas de cimento CPIIl sem aglomeracéo (a) e com configuracao
irregular (b)

3.3 PROPRIEDADES DAS FIBRAS DE REFORCO

3.3.1 Fibra celul6sica

3.3.1.1 Caracteristicas morfoldgicas das fibras celuldsicas de eucalipto

Os principais atributos morfolégicos da polpa de eucalipto branqueada foram
determinados através do analisador de particulas Kajaani. A analise com Kajaani
consiste na avaliacdo dos atributos (comprimento, largura, namero de fibras por
grama, “coarseness’, entre outros) de todo o material fibroso presente na polpa. Os
finos sdo definidos como fibras muito curtas ou fragmentos de fibras, que
tipicamente é todo material fibroso menor que 75um (SAARELA et al., 2003).

O método “Canadian Standard Freeness” (CSF) é uma estimativa da
intensidade de refino da polpa e € uma mensuracéo arbitraria das propriedades de
drenagem ou drenabilidade da polpa. Esse método se correlaciona bem com a taxa
inicial de drenagem da polpa Umida durante o processo de retirada da agua por
aplicacdo de presséo negativa. Baixos valores de CSF (menores que 300 mL) s&o

um indicativo de altos graus de fibrilacdo externa das fibras e provocam longos
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periodos de drenagem durante a realizacdo desse procedimento. Os valores de CSF
para a polpa foram determinados de acordo com a norma brasileira NBR 14344
(2003). As propriedades das fibras celulésicas mencionadas anteriormente s&o
apresentadas na Tabela 8 a seguir.

Tabela 8 - Propriedades das fibras celul6sicas
Polpa de Eucalipto CSF 600 mL (nao refinada)

Comprimento médio (mm) 0,87 + 0,06
Largura média (um) 17,1+ 04
Razao de aspecto 51
Diametro de lumen (um) 11,7+ 7,2
Espessura parede celular (um) 2,7+0,2
Coarseness (mg/100m) 6,5+ 0,5
Nuamero de fibras (10°fibers/g) 20,6 + 0,1
Finos (%) 11,1+0,8

3.3.1.2 Umidade das fibras celuldsicas de eucalipto

Para obter a capacidade de absorcdo de agua da fibra celulésica, as fibras
foram saturadas de agua e colocadas em refrigeracdo na temperatura de 5°C
durante 24 h, e posteriormente foram colocadas em forno a temperatura de 105°C
durante 24 h. Realizaram-se trés leituras de massa saturada, e trés leituras de
massa seca, obtendo-se o teor da umidade por diferenca de massa. Assim foi obtida
a umidade para a celulose de eucalipto de 73% em massa com desvio padrédo de
0,21%.
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3.3.2 Fibra sintética

3.3.2.1 Fibras de polivinil-alcool

As fibras de reforco utilizadas no presente trabalho sdo de polivinil-alcool
(PVA) elaboradas pela firma KURARAY CO Ltda., com o nome comercial de Kuralon

Kll, do Japéo. As suas propriedades sao apresentadas na Tabela 9.

Tabela 9 - Propriedades das fibras de PVA Kuralon Ki|

Diametro (mm) 0,027
Comprimento (mm) 6
Elongacéo (%) 6,5
Modulo de elasticidade (GPa) 39
Resisténcia a tracao (MPa) 1600
Densidade especifica (g/cm?3) 1,3

3.3.2.2 Fibras de polipropileno

As fibras utilizadas neste trabalho sé@o fornecidas pela empresa BRASILIT
Ltda., Brasil, e sdo obtidas a partir do processo de fiacdo de um homopolimero de
polipropileno, submetendo-se posteriormente a um processo de estiramento
controlado até as propriedades fisico-mecanicas finais desejadas.

Os fios cortados de polipropileno (PP) sé@o cobertos por encimagem que,
segundo o fabricante, permite obter uma dispersdo adequada dos fios e uma melhor

adesdo a massa cimenticia. A Tabela 10 apresenta as propriedades do PP.
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Tabela 10 - Propriedades das fibras de Polipropileno

Diadmetro (dtex)* 0,8a1l,22
Comprimento (mm) 6
Elongacéo na ruptura (%) 20 a 22
Médulo de elasticidade (GPa) 6
Tenacidade (cN/dtex) 9a9,5
Resisténcia a tracdo (N/mm?) nf**
Densidade (g/cm?) 0,98

*1dtex (~12 1 m), ** ndo fornecido pelo fabricante

3.4 ELABORACAO DE COMPOSITOS CIMENTICIOS

3.4.1 Equipamentos utilizados para a extrusdo de compa@sitos

No desenvolvimento do presente trabalho foram utilizados dois misturadores
planetarios um de 20 L de capacidade com velocidade de 150 rpm e outro de 6 L de
capacidade com duas velocidades de mistura 140 rpm e 285 rpm. Esses

equipamentos sao mostrados na Figura 18 e 19 respectivamente.

Figura 18 - Misturador de 20 L | Figura 19 - Misturador de 6 L



81

Também foram utilizadas duas extrusoras, uma de pequena capacidade,
Figura 20, e outra de maior capacidade, Figura 21. A extrusora pequena com
capacidade de processamento de até 100 kg/h, sem vacuo, com diametro de barril
de 45 mm e comprimento de rosca de 250 mm. A maior tem capacidade de
processamento de até 500 kg/h com diametro de barril de 75 mm e comprimento de

rosca de 750 mm, com Vacuo.

Figura 20 - Extrusora de rosca sem vacuo

Figura 21 - Extrusora de rosca com vacuo

3.4.2 Elaboracéo de corpos-de-prova por extrusao

A elaboracdo dos corpos-de-prova sdo realizadas seguindo as etapas de
mistura, extrusdo e curado.

Antes de iniciar a extrusdo, a mistura cimenticia € misturada a seco em 140
rpm (mistura distributiva) com a finalidade de promover a distribuicAo homogénea
dos particulados onde o tempo de mistura é de 5 min. Posteriormente adiciona a
agua e as fibras de acordo com a formula¢ao, continuando a mistura por mais 5 min
a 285 rpm. Finalmente inicia-se a extrusdo alimentando a extrusora com a pasta
cimenticia para obter as placas com sec¢do transversal de 40 mm x 6 mm. A mistura
€ realizada seguindo o mesmo procedimento em ambos misturadores planetarios no

de 20 L e no de 6 L, porém, na misturadora maior, utiliza-se unicamente a
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velocidade de 150 rpm em todo o processo. As extrusoras sao utilizadas, durante o
processamento, com a taxa de extrusdo de 2400 mm?/s.

As placas sdo curadas por 2 dias, em pacotes plasticos selados, para
posteriormente serem submersas em agua saturada de hidroxido de célcio por 26
dias. A seguir sado cortadas em comprimentos de 160 mm obtendo assim 0s corpos-
de-prova (CPs).

ApOs 28 dias de cura, séo realizados ensaios mecanicos de flexdo com quatro
cutelos e ensaios fisicos, de acordo ao descrito no item 3.1.1.

A cura acelerada dos compdésitos, quando necesséaria, é realizada seguindo o
método utilizado por Shah et al. (1998). Onde menciona que, em relacdo as suas
propriedades, a cura realizada em ambiente tmido por 28 dias ou em cura a vapor a

90°C por 2 dias apresentam resultados semelhantes em ambos 0s compositos.

3.5 COMENTARIOS ADICIONAIS

A metodologia utilizada para a determinacdo dos modulos de Weibull
correspondem a linearizacdo da eq. (25) a partir da regresséao linear utilizando pelo
menos 30 corpos-de-provas, conforme descrito com maior detalhnes em Zanotto e
Migliore (1991).

A modelagem estatistica de misturas é realizada utilizando os modelos linear,
guadratico, cubico e cubico completo com delineamento experimental seguindo as
diretrizes expostas por Cornell (2002). Todas as formulacdes utilizadas nas

modelagens sao realizadas com pelo menos 6 CPs.
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4 ESTUDO REOLOGICO

4.1 REOMETRO EXTRUSOR

O equipamento extrusor foi construido especialmente para o presente
trabalho, baseado nos modelos elaborados por SHEN (2003). As dimensfes do
equipamento sdo apresentadas na Tabela 11.

Tabela 11 - Dimensbes do rebmetro extrusor
Comprimento Comprimento Comprimento

Didmetro do Comprimento Diametro da
Barril Dg do Barril Lg Boquilha D

(mm) (mm) (mm)

do corpo da do corpoda docorpoda
Boquilha Ly Boquilha L, Boquilha L3
(mm) (mm) (mm)

38,10 142,20 12,70 12,70 50,80 101,60

A Figura 22 (a) e (b) apresenta do lado esquerdo as boquilhas e do lado

direito o barril do rebmetro extrusor.

(a) (b)

Figura 22 - Elementos do redmetro extrusor, boquilhas (a) e barril (b)

O equipamento € acoplado a maquina de ensaios mecanicos modelo Emic
para posteriormente serem realizados ensaios em cinco velocidades, sendo a ultima

velocidade idéntica a inicial. O motivo de a ultima velocidade repetir a velocidade
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inicial se deve a necessidade de constatar se foi atingida a presséo de fluxo estavel.
Caso isso nao ocorra, realiza-se novamente 0 ensaio com um maior percurso inicial
até se atingir a regido de presséao de fluxo estavel. Esse procedimento € uma forma
de economia de tempo de ensaio uma vez que seria desnecesséario rodar uma
batelada completa em uma Unica velocidade, ja que, uma vez atingida a pressao
estavel, essa tem uma variacao insignificante em todo o restante do percurso.

A Figura 23 exibe o rebmetro extrusor acoplado a maquina de ensaios

mecanicos marca Emic. As caracteristicas da maquina de ensaios mecanicos sao
descrita no item 3.1.1.
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Figura 23 - Redmetro acoplado a maquina de ensaios mecéanicos

4.1.1 Analise da repetitividade dos dados do equipamento

Para analise da repetitividade das leituras realizadas por esse equipamento,
foram realizados testes utilizando uma mistura composta de agua, carboidratos de
cereais, cloreto de sédio, hidrocarbonetos alifaticos, aroma, metil e pigmentos. Essa
mistura é comercializada como massa de modelar com nome comercial de UTI GUTI
em quantidade de 500 g. Optou-se por utilizar essa mistura como referéncia, pois o
cimento, uma vez em contato com a agua, entra em reagdo de hidratacdo tendo sua
microestrutura modificada rapidamente. Esse fato traz consequéncias no

comportamento reologico podendo com isso tornar mais trabalhosa a verificacdo da
repetitividade do ensaio.
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A boquilha utilizada no presente ensaio foi a de L/D igual a 4 (L2=50,80 mm e
D=12,70 mm).

A massa foi alimentada no redGmetro extrusor mediante pequenos fragmentos
e consolidada por percucao direta com a finalidade de eliminar vazios.

Uma vez alimentado o barril do redmetro até o topo, foi acoplado a maquina
de ensaios mecanicos. Posteriormente o pistdo foi alinhado na entrada do barril e foi
dado inicio ao ensaio com velocidade inicial de extrusao de 20 mm/s pelo percurso
de 40 mm. Em seguida, a velocidade de extrusédo foi reduzida a cada trecho de
20mm, para 13,33 mm/s, 8,89 mm/s e 5,56 mm/s e finalmente ajustada a velocidade
inicial de 20 mm/s. Na Figura 24 (a) € possivel observar a plasticidade da massa
uma vez que submetida a tensées com a mao ela flui, e retirada as tensées, mantém
a configuracao atribuida. Na Figura 24, (a) (b) (c) e (d), é possivel observar a
alimentacdo e a compactacdo da massa no barril e o alinhamento do barril com o

pistao.

¥

N\

*FRAGMENTO
'D;%MASSA

(b)

SCOMPACTACAO

h ,...;M
(d)

(c)

Figura 24 - Preparacgéo do rebmetro extrusor para ensaio

Na Figura 25 pode se observar o redbmetro extrusor durante o alinhamento e a

execucao do ensaio.
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Figura 25 - Rebmetro extrusor durante ensaio
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Desse ensaio sao obtidas as curvas apresentadas no Grafico 11. A curva da

primeira rodada apresenta uma pressao elevada, pelo fato de que toda a parte

interna estar-se impregnando pela primeira vez do material ensaiado. As curvas da

segunda rodada e da terceira apresentam uma reducdo de pressao de extrusao,

pois, nesse estagio o material ja impregnou a parte interna do equipamento,

lubrificando as paredes. A curva da terceira rodada apresenta um perfil semelhante

com valores proximos a curva da segunda, isso evidenciando uma boa repetitividade

do ensaio.
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‘ v=20mm/s Rodada
v=20mm/s +Se€éugda
Rodada
0,06 v=13,3mm/s -+ Terceira
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< \\'\ﬂm‘ _
> 0,04 v=6,5mm/s
uT
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Gréfico 11 - Ensaio de repetitividade da pressdo de extrusdo em diferentes velocidades
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4.2 EFEITO DA CONFIGURACAO DA BOQUILHA

Para estudo do efeito da configuracdo da boquilha, foram rodados ensaios
com mistura cimenticia de 100% de cimento CPV, utilizando 0,5% de HPMC e 0,5%
de dispersante ADVA FLOW em relacdo a massa do cimento. O ensaio foi realizado
com relagcdes comprimento/diametro de boquilha (L/D) de 1, 4 e 8, e utilizando as
velocidades de extrusdo de 20mm/s, 13,3mm/s, 8,9mm/s, 5,6mm/s e 20mm/s. Os
resultados desse ensaio sdo apresentados no Grafico 12, no qual se observa que a
pressao de extrusdo aumenta com o aumento da relacdo L/D, pois se desenvolve
uma forga resultante maior, em razdo da influéncia da maior superficie de contato
entre a mistura e o corpo da boquilha. Esse desenvolvimento de maior forca
resultante acontece em todas as velocidades para a configuracdo de boquilha com

maior relacéo L/D.

0,12
0,1 —+—BoquilhaL/D=1 -
- ——Boquilha L/D=4
© ——Baoquilha L/D=8
= 0,08 - v=20mm/s
(o} v=20mm/s
b v=13,3mm/s e
£ T v=8,9mm/s
v 0,06 f
© v=5,6mm/s
©
p )
AT
(9] H
G 0,04
o
0,02 -
0 T T \ \ 1

0 20 40 60 80 100 120
Deslocamento (mm)

Gréfico 12 - Efeito da configuracédo da boquilha na presséo de extrusdo em diferentes velocidades
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4.3 CALCULO DOS PARAMETROS DE EXTRUSAO

Cada batelada de mistura foi submetida a cinco forcas de extrusao
correspondentes a quatro velocidades de extrusdo com L/D fixo. A pressao de
extrusdo € igual a forca de extrusao dividida pela area da sec¢ao transversal do barril.
Logo a pressao de extrusao (p) € plotado com o correspondente L/D (1, 4 e 8) para
as quatro diferentes velocidades. Para uma dada velocidade de extruséo, a relacao
entre a pressdo de extrusdo e L/D tende a linearidade. Assim, a partir da curva
ajustada de pxL/D, é possivel determinar a pressdo p para um comprimento de
boquilha igual a zero. Utilizando-se esses dados posteriormente é realizado o céalculo
dos quatros parametros reoldgicos da mistura seguindo o procedimento descrito no
item 3.1.3.

4.4 PROCEDIMENTO DE ENSAIO

Inicialmente o material particulado (calcério, cimento e silica), a fibra (quando
for o caso) e o modificador reolégico (Methocel F4M) foram misturados a baixa
rotacdo. O misturador € do tipo planetario, fabricado pela EMIC com velocidades de
baixa e alta rotacdo, de 140 rpm e 285 rpm, respectivamente. O processo de mistura
€ um complexo procedimento que pode ser subdividido em duas etapas. A primeira
consiste em redistribuir em seco a posicdo do material particulado procurando a
distribuicdo homogénea das particulas. Nessa mistura, aqui chamada de “mistura
distributiva”, o reposicionamento das particulas é realizado em baixa rotagao, ou
“baixa velocidade de cisalhamento”, evitando-se a elevacdo das particulas no
ambiente. A segunda etapa consiste na quebra das aglomeracfes da mistura e na
disperséo das fibras e é realizada em alta rotacdo. Chamaremos essa mistura de

“mistura dispersiva”. Essas duas etapas sao esquematizadas no Grafico 13.
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Gréfico 13 - Etapas do processo de mistura (autor anénimo)

O equipamento misturador utilizado é capaz de prover suficiente cisalhamento
para pequenas quantidades de material (2 L). O material particulado & misturado por
2 min em regime de mistura distributiva. Posteriormente, a agua é adicionada
lentamente, com o superplastificante ADVA Flow, colocando-se o sistema em regime
de mistura dispersiva por 5 min. Nessa etapa adicionam-se as fibras (quando
aplicavel).

A seguir, a pasta misturada € alimentada manualmente no barril. O pistdo é
posicionado na entrada do barril para dar inicio ao processo. Logo se aplica um
deslocamento constante pelo percurso de 80 mm, o qual é suficiente para obter uma
pressao constante. Nessa série de testes, cada comprimento de boquilha foi testado
em cinco velocidades: 1,8 mm/s, 1,2 mm/s, 0,8 mm/s, 0,5 mm/s e novamente 1,8
mm/s. Assumindo fluxo incompressivel, e tomando a relacdo da continuidade

v,A, =vA como valida (onde vo € a velocidade do pistdo ou velocidade média do

material no barril, v € a velocidade do extrudado, e Ay e A sdo as secdes transversais
do barril e da boquilha respectivamente), € possivel determinar as velocidades do
extrudado como sendo: 20 mm/s, 13,33 mm/s 8,89 mm/s, 5,56 mm/s e novamente
20 mm/s.

Os dados coletados do ensaio foram os valores da carga e do deslocamento.
Os parametros reoldgicos foram calculados de acordo com o0s mecanismos de
extrusdo descritos no item 2.7.3 e ao procedimento de calculo descrito no item 3.1.3.
Para efeito de comparacdo o, t e p foram calculados utilizando a velocidade de

extrusao de 20 mm/s, com L/D=8.
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4.5 INFLUENCIA DOS COMPONENTES DA FORMULACAO NA REOLOGIA
DO SISTEMA

Para identificar a influéncia dos componentes na formulacdo cimenticia foram
elaboradas 12 formula¢gdes cimenticias como apresentadas na Tabela 12 e 13. As
formulagBes foram preparadas em 3 niveis para cada matéria-prima, com diferenca
de 5% em massa, escalonado sistematicamente com excec¢do das formulacdes
contendo PP, onde a diferenca adotada foi de 0,5% em massa. Os niveis e 0s teores
foram escolhidos com o propédsito de obter o efeito na reologia das diferentes
matérias-primas em relacao ao sistema em estudo. Nessas formulacdes foi utilizada
uma quantidade de aditivos, ponderada em porcentagem em relacdo a massa dos
sélidos, fixada para todas as formulacbes em 3% de Hidroxipropilmetilcelulose
(HPMC), 2% de ADVA e 0,2% de propilenoglicol (PGL) em relacdo a massa do
material cimenticio. A relacdo a/c utilizada em todas as formula¢des foi fixa em 0,2.

As propriedades das matérias-primas utilizadas encontram-se descritas no item 3.2.

Tabela 12 - Formula¢des com variacfes dos componentes em porcentagem
_

Celulose
Cimento Silica . Fibras
~ Calcario de
Formulagao CPV Ativa _ PP
(%massa)  Eucalipto
(Y%massa) (%emassa) (%massa)
(Y%massa)
CPV95S5 95 5 - - -
CPV90S10 90 10 - - -
CPV85S515 85 15 - - -
CPV95CC5 95 - 5 - -
CPVI0CC10 90 - 10 - -
CPV85CC15 85 - 15 - -
CPV95C5 95 - - 5 -
CPV90C10 90 - - 10 -
CPV85C15 85 - - 15 -
CPV99,5PP0,5 99,5 - - - 0,5
CPV99PP1 99 - - - 1,0

CPV985PP1,5 98,5 - - - 1,5
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As formulagdes utilizadas descritas em massa sdo apresentadas na Tabela

13 a sequir.

Tabela 13 - Formula¢des com variacbes dos componentes em massa

Cimento Silica ] ]

Calcario Celulose Fibras HPMC ADVA Lubr.

Formulacéo CPV Ativa
(@) (9) (9) (9) (9) (@)
(9) (9)

CPV95S5 380 20 - - - 12 8 0,8
CPV90S10 360 40 - - - 12 8 0,8
CPV85S15 340 60 - - - 12 8 0,8
CPV95CC5 380 - 20 - - 12 8 0,8
CPV90CC10 360 - 40 - - 12 8 0,8
CPV85CC15 340 - 60 - - 12 8 0,8
CPV95C5 380 - - 20 - 12 8 0,8
CPVO0C10 360 - - 40 - 12 8 0,8
CPV85C15 340 - - 60 - 12 8 0,8
CPV99,5PP0,5 398 - - - 2 12 8 0,8
CPVO9PP1 396 - - - 4 12 8 0,8
CPV985PP1,5 394 - - - 6 12 8 0,8

A Tabela 14 apresenta os

formulacdes da Tabela 13.

parametros de Benbow calculados para as
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Tabela 14 - Pardmetros reolégicos de Benbow para as componentes
_

O em T em Presséo de
Formulagéo Go To o B v=20mmis  v=20mm/s extrusdo
(kPa)  (kPa)  (kPa.s/mm) (kPa.s/mm) (kPa) (kPa) (kPa)
CPV95S5 448 2,6 2,68 0,11 98,4 4,8 370,4
CPV90S10 23,3 5,3 1,19 0,28 47,3 10,2 454,0
CPV85S15 269 7,2 1,29 0,34 52,6 13,8 558,5
CPV95CC5 142 5,5 0,90 0,31 32,1 11,7 445,0
CPV90CC10 21,0 5,3 1,11 0,35 43,2 12,3 489,0
CPV85CC15 26,0 64 1,36 0,43 53,0 15,0 600,0
CPV95C5 489 3,6 1,85 0,26 85,8 8,8 469,8
CPV90C10 71,1 3,9 2,42 0,13 119,0 6,5 472,0
CPV85C15 79,5 3,8 1,78 0,15 1149 6,8 469,9
CPV99,5PP05 52,5 4,1 2,72 0,09 106,8 59 425,4
CPV99PP1 70,5 51 3,67 0,31 143,9 11,3 676,3
CPV985PP15 84,2 6,2 4,90 0,39 183,3 14,0 851,9

4 5.1 Efeito da silica ativa

Comparando-se formulacdes CPV95S5, CPV90S10 e CPV85S5, é possivel
observar um decréscimo em oo com 0 uso de teores de 10% e 15% de silica ativa
em relacdo ao teor de 5%. Esse decréscimo pode ser observado no Grafico 14. De
acordo a CLARKE (1976) a configuracdo esférica das particulas favorece ao fluxo da
mistura, assim promovendo a reducdo do oo € a. Isso pode ser observado nos
Gréficos 14 e 16.

O acréscimo de silica ativa aumenta a superficie total das particulas do
sistema, uma vez a que a silica possui area superficial de 16,10 m%g enquanto o
cimento possui area superficial de 1,57 m?g, assim incrementando a &gua
necessaria para o molhamento da superficie da particula. Isso condiz com o
argumentado por Hunger e Brouwers (2009), no referente a demanda de agua das
particulas. A silica ativa apresenta tamanhos inferiores de particulas comparados

aos do cimento, o que pode promover um coeficiente de empacotamento maior ao
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que de um sistema utilizando unicamente cimento. Um coeficiente de
empacotamento incrementado tende a reduzir a quantidade de agua necessaria
para preencher os espacos vazios, assim como 0 numero de coordenacdo da
mistura (contato entre particulas). A quantidade de agua demandada pelo aumento
da &rea superficial do material parece ser maior que a quantidade de agua liberada
pelo aumento da densificacdo do sistema de particulas. Assim o sistema pode estar
demandando uma maior quantidade de agua requerida para preencher os espacos
vazios e molhar a area superficial das particulas do sistema, levando isso a um
acréscimo de B e 1o, como observado nos Gréficos 15 e 17. Esse sistema bem
compacto apresenta maior dificuldade para fluir quando submetido a tensdes
associadas a maior friccdo e travamento das particulas. Ndo e possivel chegar a
conclusdes definitivas sem uma pesquisa extensiva incluindo andlise de
empacotamento de particulas para o sistema em questao.

A pressdo do total do sistema apresenta incremento com o aumento das
adicbes de silica ativa conforme observado no Grafico 18. Isso pode estar sendo
promovido pelo aumento da demanda de agua, como também pela disperséo
inadequada da silica ativa, formando aglomerados que tem maior dificuldade em

fluir, como argumentado por Castro e Pandofelli (2009).

4 5.2 Efeito do calcario.

A influéncia do calcario pode ser observada nas formula¢cdes CPV95CCS5,
CPV90CC10 e CPV85C15 descritas em detalhe nas Tabelas 15 e 16 com os
respectivos efeitos nos Graficos de 14 a 18. A area superficial do calcéario de 1,47
m?/g e a do cimento CPV de 1,57 m%g ndo apresentam grande diferenca, o qual nos
leva a refletir que a demanda de agua associada a necessidade de molhamento da
superficie da particula ndo sofre expressiva alteracdo, podendo apresentar assim
uma influéncia baixa na reologia do sistema.

As arestas vivas das particulas de calcario ndo facilitam o fluxo da mistura,
aumentando, dessa forma, a viscosidade do sistema, como pode ser observado

pelos parametros oo € a nos teores de 10% e 15% nos Gréficos 14 e 16. O
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acréscimo dos parametros B e 1o pode ser também atribuido a configuracdo das
particulas do calcario, uma vez que estas promovem uma maior friccdo quando
atravessam o corpo da boquilha, isso observado nos Gréficos 15 e 17.

A densidade de empacotamento pode ndo estar sendo modificada
significativamente, com a adicao de calcario, ja que a area superficial e a distribuicéo
granulométrica do material apresentam-se proximos.

As formulacbes com adi¢cdes de calcario apresentam pressdo total de
extrusdo maior, quando comparadas as de silica ativa, com teores de 5% e 10%.
Isso mostra que o parametro € o de destacada diferenca em relagdo aos demais
materiais, levando a obter-se uma pressédo total de extrusdo da formulacdo
CPV85C15 maior que as demais, como pode ser observado no Grafico 18 e na
Tabela 16.

4.5.3 Efeito da polpa de celulose de eucalipto

O efeito da polpa de celulose pode ser observado das formulagées CPV95C5,
CPV90C10 e CPV85C15, nos Graficos 14, 15, 16, 17 e 18, e sua composi¢cado assim
como dados reoldgicos nas Tabelas 15 e 16. As fibras celuldésicas apresentam
formas semelhantes a canudos, os quais tém a capacidade de absorver agua. Essa
configuracdo promove o0 aumento da viscosidade interna do material, o que pode ser
apreciado pelo aumento dos valores do parametro oo no Grafico 14. Clarke (1967)
menciona que a viscosidade de suspensbes de particulas geralmente aumenta a
medida do desvio da forma esférica, as fibras de eucalipto apresentam razdo de
aspecto igual a 51, contribuindo para o aumento da viscosidade.

Durante a extruséo, as fibras de celulose, em razdo das tensdes tangenciais e
normais que sofrem, liberam ao sistema grande parte da agua absorvida. Por causa
desse fenbmeno, o parametro 3 mostra-se afetado pela dgua adicional, ja que essa
tende a lubrificar o corpo da boquilha e o material extrudado. Porém, essa liberacéo
de agua parece ndo afetar a 1o, provavelmente pelo fato que a agua livrada se torna

efetiva durante a execucgao da extrusdo, ndo ocorrendo iSSO no Sseu inicio.
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As pressodes totais de extrusdo apresentadas, pelos diferentes teores de
celulose, ndo variam significativamente. Isso provavelmente porque a 4gua liberada
pela celulose reduz o efeito da configuracdo da fibra na viscosidade da mistura,
reduz também a friccdo entre a massa e a boquilha quando o sistema estd em
movimento, influenciando os parédmetros o e B. Porém, a agua liberada ndo tem
efeito significativo nos parametros t, € cp, quando o sistema comecga a entrar em

movimento, ja que a agua nao foi efetivamente liberada.

4.5.4 Efeito do conteudo de fibras de polipropileno

O efeito das fibras de polipropileno de 6 mm pode ser observado das
formulacées CPV99,5PP0,5, CPV99PP1, CPV985PP1,5 e nos Graficos de 19 a 23.
A configuracéo cilindrica das fibras com razéo de aspecto de 231, bastante distante
da forma de uma esfera, promove a elevacéo da viscosidade do material a medida
gue o aumenta o teor. Essa dificuldade de movimentacdo da mistura ocasiona
aumento do parametro oo e a. O incremento da area superficial do sistema
provavelmente torna ainda mais abrasiva a mistura elevando também os parametros
To0 € B.

Em consequéncia da elevacédo de todos os parametros reolégicos de Benbow,
obtém-se presséo total de extrusdo pronunciadamente crescente com o aumento do

teor de fibras de polipropileno. Isso pode ser observado no Grafico 19.
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4.6 INFLUENCIA DOS ADITIVOS NA REOLOGIA DO SISTEMA

Para avaliar o efeito dos aditivos no comportamento reolégico da mistura
cimenticia foram elaboradas oito formula¢des cimenticias como apresentado na
Tabela 15 e 16. Nessas formulacdes foram realizadas trés variacdes de niveis de
aditivos para HPMC, ADVA e lubrificante propilenoglicol (PGL). Assim como também
foi elaborado um nivel adicional de agua/cimento, variando de 0,8 para 0,9 com a

finalidade de constatar o efeito desse na reologia.

Tabela 15 - Formula¢des com variacdo dos aditivos em % massa

Cimento
~ HPMC ADVA Lubr.
Formulagéo CPV alc
(Y%omassa) (%massa) (%massa)
(%massa)
CPV100H3D2L0,2 100 0,200 3 2 0,2
CPV100H2D2LO0,2 100 0,200 2 2 0,2
CPV100H1D2LO,2 100 0,200 1 2 0,2
CPV100H1D1LO,2 100 0,200 1 1 0,2
CPV100H1D3LO,2 100 0,200 1 3 0,2
CPV100H1D2LO,7 100 0,200 1 2 0,7
CPV100H1D2L1,2 100 0,200 1 2 1,2
CPV100H3D1L0,2A80 100 0,200 3 1 0,2
CPV100H3D1L0,2A90 100 0,225 3 1 0,2
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Tabela 16 - Formula¢bes com variagdo dos aditivos em massa

Cimento

. HPMC ADVA  Lubr.

Formulacéo CPV alc
@ @ @
©

CPV100H3D2L0,2 400 0,200 12 8 0,8
CPV100H2D2L0,2 400 0,200 8 8 0,8
CPV100H1D2LO0,2 400 0,200 4 8 0,8
CPV100H1D1LO,2 400 0,200 1 4 0,8
CPV100H1D3LO,2 400 0,200 1 12 0,8
CPV100H1D2LO,7 400 0,200 1 8 2,8
CPV100H1D2L1,2 400 0,200 1 8 4.8
CPV100H3D1L0,2”80 400 0,200 12 4 0,8
CPV100H3D1LO,2A90 400 0,225 12 4 0,8

A Tabela 17 apresenta os valores dos parametros reolégicos de Benbow para

as variacdes de aditivos.



Tabela 17 - Parametro reoldgicos de Benbow para as formulagdes variando os aditivos
_

o T Presséao de
~ ) To a B ~
Formulagao v =20mm/s v = 20mm/s extruséo
(kPa) (kPa) (kPa*s/mm ) (kPa*s/mm )
(kPa) (kPa) (kPa)
CPV100H3D2L0,2 221,7 14,4 2,69 1,20 275 38,40 1832
CPV100H2D2LO0,2 31,8 1,9 1,82 0,17 68,3 5,20 317,3
CPV100H1D2LO0,2 31,7 1,47 1,41 0,17 59,9 4,94 290,0
CPV100H1D1LO,2 129,3 6,22 5,31 0,59 235,6 18,13 1097,7
CPV100H1D3LO0,2 18,5 1,68 1,05 0,14 39,6 4,64 235,7
CPV100H1D2LO,7 34 1,36 1,72 0,19 68,4 5,24 318
CPV100H1D2L1,2 21,7 1,01 0,94 0,15 40,5 4 216
CPV100H3D1L0,2A80 332,2 24,36 7,37 1,19 479,6 48,2 2597
CPV100H3D1L0,2A90 139,9 19,4 472 0,64 234.3 32,36 1550

€0t



4.6.1 Efeito do teor de 4gua

Comparando os resultados das formulas CPV100H3D1LO0,2A80 e
CPV100H3D1L0,2A90, € possivel observar que esses resultados estdo conforme
com o que se pode antecipar. Com o aumento da quantidade de agua obtém-se um
decréscimo tanto na friccdo interna como na friccdo externa da mistura, isto €, em
todos os parametros de Benbow. Esse efeito foi observado por Benbow et al. (1987),
sendo atribuido ao excedente de liquido necesséario para preencher os espacos
intersticiais das particulas aumentando o espacamento entre as particulas e
facilitando o fluxo. A presséao total de extrusdo calculada na velocidade de 20mm/s e
L/D=8 para a formulacdo CPV100H3D1L0,2A80 mostra ser 67% maior em relagdo a
formulacdo com 10 g a mais de agua, evidenciando que uma reducao ligeira da
relacdo a/c, como nesse caso de 0,025, apresenta um significativo aumento
generalizado nos parametros reoldgicos de Benbow, conforme expostos na Tabela
17.

4.6.2 Efeito do teor de HPMC

As formulagbes, CPV100H1D2L0,2, CPV100H2D2L0,2, CPV100H3D2LO,2,
apresentadas na Tabela 15 e 16, foram elaboradas utilizando teores de HPMC de
1%, 2% e 3% em relacdo a massa, respectivamente, com a finalidade de observar o
efeito na mistura cimenticia. O efeito do aumento do teor de HPMC introduz um
aumento dos parametros oo, o, 10 € . ESse aumento mostra ser efetivo a partir de
2% de HPMC como pode ser observado nos Graficos 24, 25, 26 e 27. O Grafico 28
mostra que o0 aumento da pressdo total de extrusdo para 3% de HPMC é

incrementado 531% em relacéo a pressao total de extruséo para 1% de HPMC.
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4.6.3 Efeito do teor do dispersante

As formulagbes CPV100H1D1L0,2, CPV100H1D2L0,2 e CPV100H1D3LO,2
foram elaboradas, com o propoésito de analisar o efeito do dispersante no sistema,
utilizando teores de dispersante de 1%, 2% e 3% em relacdo a massa dos sélidos. A
sua descricdo completa pode ser observada nas Tabelas 15 e 16. A utilizacdo do
dispersante, como mostrado nos Gréaficos de 24, 25, 26 e 27, leva a reducgéo
generalizada de todos os parametros de Benbow. A queda na pressao total de
extrusdo é de 78,5% entre os teores de 1% e 3%, mostrando alta efetividade em

reduzir a pressao de extrusao, como mostrado no Grafico 28.

4.6.4 Efeito do teor de lubrificante

Para analisar o efeito do lubrificante propilenoglicol, foram elaboradas as
formulagbes CPV100H1D2L0,2, CPV100H1D2L0,7 e CPV100H1D2L1,2 utilizando
os teores de 0,2%, 0,7% e 1,2% em relacdo a massa dos solidos, como pode ser
observado nas Tabelas 15 e 16. Os Graficos 24 a 28 mostram que o propileno glicol,
com os teores utilizados, exerce um efeito pouco significativo nos parametros de
Benbow. E possivel evidenciar que a efetividade do aditivo lubrificante, em reduzir as
tensdes na boquilha e a massa ndo € da magnitude esperada em teores aceitaveis

para O processo.

4.7 CONSIDERACOES ADICIONAIS

Os resultados apresentados na Tabela 17 para as pressbes de extrusao
exibem boa correlacdo entre as pressdes medidas e calculadas. Benbow et al.
(1993) conclui que, uma vez calculados os parametros da eq.(18), eles podem ser
utilizados para prever o comportamento da pressao x velocidade para outros tipos de

seccdes transversais. Com o conhecimento desses parametros, é possivel realizar
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julgamentos de composicdes e condicdes de processamento que resultem em
melhores extrudados em termos de reologia e estética.

A extrudabilidade esta relacionada a velocidade e a configuracdo geométrica
do elemento a ser extrudado. Assim que a velocidade é incrementada a
extrudabilidade pode ser melhorada (BENBOW e BRIDGEWATER, 1993). Se a
velocidade for aumentada é possivel que sejam necessarias pequenas quantidades
de modificador reoldgico. Adicionalmente, se uma configuracdo de boquilha com
maior complexidade for utilizada, a extrudabilidade pode piorar, por outro lado, com
uma boquilha de simples configuracéo a extrudabilidade pode ser melhorada. Assim,
qualquer minima quantidade de modificador reoldgico definida estd vinculada a

velocidade e a configuracéo da boquilha utilizada.
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Gréfico 24 - Tensao de escoamento inicial vs. teor de aditivos
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5 COMPOSITOS ELABORADOS POR EXTRUSAO

Com o propésito de avaliar a influéncia do modificador reol6gico (HPMC) e do
dispersante (Adva Flow) no compoésito endurecido aos 28 dias foi realizado o estudo
das propriedades mecanicas e fisicas dos compdsitos em trés niveis de teor para
cada aditivo. O lubrificante ndo foi considerado no estudo uma vez que constatado,
no item 4.6.4, sua ineficiéncia em reduzir as tensdes de cisalhamento na boquilha.

A elaboracdo dos corpos-de-prova para avaliacdo do modificador reoldgico
HPMC e do dispersante Adva Flow, foram realizadas segundo os procedimentos
descritos no item 3.4.2, utilizando o misturador planetario de volume de 6 L,
extrusora sem vacuo de rosca e processo de cura umida de 28 dias. Foram
utilizados no estudo de cada formulacao séries de pelo menos 12 corpos-de-prova.

As matérias-primas utilizadas seguem as propriedades descritas no item 3.2

5.1 EFEITO DO HPMC NO COMPOSITO DE CIMENTO ELABORADO POR
EXTRUSAO

Com a finalidade de avaliar o efeito do modificador reoldgico
hidroxipropilmetilcelulose F4M (HPMC), foram elaborados compdsitos com teores de
HPMC de 0,7%, 1,1% e 1,5% em relacdo a massa do cimento (CPV), e com
a/c = 0,28. A matriz foi constituida de cimento CPV utilizando teor de 0,75% de
dispersante.

Para avaliar o desempenho mecanico e fisico, foram testados pelo menos 12
copos-de-prova para cada série. As propriedades mecanicas desenvolvidas pelos

corpos-de-prova sdo apresentadas na Tabela 18.



110

Tabela 18- Propriedades mecanicas dos compositos com diferentes teores de HPMC
Formulacgo MOR DVP LOP DVP MOE DVP EE DVP
(MPa) (MPa) (MPa) (kI/m?)

HPMC_0,7% 9,36 091 8,96 0,87 16567 1389 0,50 0,14
HPMC_1,1% 7,23 091 6,86 0,89 13708 996 0,45 0,11
HPMC_15% 8,51 0,75 6,39 0,97 22705 2153 0,28 0,04

Os éteres celulésicos (HPMC), embora tenham a capacidade de reter agua
melhorando a hidratacdo em longo prazo, também se decompdem em meio alcalino
gerando produtos como &cidos hidroxi-carboxilicos, que tem efeito de retardo na
hidratagcdo do cimento (POURCHEZ et al., 2006; WEYER et al., 2005). Além disso,
os éteres celulosicos tém a capacidade de incorporar ar no composito conforme
constatado por Srinivasan, Deford e Shah (1999). Embora a pressdo da extrusao
aumente com o acréscimo de HPMC, como observado no item 4.6.2, a incorporacéo
de ar pode ser o que promove a reducdo do desempenho mecénico do compdsito
com o aumento do teor do éter celulésico, como observado na Gréfico 29 para MOR

e Grafico 30 para EE.
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Gréfico 29 - Médulo de ruptura do compdsito com diferentes teores de HPMC
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Gréfico 30 - Energia especifica do compdsito com diferentes teores de HPMC
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A Tabela 19 apresenta as propriedades fisicas dos corpos elaborados com o0s

Tabela 19- Propriedades fisicas dos compésitos com adi¢do de HPMC

Formulacdes AA DVP DA DVP PA DVP
(%) (glem®) (%)
HPMC_0,7 15,15 0,49 1922 0,013 29,12 0,77
HPMC_1,10 16,29 0,19 1,848 0,018 30,10 0,19
HPMC_1,50 16,42 0,33 1,855 0,011 30,44 0,48

diferentes teores de HPMC. Essas propriedades sdo afetadas pelo éter celuldsico
HPMC devido a capacidade de incorporar ar na mistura aumentando assim, com o
aumento do teor do mesmo, a AA e a PA e reduzindo a DA, isso pode ser apreciado
nos Graficos 31, 32 e 33.
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Grafico 31 - Absorcao de dgua do compdsito com diferentes teores de HPMC
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Gréfico 32 - Densidade aparente de compdésitos com diferentes teores de HPMC
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Gréfico 33 - Porosidade aparente de compdsitos com diferentes teores de HPMC

5.2EFEITO DO DISPERSANTE NO COMPOSITO DE CIMENTO
ELABORADO POR EXTRUSAO

Com a finalidade de avaliar o efeito do dispersante no compdsito foram
elaboradas formulacbes em trés niveis de teor. O dispersante utilizado foi um
poliéter carboxilico com nome comercial ADVA FLOW, fabricado pela Grace, com
teores em relacdo a massa de cimento de 0,25%, 0,50% e 0,75%. A matriz foi
constituida de cimento CPV utilizando modificador reolégico HPMC em teor de 1,1%
e relacao a/c de 0,2.

A Tabela 20 apresenta os resultados dos ensaios mecanicos realizados para
os diferentes teores de dispersante. O dispersante utilizado € de efeito eletro
estérico o qual tem capacidade de dispersdo de alta eficiéncia consequientemente
gerando uma necessidade de menor quantidade de agua na mistura. Logo, uma
mesma mistura com teores adicionais de dispersante exibira fluidez maior uma vez
gue a superficie das particulas sédo efetivamente molhadas com menor quantidade
de &gua, ficando disponivel uma porcéo adicional para aumentar a distancia entre as
particulas (OLIVEIRA et al., 2000). Senff, Hotza e Repette (2010), em estudos

realizados utilizando cimento CPV e diferentes teores de dispersante poliéter
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carboxilico, constataram a diminuicdo da viscosidade e da tensdo de escoamento da
mistura, na medida em que é aumentado o teor de dispersante. Como observado no
estudo do efeito do dispersante nos parametros de Benbow, no item 4.6.3, a pressao
total de extrusdo € diminuida com a utilizacdo do aditivo dispersante, o que leva a
assumir que os compdsitos gerados terdo menor compactacdo a medida que for
aumentado o teor de aditivo dispersante. Os efeitos anteriormente mencionados
justificam a queda do MOR, conforme apresentado no Grafico 34, e da EE,
apresentado no Gréfico 35. E coerente proceder de forma que, a medida que for
aumentando o teor de aditivo, se diminua a quantidade de &gua na mistura, pois

devido a que o aditivo utilizado tem esta finalidade.

Tabela 20 - Propriedades mecanicas dos compositos com variacGes de teor de dispersante
Formulacdes MOR DVP LOP DVP MOE DVP EE DVP

(MPa) (MPa) (MPa) (k3/m?)

Dispersante_0,25 9,77 0,80 9,43 0,80 16558 741 0,47 0,10
Dispersante_0,50 8,28 064 796 0,69 17272 1111 0,32 0,09
Dispersante_0,75 6,29 0,87 597 0,77 17998 1646 0,15 0,07
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Gréfico 34 - Médulo de ruptura do compdsito com diferentes teores de dispersantes
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Gréfico 35 - Energia especifica do compésito com diferentes teores de dispersante
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A Tabela 21 apresenta as propriedades fisicas para os diferentes teores de

dispersante. Como mencionado anteriormente, o excedente de &gua provoca

reducdo no desempenho das propriedades mecéanicas. Esse excedente de agua

provoca um aumento na PA, como mostrado no Grafico 36, sem grandes variacdes

nas propriedades de DA e AA, como apresentado no Grafico 37.

Tabela 21- Propriedades fisicas dos compdésitos com diferentes teores de dispersante

Formulacdes AA DVP DA DVP PA DVP
(%) (glem®) (%)
Dispersante_0,25 14,35 0,36 1,930 0,010 27,10 0,57
Dispersante_0,50 14,69 0,21 1,937 0,016 28,45 0,25
Dispersante_0,75 14,18 0,18 1,934 0,004 27,97 0,31




116

29,0 1

28,5 4

28,0

27,54

27,04

Porosidade Aparente em massa (%)

26,5 +

T T T T T
0,25 0,5 0,75
Teor de dispersante (% em massa do cimento)

Gréfico 36 - Porosidade aparente do compdsito com diferentes teores de dispersante
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Gréfico 37 - Absorcao de dgua do compdsito com diferentes teores de dispersante

5.3 DISCUSSAO COMPLEMENTAR

O quando ha incremento do HPMC na mistura, o valor dos parametros

reolégicos se eleva, incrementando a pressdo de extrusdo, como pode ser
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constatado no item 4.6.2. Esse efeito favorece a conformagdo do compoésito por
extrusao, sempre que ndo seja excedida a capacidade de gerar pressao do extrusor.
Porém, o incremento do HPMC reduz o MOR do compdsito, isto provavelmente
ocorre em razao ao incremento dos poros nao conectados, induzidos pelo HPMC.
Existe a necessidade de selecionar um teor de HPMC que possibilite a extrusao sem
comprometer o desempenho mecénico da matriz e a homogeneizagédo do sistema
gue é outro fator que se agrava com o incremento do aditivo.

O incremento do dispersante na mistura apresenta efetiva capacidade de
reduzir os parametros reolégicos de Benbow como constatado no item 4.6.3
reduzindo a pressdo de extrusdo. Esses efeitos sdo atribuiveis a capacidade de
dispersar, reduzindo a presenca de aglomerados no material cimenticio, liberando
agua no sistema. Por outro lado, o compdsito endurecido com incrementos de
dispersante, tende a reduzir o MOR, isso devido ao fato de a pressao de extruséo
também ser reduzida e a agua disponivel no sistema sofrer incremento. O uso desse

aditivo encontra-se vinculado a reducao da relacéo a/c do sistema cimenticio.
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6 MODELAGEM ESTATISTICA DO COMPOSITO

A modelagem é desenvolvida em duas etapas. Na etapa |, é realizada a
modelagem de matrizes e, na etapa Il, a modelagem dos refor¢os. De acordo com 0
desempenho mecanico desejado, escolhe-se a matriz utilizando o modelo gerado na
etapa |. Posteriormente realiza-se a etapa Il, utilizando a matriz selecionada, os
reforcos de polipropileno e a polpa de celulose, para gerar um modelo
correspondente ao reforco. Na segunda fase, é selecionada, a partir do modelo do
reforco, a mistura que satisfaca o requerimento mecanico e fisico do compdsito
desejado (placa).

Para a implantacdo dos modelos foram elaborados corpos-de-prova segundo
os procedimentos descritos no item 3.4.2, utilizando o misturador planetario de
volume de 6 L, extrusora sem vacuo de rosca e 0 processo de cura acelerada. Cada
formulacao foi estudada considerando séries de pelo menos seis corpos-de-prova.

As matérias-primas utilizadas, de ampla disponibilidade no mercado nacional,

seguem as propriedades descritas no item 3.2

6.1 MODELAGEM DA MATRIZ

As matérias-primas utilizadas na matriz e suas propriedades estdo descritas
no item 3.2. Para cada componente da matriz foram utilizadas as seguintes
abreviacfes: Cimento Portland V ARI (CPV), Silica ativa (S), Calcério (CC).

A utilizacdo das matrizes 100% CC ou 100% S tiveram apenas o proposito de
base de dados para a modelagem tedrica para as matrizes.

O teor de HPMC utilizado em todas as formulacdes foi de 2% em massa.
Esse elevado teor é adotado em razdo de serem utilizadas diferentes combinacdes
de matéria-prima na matriz, em elevado teor, acarreta variacdo nos parametros
reolégicos como constatado no item 4.5 podendo comprometer a extrudabilidade.
Assim, adotando um teor de HPMC elevado, possibilita a extrudabilidade de uma

ampla combinacdo das matérias-primas.
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O dispersante Adva Flow foi adotado em teor de 2% para todas as
formulacfes. Esse valor foi utilizado em razdo da ampla variagdo da area especifica
das matérias-primas, constatado no item 3.2.4, o que influéncia na dispersdo do
material cimenticio. Dessa forma procura-se tornar efetiva a dispersdo da pasta
cimenticia.

O delineamento experimental foi realizado com a finalidade de determinar os
coeficientes dos modelos implantados utilizando o programa estatistico Minitab
versdo 16. A Tabela 22 descreve as formulagbes utilizadas para determinar 0s
coeficientes dos modelos.

Tabela 22 - Formula¢des para determinacao de coeficientes dos modelos

Formulacéao Cimento Silica Ativa Calcario
(%massa) (%massa) (%massa)
CPV100 100 - -
S100 - 100 -
C100 - - 100
CPV50S50 5 1 -
S50C50 - 50 50
CPV50C50 50 - 50
CPV33S33C33 33,3 33,3 33,3
CPV66S16C16 66,7 16,7 16,6
CPV16S66C16 16,7 66,7 16,6
CPV16S16C66 16,7 16,7 66,7

Para cada formulacdo obtida através do planejamento experimental foram

realizados ensaios com séries de pelo menos seis CPs.

6.1.1 Modelagem das propriedades mecanicas

As propriedades mecanicas de MOR, LOP, MOE e EE sdo modeladas
utilizando o delineamento experimental apresentado na Tabela 22. Os ajustes do

modelo linear, quadratico e cubico sdo apresentados na Tabela 23.
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Tabela 23 - Andlise dos modelos para as propriedades mecanicas da matriz

Modelo MOR LOP MOE EE
Linear

R? 0,5781 0,5516 0,9390 0,0568
Adj-R? 0,5633 0,5359 0,9369 0,0237
F 39,06 35,06 438,85 1,72
Quadratico

R? 0,7451 0,7388 0,9557 0,4029
Adj-R? 0,7215 0,7146 0,9516 0,3477
F 31.56 30,55 232,94 7,29
Cubico

R? 0,9131 0,9032 0,9684 0,6556
Adj-R? 0,9032 0,8923 0,9648 0,6266
F 92,77 89,23 270,52 16,82

Adota-se 60% como satisfatério para a porcentagem do coeficiente de
determinacdo R? e de 95% na significAncia estatistica. Nessas condicdes,
apresentam-se satisfatorios o modelo Linear para o MOE, modelo quadratico para o
MOR, LOP e o modelo cubico para a EE. As equacbes com 0s respectivos

coeficientes sdo apresentados na Tabela 24.

Tabela 24 - Modelos ajustados para a modelagem das propriedades mecénicas da matriz

Propriedade Equacéao Modelo R?

MOR = 10,1135+ CPV 4+ 0,6981 * S + 1,3475 « CC + .
MOR Quadréatico 0,7451
7,4306 * CPV * S + 19,5160 « CPV * CC + 9,9451 S = CC

LOP =9,5127 * CPV + 0,7098 * S + 1,3558 = CC + 8,1540 * .
LOP Quadratico 0,7388
CPV xS+ 20,2395 x CPV * CC 4+ 9,5604 * S * CC

MOE MOE = 23813,8 + CPV + 890,6 * S + 1856,9 * CC Linear ~ 0,9390

EE = 0,05469 * CPV + 0,01972 * S+ 0,03635 * CC —
EE 0,05853 * CPV * S + 0,43474 * CPV * CC — 0,01453 = S * Cubico 0,6556
CC+ 5,34565 x CPV + S CC
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Os Graficos 38, 39, 40 e 41 apresentam o comportamento das propriedades
mecanicas de acordo com os respectivos modelos implementados.

O Grafico 38, correspondente ao modulo de ruptura, apresenta valores de
moédulo de ruptura maiores para as combina¢cBes onde predomina o conteddo de
CPV, o que era previsto, uma vez que o CPV é o ligante das matrizes. O hidroxido
de célcio liberado, durante a hidratacdo do CPV, reage pozolanicamente com 0 S
para formar C-S-H adicional. Por outro lado, o CC unicamente cumpre a funcéo de
filler inerte nas matrizes.

E evidente que matrizes formadas com predominancia de CC ou S n&o iriam
apresentar valores de MOR maiores se comparadas as matrizes com predominancia
de CPV, porém esperava-se uma melhora do MOR em matrizes predominantes de
CPV com pequenas adi¢des de S. Esse incremento esperado do MOR n&o acontece
em razdo de uma provavel disperséo ineficiente da S, que, em vez de preencher os
espacos entre as particulas de cimento introduz vazios promovidos por aglomerados
de particulas de S. O mesmo problema foi constatado por Dias et al. (2010) em
compositos elaborados por drenagem e prensagem. A dificuldade de se obter uma S
dispersa foi observada por Romano et al. (2008) em estudo de dispersées com
elevado teor de agua. Por outro lado, Iveson et al. (2001) ressalta que a dificuldade
de dispersédo aumenta para teores baixos de liquido.

As matrizes com tendéncia predominante de CC exibem uma menor reducao
do MOR quando comparadas com as de predominancia de S. Isso pode ser
atribuido a menor dificuldade de disperséo, por causa da presenca de tamanhos de
particulas maiores e area superficial menor, quando comparadas as particulas da S.
Outro fator que pode estar influenciando essas tendéncias sdo as maiores pressoes
de compactacdo durante o processamento, que predominam nas matrizes de CC,
como evidenciado no item 4.5, em estudo reoldgico, onde sédo determinadas as
pressées de extrusdo devido a variacdo da adicdo de CC e S. Mais um fator que
pode explicar essa tendéncia é a maior demanda de agua das matrizes com
predominancia de S, quando comparadas as de predominancia de CC, como pode
ser constatado no item demanda de agua do particulado. Isso pode estar levando a
uma maior quantidade de poros na matriz, de acordo com a tendéncia de menor

fracdo volumétrica de solidos da mistura em matrizes com predominancia de S.
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Graéfico 38 - Valores de MOR estimados com o modelo quadratico para as matrizes
O Grafico 39 corresponde ao LOP das matrizes. Os efeitos sugeridos como
influencia no comportamento de MOR para as matrizes sao sugestdes validas para o

comportamento do LOP. As tendéncias apresentadas pelas matrizes, no que se

refere ao MOR, permanecem no caso do LOP.
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Gréfico 39 - Valores de LOP estimado com o modelo quadratico para as matizes
O Gréfico 40, referente ao MOE das matrizes, mostra a tendéncia de maiores

valores na regido onde predomina o componente CPV. O declinio dessa propriedade
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manifesta-se constante tanto para adi¢des de S ou CC, mostrando a preponderancia
do ligante na obtencgao de valores elevados de MOE. Por outro lado, as adi¢des de S
e CC, pelo seu carater inerte ou reatividade pozolanica, exibem uma tendéncia

constante de reducdo do MOE para ambos os casos.

MOE
< 5000

5000 — 10000

[ 10000 — 15000
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B > 20000

/ .
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S CC
Grafico 40 - Valores de MOE estimado com o modelo quadrético para as matrizes

O Grafico 41 exibe os valores de EE para as respectivas matrizes. Como
esperado as matrizes ndo apresentam grande absorcdo de energia, variando entre
0,03 a 0,28. Essa propriedade exibe os maiores valores na parte central do grafico
simplex. As matrizes apresentam baixa absorcdo de energia, pois a ruptura durante

a solicitacao, é de carater fragil.
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Gréfico 41 - Valores de EE estimado com o modelo clbico para as matrizes

6.1.2 Modelagem das propriedades fisicas

As propriedades fisicas de absorcdo de agua (AA), densidade aparente (DA)
e porosidade aparente (PA) sdo modeladas para as matrizes utilizando o
delineamento experimental apresentado na Tabela 25. Os resultados dos ensaios,
utilizados nos ajustes dos modelos, sao apresentados no Apéndice B.

Os ajustes dos modelos, linear, quadratico e cubico, sdo apresentados na

Tabela 25.
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Tabela 25 - Andlise dos modelos para as propriedades fisicas da matriz

Modelo AA DA PA
Linear

R? 0,5168 0,8787 0,3142
Adj-R? 0,40998 0,8784 0,2902
F 30,48 206,43 13,06
Quadratico

R? 0,8133 0,8836 0,7212
Adj-R? 0,7961 0,8729 0,6954
F 47,06 82,02 27,94
Cubico

R? 0,8471 0,8839 0,8236
Adj-R? 0,8297 0,8707 0,8036
F 48,92 67,23 41,25

Adota-se 60% como satisfatério para a porcentagem do coeficiente de

determinacdo R? e de 95% para a significancia estatistica. Nessas condicées,

apresentam-se satisfatérios o modelo linear para a DA e os modelos quadraticos

para a AA e a PA. As equacdes com 0s respectivos coeficientes sado apresentados

na Tabela 26.

Tabela 26 - Modelos implementados para o comportamento fisico das matrizes

Propriedade

Equacao

Modelo R?

AA = 13,89« CPV + 40,66 * S + 16,20 * CC — 53,29 *
CPV S —6,90 « CPVx CC— 27,77« S+ CC

AA

DA

PA =126,98 * CPV + 47,33 xS + 28,25« CC — 62,30 *
CPV*S — 14,89 x CPV x CC — 23,77 * S+ CC

PA

DA = 1,965+ CPV + 1,159 * S + 1,758 x CC

Quadratico  0,9469

Linear 0,9687

Quadratico  0,8764

Os Graficos 42, 43 e 44 apresentam o comportamento das propriedades

fisicas, de acordo com os respectivos modelos implantados.
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O Gréfico 42 apresenta pouca variabilidade da AA em combinacdes de CPV e
CC, se comparadas com as de CPV e S. A explicacdo para esse fato pode ser
atribuida a dificuldade de dispersao dos aglomerados de S. Por outro lado, a baixa
variabilidade apresentada em combinacfes de matrizes com predominancia de CPV
e CC pode ser atribuida a baixas forcas de superficie atuantes, jA que a area
superficial dessas duas componentes € inferior ao da S, facilitando assim a

disperséo dos aglomerados.
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Grafico 42 - Valores de AA estimado com o modelo quadratico para as matrizes
O Grafico 43 apresenta as densidades das matrizes, exibindo a tendéncia de
maiores densidades para as formulacbes com predominancia de CPV. A adicdo de
CC apresenta menor variagdo do valor de DA quando comparado com os valores
correspondentes as matrizes com predominancia de S. Essa maior variacdo pode
ser atribuida a dificuldade de dispersdo da S em comparacdo ao CC. Além disso, a
maior demanda de agua apresentada pelas matrizes com predominancia de S, se
comparadas as matrizes com predominancia de CC, pode estar contribuindo para a

reducdo acentuada da densidade.
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Gréfico 43 - Valores de DA estimado com o modelo linear para as matrizes

O Grafico 44 referente & PA mostra a maior variabilidade dessa propriedade
na predominancia de S se comparada com matrizes com predominancia de CC. As
provaveis causas para essas tendéncias podem ser atribuidas as diretrizes de
dispersédo e de demanda de agua citadas anteriormente, enfatizando a dificuldade
de dispersar a S em razdo das elevadas forcas de superficies. Por outro lado, a
elevada demanda de agua de S quando comparada ao CC pode estar propiciando
um maior conteudo de poros nas matrizes com predominancia de S. Porém existe
uma regido dentro da area de predominancia de CPV e S em que a PA chega a ter o
menor valor, o que condiz com o descrito por Gutierrez, Diaz e Delvasto (2005).
Esses autores destacam que, em geral, a adicdo de S reduz o contetdo de poros do

composito.
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Gréfico 44 - Valores de PA estimado com o modelo quadratico para as matrizes

6.1.3 Modelagem da demanda de agua do particulado

A Tabela 27 apresenta as demandas de aguas determinadas para oS
diferentes sistemas de particulados, foram determinadas de acordo ao descrito no
item 3.1.4. Para cada formulacdo € apresentada a fracdo volumétrica de solidos

(FVS) correspondente na Tabela 30.
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Tabela 27 - Demanda de ég_;jua e frac@o volumétrica de sélidos (FVS) para as matrizes

Formulacéao Demanda de 4gua FVS
(als) (%)
CPV100 0,180 64,1
S100 0,360 53,8
C100 0,130 70,6
CPV50S50 0,194 64,1
CPV50C50 0,125 0,70
S50CC50 0,210 63,6
CPV33S33C33 0,126 72,0
CPV66S16CC16 0,118 71,8
CPV16S66CC16 0,240 61,1
CPV16S16CC66 0,100 75,5

A partir dos resultados correspondentes ao delineamento experimental
apresentado na Tabela 27 obtém-se os modelos quadraticos contidos na Tabela 29,

e a respectiva analise dos modelos na Tabela 28.

Tabela 28 - Andlise dos modelos linear e quadrético para a/s e FVS das matrizes

Modelo als FVS
Linear

R? 0,777 0,6735
Adj-R? 0,7141 0,5802
F 12,24 7,22
Quadrético

R? 0,9672 0,8804
Adj-R? 0,9263 0,7310

F 23,63 5,89
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Tabela 29 - Modelos quadraticos implementados para a/s e FVS das matrizes

Propriedade Equacéao Modelo R?
Demanda de dgua = 0,1791 * CPV 4+ 0,3682 * S +
Demanda de "
. 0,1273 * CC — 0,3608 x CPV * S — 0,2027CPV * CC — Quadrético 0,9672
agua
0,2005* S * CC
Fracao

o FVS = 64,19 % CPV+ 52 %S+ 71,15 * CC + 28,88 * L
Volumétrica de Quadrético  0,8804
slid CPV* S+ 22,61+ CPV=xCC+ 14,81 S xCC
sélidos

O Gréfico 45 apresenta o comportamento da demanda de &gua para
composicoes de CPV, S e CC de acordo com previsto pelo modelo quadratico.
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B 0,245 - 0,265
Il 0,265 - 0,285
[ | 0,285

1 0 1
S CcC

Gréfico 45 - Comportamento da demanda de agua nas formulagées cimenticias

A demanda de agua de composi¢des Unicas de CPV100, C100 ou S100
apresentam valores de a/s iguais a 0,180, 0,360 e 1,30 respectivamente. Embora
formulacdes com composic¢des Unicas de S e CC ndo sejam viaveis na pratica, sdo
importantes para detalhar o comportamento da demanda de agua do particulado e
para a determinacdo dos coeficientes do modelo. A composi¢do Unica de S exibe
uma maior demanda de agua em comparacdo as outras duas composi¢ées Unicas
de CPV e CC, isso devido, provavelmente, a sua elevada area superficial. Tal
constatacao esta de acordo com o descrito por Ferraris et al. (2001), que ressaltam

a relevancia da demanda de agua influenciada pela area superficial das particulas.
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Por outro lado, Gallias et al. (2000) destacam que a morfologia das particulas tem
relevancia na demanda de agua, relacionando que uma particula de forma irregular
pode representar um aumento de duas a quatro vezes na demanda de agua quando
comparada a uma particula esférica. As particulas de S, mesmo tendo morfologia
esférica, conforme constatado na Figura 19, superam amplamente a quantidade de
agua requerida para as particulas de CPV e CC, prevalecendo a &rea superficial.

Mesmo que a éarea superficial especifica, morfologia e tamanho médio de
particulas do CPV e CC sejam proximas, as demandas de agua diferem na ordem
de 0,05, a qual pode estar sendo promovida pela reatividade das particulas de
cimento, ocasionando dissolucdo rapida de certos constituintes. A particula de
cimento perde substancias e, ao mesmo, tempo adquire pequena quantidade de
agua, devido a combinagdes quimicas na superficie (POWERS, 1968).

As particulas de CC, por serem inertes, utilizam a demanda de agua
exclusivamente para cobrir as superficies e preencher os espacos intersticiais das
particulas. Além disso, as particulas de CC apresentam area superficial muito inferior
a S e, consequentemente, tém potencial de aglomeracdo menor. O CC, como
discutido por Vikan e Justnes (2007), tem uma melhor dispersdo das particulas, o
gue pode ser uma explicacdo coerente para a tendéncia de formulagcbes com
predominancia de CC e com menor demanda de agua.

O Gréfico 46, apresenta-se o comportamento da FVS dos sistemas
particulados, onde é possivel observar que, conforme o aumento do teor de S a FVS
diminui, mesmo existindo uma regido de ligeira reducdo da demanda de agua.
Embora o tamanho médio das particulas de S seja muito inferior ao tamanho médio
das particulas de CPV e CC, elas ndo apresentam, em nenhum teor utilizado, a
capacidade de aumentar a FVS. Isso ocorre, provavelmente, pelo fato das particulas
de S ainda encontrarem-se parcialmente aglomeradas, assim impossibilitando um
empacotamento efetivo que possa promover aumento na FVS. A dispersdo das
particulas de silica ativa, como discutido por Romano et al. (2008) e por Vikan e
Justnes (2007), estd vinculada n&o unicamente ao uso de dispersante, em
guantidades suficiente para neutralizar as forcas de superficie, mas também a

energia de disperséao utilizada.
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Gréfico 46 - Comportamento da FVS dos sistemas particulados

6.2 MODELAGEM DO REFORCO DE PLACAS

A partir dos modelos mecéanicos e fisicos, elaborados na etapa I, escolheu-se
a matriz com a formulacdo CPV33S33CC33 de desempenho mecanico na area de
intervalos de 8 a 10 MPa de MOR e com densidade aparente dentro do intervalo de
1,6 a 1,7 glcm®.

Os intervalos de teores da matriz (M), fibras de polipropileno (PP) e polpa de
celulose de eucalipto (C) sdo delimitados de acordo a intervalos com os quais é

possivel executar a mistura, sendo estes:

0,88 <M <1,000
0,00 <€ <0,1200
0,00 < PP <£0,015

O delineamento experimental da Tabela 30 foi realizado estrategicamente
com a finalidade de determinar os coeficientes dos modelos mostrados na Tabela
32.
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Tabela 30 - Delineamento experimental para determinac&o dos coeficientes dos modelos para a
matriz reforcada

Compdsito Matriz Celulose Polipropileno
(% em massa) (% em massa) (% em massa)
M88C12 88 12 -
M88C10,5PP1,50 88 10,5 1,5
M100 100 - -
M98,5PP1,50 98,5 - 1,5
M88C11,3PP0,75 88 11,25 0,75
M99,3PP0,75 99,25 - 0,75
M94C6 94 6 -
M93,3C5,3PP1,5 93,25 5,25 1,5
M93,6C5,6PP0,75 93,6 5,6 0,75
M90,8C8,8PP0,38 90,813 8,813 0,375
M90,8C8PP1,11 90,813 8,0625 1,125
M96,813C2,8PP0,375 96,813 2,8125 0,375
M96,1C2,81PP1,125 96,063 2,8125 1,125

6.2.1 Modelagem das propriedades mecanicas

As propriedades mecéanicas de MOR, LOP, MOE e EE, obtidas do ensaio de
tracdo na flexdo, sdo modeladas utilizando o delineamento experimental
apresentado na Tabela 30.

Os ajustes dos modelos linear, quadréatico, cubico e cubico completo sédo

apresentados na Tabela 31.
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Tabela 31 - Andlise dos modelos para as propriedades mecanicas da matriz refor¢cada

Modelo MOR LOP MOE EE
Linear

R? 0,2333 0,2072 0,5086 0,1740
Adj-R? 0,2129 0,1871 0,4985 0,1519
F 11,41 9,80 0,3882 7,90
Quadratico

R? 0,5229 0,3048 0,6502 0,4171
Adj-R? 0,4898 0,2566 0,6259 0,3766
F 15,78 6,31 26,77 10,31
Cubico

R? 0,6381 58,87 66,20 0,4778
Adj-R? 0,6076 0,5540 66,34 0,4337
F 20,87 16,94 23,17 10,83
Cuabico completo

R? - - - 0,5844
Adj-R? - - - 0,5294
F - - - 10,63

Adota-se 55% como satisfatério para a porcentagem do coeficiente de
determinacdo R? e 95% na significancia estatistica. Nessas condicées, apresentam-
se satisfatérios o0 modelo cubico para MOR, LOP e MOE e o modelo cubico completo
para EE. As equacdes com o0s respectivos coeficientes sdo apresentadas na Tabela
32.
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Tabela 32 - Modelos implantados para o comportamento mecanico da matriz reforcada

Propriedade Equacéao Modelo R?

MOR =12 M+ 235 % C+ 45840 * PP — 247 + M * C — .
MOR Cubico 0,6381
209458 * C * PP + 177593 * M * C * PP

LOP =12+ M+ 235 % C+ 45840 PP — 247 * M * C — .
LOP Cubico 0,5887
209458 « C * PP+ 177593 « M * C * PP

MOE = 40611274 * PP + 264801 « M * C +

MOE 41880587 * M « PP + 97575370« PP« C — 71676619 * Cubico 0,6620
M % C = PP
EE =0+ M — 4981 * C + 5687464 * PP + 7873 * M * L
Cubico
EE C — 8585654 « M =« PP — 8649889 * C « PP + 0,5844
Completo

5860012 « M = C « PP

Os Graficos 47, 48, 49 e 50 apresentam o comportamento das propriedades
mecanicas de acordo com os respectivos modelos implantados.

O Gréfico 47 exibe o comportamento de MOR para a matriz reforcada com PP
e C. Os maiores valores de MORs séo alcancados com refor¢cos de PP o qual pode
ser atribuido, em parte, a elevada razdo de forma do reforco de PP em relacéo ao
reforco de C, isso é de 231 parao PP e 51 paraa C.

O PP eleva a pressdo de extrusdo a medida que o0s teores sao
incrementados, como visto no item 4.5.4 nas pressdes de extrusdo, gerando
compositos submetidos a maior pressao, se extrusdo comparados aos compoésitos
reforcados com C.

A tendéncia de manter ou mesmo reduzir o MOR nas matrizes reforcadas
com C pode ser atribuida a quase estavel pressdo de extrusdo mesmo com O
incremento do teor de C. Durante a extrusdo a mistura ganha um adicional de agua
liberada pela fibra durante o processamento, a qual neutraliza, em termos de
pressao de extrusdo, o obstaculo ao fluxo que a fibra representa na mistura. Essa
manutencao das pressdes de extrusdo com adi¢ao das fibras de C foi constatado no
estudo reoldgico das fibras no item 4.5.3. Além disso, a forma tubular das fibras
aumenta a quantidade de defeitos nos compdsitos, acarretando a queda do MOR
como observado na regiao de predominancia de fibras de C. Shao et al. (2000), em

estudo realizado utilizando fibras curtas e longas, obteve resultados onde um ligeiro
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incremento de MOR foi constatado, com o aumento do contetdo de fibras curtas de

até 8% em massa.
Os maiores incrementos de MOR acontecem com reforcos de PP proximos a
1,5%, assim como, em combinagdes de reforcos de PP em torno de 1,5% e C

préximo de 6%.

M
1,00 MOR
B < 6
W 6- 9
B oo- 1
11 - 13
13 - 15
15 - 17
Wi7- 19
W - 2
[ | > 20

0,12 0,88 0,12
C PP

Gréfico 47 - Valores de MOR estimado com modelo cubico para o reforgo

O Grafico 48, referente ao LOP dos compositos reforcados, apresenta
reducdo do valor com aumento do reforco de PP ou de C. Porém, para reforcos
combinados com teores de PP préximos a 1,5% e C em torno de 6%, sdo atingidos

0Ss maiores valores de LOP.
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LOP

B < 6
W 6- 9
B oo- 1

11 - 13

13 - 15
W 55- 17
Wi- 19
[ | > 19

0,12 0,88 0,12
C PP

Gréfico 48 - Valores de LOP estimado com modelo cibico para o reforgo

O Grafico 49, referente a MOE, apresenta a tendéncia de reducdo do valor
com o aumento dos reforcos de C, por outro lado a regido com reforcos de PP
proximos de 1,5% exibem aumento nos valores. Essas tendéncias podem estar
sendo ocasionadas pela introducdo de imperfeicbes no compdsito pelas fibras de C,
assim como pela configuracdo tubular dessas fibras. A regido correspondente ao
incremento de MOE pode estar relacionada ao incremento da pressédo de extrusédo
ocasionada pelas fibras de PP, por causa da razdo de aspecto de 231 o que

representa um obstaculo ao fluxo da mistura.
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MOE
B < 500
Bl 50 - 1000
- 1000 - 2500
2500 — 5000
5000 — 7500
7500 — 10000
[ 10000 - 15000
I 15000 — 200000
| > 200000

0,12 0,88 0,12
PP

Gréfico 49 - Valores de MOE estimado com modelo cubico para o reforco

O Gréfico 50, referente ao EE das matrizes, exibe um aumento da absor¢ao
de energia tanto com reforcos de PP como com C. O aumento da absorcédo de
energia devido ao aumento de reforco de PP é mais acentuado se comparado ao
aumento do reforco de C. O incremento da absorcao de energia € expressivo com 0
aumento do reforco de C, o que nao ocorre quando o MOR é observado. Por outro
lado o aumento do reforco de PP tem a capacidade de incrementar ndo unicamente

a EE do compdsito, mas também o MOR, conforme observado no Grafico 47.

M
1,00 -
B < 05
Hos- 10
1,0 - 15
1,5 - 20
W 20- 25
W 25- 30
[ | > 3,0

0,12 0,88 0,12
C PP

Gréfico 50 - Valores de EE estimado com modelo cibico completo para o refor¢o
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As propriedades fisicas de absorcdo aparente de agua (AA), densidade

aparente (DA) e porosidade aparente (PA) sdo modeladas utilizando o delineamento

experimental apresentado na Tabela 30. Os ajustes dos modelos, linear e quadrético

séo apresentados na Tabela 33.

Tabela 33 - Andlise dos modelos para as propriedades fisicas da matriz reforcada

Modelo AA DA PA
Linear

R? 0,7804 0,7325 0,8694
Adj-R? 0,7746 0,7254 0,8659
F 133,28 102,70 249,70
Quadrético

R? 0,8192 8422 92,48
Adj-R? 0,8066 8313 91,96
F 65,27 76,88 177,20

Adota-se 55% como satisfatério para a porcentagem do coeficiente de

determinacdo R? e de 95% para a significancia estatistica. Nessas condicdes,

apresentam-se satisfatorios os modelos lineares para todas as propriedades fisicas.

As equacdes com os respectivos coeficientes sdo apresentados na Tabela 34.
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Tabela 34 - Modelos implementados para o comportamento fisico da matriz reforgada

Propriedade Equacéo Modelo R?
AA AA=11,62+«M+ 183,21« C+ 181,76 * PP Linear 0,7804
DA DA =1,687+«M— 2,372+ C— 0,840 * PP Linear 0,7325
PA PA =20,8+M + 184,25 * C+ 145,24 « PP Linear 0,8694

Os Graficos 51, 52 e 53 apresentam o comportamento das propriedades
fisicas da matriz reforcada de acordo com os respectivos modelos implantados.

O Grafico 51, correspondente aos resultados de AA, mostra a tendéncia de
aumento desses valores na direcdo dos compdésitos reforgados por C. Isso era de se
esperar, pois as fibras de C apresentam configuracao tubular e a capacidade de
absorver agua. O reforco dos compésitos com fibras de PP ndo exibe incremento de
AA guando utilizadas sem as fibras de C. Isso pode ser explicado pela incapacidade
de absorcdo de agua dessas fibras poliméricas, que, por sua vez, introduzem
defeitos na matriz, mas ndo em quantidade suficiente para induzir a um aumento na
AA.

AA

15- 20
Wo-
B xs- 3
B > 30

0,12 0,88 0,12
C PP

Gréfico 51 - Valores de AA estimado com modelo linear para o refor¢co
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O Grafico 52, referente a PA, exibe tendéncia semelhante a AA. Essa
tendéncia de aumentar a PA é decorrente, em parte, do aumento do refor¢o de C, o
que pode ser atribuido as caracteristicas proprias de configuracdo geométrica e

absorcédo de agua dessas fibras.

PA

25 - 30
W3- 35
W3- 4

0,12 0,88 0,12
C PP

Gréfico 52 - Valores de PA estimado com modelo linear para o reforgo

O Gréfico 53, referente a DA, mostra a maior densidade na regido onde
predomina M. O reforco de PP na matriz, nos teores utilizados, néo exibe influéncia
nessa propriedade. Por outro lado, o aumento do reforco com C mostra reducdo na

DA, o que pode ser atribuido aos mesmos fatores propostos em AA e PA.
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M
1,00 DA

< 1,2

1,2 - 13

B 13- 14

B 14- 15

B i5- 16

[ | > 1,6

0,12 0,88 0,12
C PP

Gréfico 53 — Valores de DA estimado com modelo linear para o reforgo

6.3 DISCUSSAO COMPLEMENTAR

Os modelos implantados para as propriedades mecanicas das matrizes
utilizando CPV, S e CC mostram-se capazes de estimar as tendéncias utilizando
diferentes combinacbes de matérias-primas. Esses modelos apresentam
coeficientes de determinacdo inferiores quando comparados aos modelos
implantados para as propriedades fisicas. Isto &, variando de R? de 0,6556 para o
EE com o modelo clbico até R? de 0,9390 para o MOE com o modelo linear,
enguanto os modelos das propriedades fisicas variam de R? de 0,9687 para o DA
com o modelo linear até R? de 0,8764 para a PA com o modelo quadratico. Isso
evidencia um melhor ajuste dos modelos nas propriedades fisicas do que nas
mecanicas.

A metodologia utilizada para a determinacdo da demanda de &agua das
matrizes cimenticias mostrou-se coerente aos materiais analisados, em respeito a
agua requerida para cobrir as particulas e preencher os espacos intersticiais.

Os modelos implantados para as propriedades mecanicas da matriz reforcada
com PP e C sao capazes de estimar a tendéncia do comportamento do compdsito

utilizando diferentes combinacdes de reforgcos. Esses modelos apresentam a mesma
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caracteristica que os implantados na matriz, ou seja, coeficientes de determinacao
inferiores quando comparados aos modelos implantados para as propriedades
fisicas. Nesse caso variando de R? de 0,5887 para o EE com o modelo clbico
completo até R? de 0,6620 para 0 MOE com o modelo clbico, enquanto os modelos
das propriedades fisicas variam de R? de 0,7325 para o DA com o modelo linear até
R? de 0,8694 para a PA com o modelo linear. Apresentando também, como na
matriz, um melhor ajuste dos modelos nas propriedades fisicas do que nas
mecanicas.

Geralmente, os modelos implantados nas matrizes apresentam maiores
coeficiente de determinacdo, com modelos mais simples, se comparados aos
modelos implantados na matriz reforcada. Isso acontece provavelmente em razao
dos diferentes alinhamentos e imperfeicdbes que a fibra assume e introduz

respectivamente na matriz.
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7 ESTUDOS COMPLEMENTARES

As propriedades mecanicas e fisicas dos compositos nas primeiras idades
podem diferir significativamente se comparadas com os compdésitos envelhecidos.
Essa degradacao das propriedades € motivo para a sua avaliagcdo por processos
acelerados de envelhecimento como forma de anticipar o comportamento do
composito. Neste item, serdo avaliadas formulagbes pelo envelhecimento acelerado
de imersao/secagem.

A reprodutibilidade da propriedade mecéanica de MOR, isto é o quanto 0s
valores de MOR espalham-se ou convergem a meédia, € uma caracteristica de
relevante importancia na produgdo de compositos. As médias mecénicas e fisicas
s&o independentes da reprodutibilidade. E possivel obter baixa média mecanica com
elevada reprodutibilidade e elevadas médias mecanicas com baixa reprodutibilidade.
Porém, baixas dispersdes dos valores mecanicos e elevadas reprodutibilidade
conduzirdo a dimensionamentos de compdsitos eficientes e de menor custo. Para
poder avaliar essa reprodutibilidade o moédulo de Weibull apresenta-se como
ferramenta importante. A determinacédo dos médulos de Weibull para formulagdes de
matriz pura e matriz reforcada, com teor de fibra considerado critico, € realizado no
presente item.

Os custos de producdo de um compdsito, vinculado ao processo de
fabricacdo utilizado, sdo um dos aspectos de importancia na competitividade no
mercado. Uma avaliagcdo aproximada de custos dos compodsitos extrudados é

realizada no presente item.

7.1 ENVELHECIMENTO DE PLACAS CIMENTICIAS

Foram envelhecidas placas com matriz cimenticia contendo um terco de CPV,
um terco de silica ativa e um terco de po calcério. A matriz foi selecionada utilizando
como diretriz os resultados obtidos por Morh, Biernacki e Kurtis (2007), os quais

reportam que a substituicdo do CPV por silica ativa, em teores de 30% ou 50% em
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massa, elimina a degradacdo das fibras ao envelhecimento acelerado por
imersdo/secagem. Adicionalmente, mencionam que com teores de 50% de silica
ativa, os compdésitos sem envelhecer apresentam absorcao de energia semelhante a
matriz sem adicéo. Adicdes de 10% e 30% exibiram reducdo na absorcéo de energia
de 35,4% e 27,4% respectivamente.

Neste estudo, a matriz foi estudada com reforcos de celulose de eucalipto,
focando no estudo de compositos envelhecidos reforcados com celulose. De acordo
com Hannant (1986) e Bentur e Mindess (2007), essas fibras apresentam maior
efeito no envelhecimento desses compdsitos se comparados aos compoésitos
reforcados com fibras sintéticas.

O envelhecimento acelerado aplicado nos corpos-de-prova foi o de ciclos de
imersdo e secagem, como descrito no item 3.1.5, sendo um dos mais abrangentes,
pois considera o ataque alcalino, a mineralizacdo, a densificacdo da zona de
interface e os danos progressivos do composito (DIAS, 2005).

As matérias-primas utilizadas tém as suas caracteristicas descritas no item
3.2.

Os compdésitos foram elaborados utilizando a matriz CPV33S33C33 descrita
no item 6.1 reforcado com polpa de celulose de eucalipto com teores de 4%, 8% e
12% em massa do compasito.

Os corpos-de-prova foram produzidos segundo os procedimentos descritos no
item 3.4.2, utilizando o misturador planetario de volume de 20 L, extrusora a vacuo
de rosca e o0 processo de cura acelerada a vapor. Cada formulagcéao foi estudada

considerando séries de pelo menos seis corpos-de-prova.

7.1.1 Resultados do envelhecimento e discussao

Os resultados mecanicos do envelhecimento acelerado de 200 ciclos
(imersdo/secagem) e sem envelhecimento da matriz M com reforcos de 4, 8 e 12%

em massa de polpa celulose sdo apresentados na Tabela 35.
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Tabela 35 - Propriedades fisicas e mecanicas das formula¢gbes com e sem envelhecimento

Formulagao Ciclos MOR DVP LOP DVP MOE DVP EE DVP
(MPa) (MPa) (MPa) (kI/m?)
M96C4 0 6,97 0,78 521 0,96 4479 370 0,25 0,05
M96C4 200 6,98 0,27 516 041 7672 1077 0,56 0,10
M92C8 0 958 057 759 0,74 4253 289 0,76 0,07
M92C8 200 762 0,77 459 146 @ 4449 872 1,44 0,22
M88C12 0 11,06 0,26 7,17 0,34 4049 279 2,40 0,42
M88C12 200 78 060 3,39 041 3217 344 2,39 0,25

Como observado no Gréfico 54, com o aumento do teor do refor¢co de
celulose o MOR melhora tenuemente. Por outro lado, apos 200 ciclos de
envelhecimento, os ganho