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 RESUMO 
 
CRUZ, E.O. Fibras de celulose funcionalizadas por graftização de pré-polímeros 
de poliuretano para o uso em compósitos cimentícios: fibrocimento e 
argamassas de revestimento 2023. 131 f. Tese doutorado - Faculdade de Zootecnia 
e Engenharia de Alimentos, Universidade de São Paulo, Pirassununga, 2023. 
 
Este trabalho tem como objetivo geral, avaliar o uso de fibras longas de espécies 

coníferas pinus de celulose modificadas com pré-polímeros de poliuretanos (PU) na 

sua superfície em compósitos de fibrocimento e argamassas cimentícias de 

revestimento, ambos materiais amplamente utilizados na construção civil. Realizou-se 

a graftização dos pré-polímeros de PU na superfície das fibras de celulose em 

carbonato de propileno como meio de reação, seguido da etapa de limpeza com o 

cloreto de metileno para a remoção dos pré-polímeros que não reagiram. As análises 

de FTIR, XPS e SIMS identificaram átomos de nitrogênio e ligações C=O presente no 

grupo carbamato, na superfície das fibras, confirmando a efetividade do processo de 

síntese proposto. Estima-se que 55% da fibra foi coberta com grupos uretanos. As 

fibras modificadas apresentaram maior taxa de drenabilidade, redução do caráter 

hidrofílico, confirmado pelos ensaios de cromatografia inversa, e se observou a 

deterioração da dispersão das fibras em água, apresentando maior quantidade de 

aglomerados de fibras durante os ensaios propostos, devido à redução dos grupos 

hidroxilas presentes na superfície da fibra. Avaliou-se, também, o desempenho das 

fibras graftizadas em compósito de fibrocimento e em formulação de argamassas de 

revestimento. Os compósitos de fibrocimento foram preparados em laboratório, 

utilizando-se um processo de mistura, seguida de extração do excesso de água por 

sucção e prensagem e curadas ao ar saturado, pressão ambiente e temperatura 60°C 

(6 dias), avaliadas antes e após ciclos de imersão e secagem. Argamassas de 

revestimento foram preparadas em laboratório com a relação areia/cimento 3:1, 1% 

de fibras de celulose foi incorporada na formulação; prepararam-se formulações com 

1% de fibras celulósicas graftizadas com PU e sem tratamento, além de uma 

formulação sem adição de fibras. Ensaios das propriedades mecânicas e físicas foram 

realizadas após seis dias de cura térmica. Fibrocimento preparado com as fibras de 

celulose-PU apresentaram menor absorção de água entre 10-15%, comparados com 

o compósito de fibrocimento preparado com fibras de celulose não modificadas. 

Entretanto, as propriedades mecânicas do compósito aferidas pelos ensaios de flexão, 

especialmente MOE e EE, foram negativamente impactadas (~75%), devido à piora 
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da dispersão da fibra na matriz cimentícia. Um estudo da microestrutra do compósito 

comprovou que a graftização química protege a fibra da degradação alcalina e 

preserva a interface fibra/matriz cimentícia. Não se observaram impactos no 

mecanismo de floculação, por causa do tratamento de graftização realizado nas fibras 

celulósicas. Potenciais benefícios relacionados ao uso das fibras graftizadas no 

processo produtivo do fibrocimento são inferidos a partir da maior taxa de 

drenabilidade da água, o que reduz o peso da manta no processo e, assim, evita 

quedas da máquina, especialmente em produtos de maior espessura (acima de 2,5 

cm). Além disso, devido à redução do caráter hidrofílico da fibra e menores resultados 

de absorção de água, o uso das fibras graftizadas permitiria a redução da dosagem 

de aditivos hidrofugantes ou bloqueadores de água, em ambos casos, apresentando 

vantagens econômicas aos produtos de fibrocimento. Os resultados do estudo em 

argamassas de revestimento confirmaram que fibras de celulose incorporadas na 

formulação das argamassas controlam a retração higrotérmica das argamassas, 

evitando a formação de fissuras nos revestimentos. Além de apresentar uma redução 

significativa na relação água/cimento para o espalhamento desejado, melhorando as 

propriedades mecânicas da argamassa e uma melhora significativa na absorção de 

água por capilaridade (70%), comparado com fibras não tratadas.  

 

Palavras-chave: Graftização. Poliuretano. Fibras de celulose. Fibrocimento. 

Argamassas. 
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ABSTRACT 
 
CRUZ, E.O. Cellulose fibers functionalized by grafting polyurethane prepolymers 
for use in cementitious composites: fiber cement and rendering mortars 2023. 
131 f. Doctoral thesis - Faculdade de Zootecnia e Engenharia de Alimentos, 
Universidade de São Paulo, Pirassununga, 2023. 

 

The general objective of this work is to evaluate the use of long cellulose fibers from 

pine coniferous species modified with polyurethane (PU) prepolymers on their surface 

in fiber cement composites and coating mortars, both materials widely used in civil 

construction. The PU prepolymers were grafted onto the surface of the cellulose fibers 

in propylene carbonate as a reaction medium, followed by a cleaning step with 

methylene chloride to remove the unreacted pre-polymer. FTIR, XPS and SIMS 

analyses identified nitrogen atoms and C=O bonds present in the carbamate group on 

the surface of the fibers, confirming the effectiveness of the proposed synthesis 

process. It is estimated that 55% of the fiber was covered with urethane groups. The 

modified fibers showed a higher rate of drainability, a reduction in hydrophilic character, 

confirmed by inverse chromatography tests, and a deterioration in the dispersion of the 

fibers in water was observed, with a greater number of fiber agglomerates during the 

proposed tests, due to the reduction in hydroxyl groups present on the fiber surface. 

The performance of the grafted fibers in fiber cement composites and in rendering 

mortar formulations was also evaluated. The fiber cement composites were prepared 

in the laboratory using a mixing process, followed by extraction of excess water by 

suction and pressing, and cured in saturated air, ambient pressure and at a 

temperature of 60°C (6 days), evaluated before and after soaking and drying cycles. 

Rendering mortars were prepared in the laboratory with a 3:1 sand/cement ratio, 1% 

cellulose fibers were incorporated into the formulation; formulations were prepared with 

1% cellulose fibers grafted with PU and untreated fibers (control), as well as a 

formulation without the addition of fibers. Mechanical and physical property tests were 

carried out after six days of heat curing. Fiber cement prepared with PU-cellulose fibers 

showed lower water absorption of 10-15% compared to fiber cement composites 

prepared with unmodified cellulose fibers. However, the mechanical properties of the 

composite measured by flexural tests, especially MOE and EE, were negatively 

impacted (~75%), due to the worsening dispersion of the fiber in the cement matrix. A 

study of the composite's microstructure showed that chemical grafting protects the fiber 
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from alkaline degradation and preserves the fiber/cementitious matrix interface. No 

impact on the flocculation mechanism was observed as a result of the grafting 

treatment carried out on the cellulose fibers. Potential benefits related to the use of 

graphitized fibers in the fiber cement production process are inferred from the higher 

water drainage rate, which reduces the weight of the blanket in the process and thus 

prevents machine falls, especially in thicker products (over 2.5 cm). In addition, due to 

the reduction in the hydrophilic nature of the fiber and lower water absorption results, 

the use of grafted fibers would allow a reduction in the dosage of water-repellent or 

water-blocking additives, in both cases presenting economic advantages to fiber 

cement products. The results of the study on rendering mortars confirmed that cellulose 

fibers incorporated into the mortar formulation control the hygrothermal shrinkage of 

the mortars, preventing the formation of cracks in the coatings. In addition to showing 

a significant reduction in the water/cement ratio for the desired slump, improving the 

mechanical properties of the mortar and a significant improvement in water absorption 

by capillarity (70%), compared to untreated fibers. 

 

Keywords: Grafting. Polyurethane. Cellulose fibers. Fiber cement. Mortars.
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1. INTRODUÇÃO 

 
Fibra de celulose é um material de baixo custo, origem renovável e amplamente 

disponível. As fibras de celulose são incorporadas em compósitos de fibrocimento 

como um auxiliar de processo nas formulações curadas ao ar, a fim de reter materiais 

mais finos, cimento, ou como a principal fibra de reforço na formulação curada em 

autoclave (SOYDAN et al., 2018; WINTER et al., 2012; ZHOU et al., 2011). 

Fibrocimento é um compósito de cimento Portland, adições minerais e 

carbonatos reforçados com fibras de celulose e/ou sintéticas distribuídas ao longo da 

matriz cimentícia. Por conta da sua versatilidade, o fibrocimento é utilizado em 

diversas aplicações na indústria da construção civil em projetos residenciais e 

comerciais, como telhas corrugadas, caixas-d’água, tubulações e placas planas 

(AGOPYAN et al., 2005). 

O principal método utilizado mundialmente para a produção do fibrocimento é 

o processo Hatschek, o qual utiliza o princípio básico da filtração de uma suspensão 

diluída de cimento, agregados e fibras por uma peneira cilíndrica rotativa. A fina 

camada do fibrocimento é obtida através da coleta do material floculado na peneira 

rotativa e transferido para a prensa cilíndrica, até atingir a espessura desejada. Para 

a produção de fibrocimento de nova tecnologia (NT) no qual o compósito é reforçado 

de fibras celulósicas e/ou sintéticas, são empregados os processos de cura ao ar e 

cura em ambiente com pressão de vapor elevada, conhecido como autoclave. No 

processo de cura em autoclave, a matriz cimentícia é reforçada em sua maioria com 

fibras de celulose; é utilizado especialmente para a produção de placas planas 

(COOKE; AKERS, 2008). Por outro lado, no processo de cura ao ar fibras sintéticas 

álcali-resistentes são adicionadas na matriz cimentícia para o reforço mecânico, 

usualmente empregado para a produção de telhas corrugadas e placas planas (IKAI 

et al., 2010). 

Entretanto, as fibras de celulose incorporadas na matriz cimentícia apresentam 

algumas desvantagens, como a instabilidade dimensional quando submetidos a 

mudanças na concetração de umidade, fenômeno este associado a sensibilidade das 

fibras de celulose à água. Assim, quando exposto às intempéries, por conta da alta 

permeabilidade, o fibrocimento irá absorver e liberar água. Em razão do caráter 

hidrofílico das fibras de celulose acontece o inchamento e ao perderem água acontece 

a retraçao dessas fibras. Esse fenômeno impacta na adesão fibra/compósito, 
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potencializando assim a mineralização da fibra (MOHR; NANKO; KURTIS, 2005; 

TONOLI et al., 2016).  

Portanto, o principal óbice ao uso de fibras de celulose no fibrocimento refere-

se à degradação dessas fibras em decorrência da mineralização no ambiente alcalino 

da matriz de cimento Portland. Esse processo causa a fragilização da fibra, além da 

retração que ocorre durante a mineralização afetando negativamente a adesão entre  

fibra/matriz cimentícia e consecutivamente quedas das propriedades mecânicas do 

compósito, diminuindo assim a vida útil do material (CANOVAS; SELVA; KAWICHE, 

1992; COUTTS; KIGHTLY, 1984; TONOLI et al., 2016). 

Diversos tratamentos foram desenvolvidos com o objetivo de minimizar os 

efeitos da degradação das fibras de celulose em meio alcalino, melhorando o 

desempenho do fibrocimento e a durabilidade. Uma das estratégias propõe a redução 

das bases livres da matriz, através do desenvolvimento de ligantes de baixa 

alcalinidade, incorporando subprodutos industriais e minerais (FILHO; SILVA; 

TOLEDO FILHO, 2013; MOHR; BIERNACKI; KURTIS, 2007). Além disso outras 

abordagens como uso de nanofibras de celulose a partir de fibras vegetais e uso da 

carbonatação acelerada na cura também se destacam (FILOMENO et al., 2020; 

FIORONI et al., 2020; HOYOS et al., 2019; OH et al., 2022). 

Outra aplicação abordada neste estudo são argamassas de revestimentos, 

constituídas por uma mistura de um ou mais aglutinantes, como cimento Portland, cal, 

agregados e água (JESUS et al., 2019). Este produto é a solução construtiva mais 

popular para revestimento de paredes externas na América Latina. Os revestimentos 

desempenham um papel importante no fornecimento da camada sacrificial de 

proteção contra ações climáticas externas, como temperatura e umidade o que induz 

consideravelmente à variações dimensionais (FERNANDA et al., 2022; FREIRE et al., 

2013). 

A incorporação de fibras melhora o comportamento pós-craqueamento devido 

a maior tenacidade à fratura, resistência à flexão e resistência ao impacto das 

argamassas (ERDOGMUS, 2015). Os benefícios do reforço de fibras em materiais 

cimentícios dependem do tipo de fibra, da sua geometria e da respectiva razão de 

volume e distribuição (GRĂDINARU et al., 2016). A utilização de fibras naturais em 

comparação com fibras artificiais tem obtido benefícios ambientais, energéticos e de 

conservação de recursos (ONUAGULUCHI; BANTHIA, 2016).  
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Porém, a incorporação de fibras naturais nas formulações de argamassas 

cimentícias apresenta como efeito negativo uma maior absorção de água, em razão 

do alto caráter hidrofílico da fibra e consecutivamente ao aumento da demanda de 

água necessária para proporcionar uma melhor trabalhabilidade, podendo impactar 

negativamente nas propriedades mecânicas, especialmente resistência à compressão 

(MARKESET; HILLERBORG, 1995; MARVILA; AZEVEDO; MONTEIRO, 2020; 

MONTE; BARROS; FIGUEIREDO, 2018; RAO, 2001). 

Os tratamentos realizados na superfície da fibra de celulose foram amplamente 

encontrados na literatura como uma tentativa de interromper o processo de 

degradação provocado pela admissão de água alcalina (carregada de íons e minerais) 

no interior da fibra. A diminuição da absorção de água contribui para a melhoria da 

estabilidade dimensional e para o aumento da resistência da fibra ao meio alcalino, 

evitando ou minimizando a degradação da hemicelulose, remoção da lignina no caso 

de fibras não branqueadas, e mineralização das paredes e lúmens da fibra. O uso de 

hidrorepelentes aplicados nas fibras de celulose pode reduzir a absorção de água e a 

absorção de álcali livre. Estudos com o revestimento de fibras com anidrido de ácido 

alquenil succínico, dímero de alquil ceteno (AKD), silanização, acilação, acetilação, 

tratamento de plasma, eterificação, agentes de acoplamento maleados, enxerto ou 

graftização com epóxi, policaprolactiona (PCL) entre outros foram realizados com o 

objetivo de reduzir o caráter hidrofílico da fibra de celulose. A Figura 1 apresenta um 

resumo dos tratamentos realizados nas fibras de celulose, no âmbito físico e químico. 

(CUNHA; GANDINI, 2010; MOHIT; ARUL MOZHI SELVAN, 2018). 
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Figura 1 Tratamentos físicos e químicos realizados na fibra de celulose. 
Fonte: adaptado de (AHMAD; HAMID; OSMAN, 2019). 

 

Do ponto de vista estrutural, as fibras de celulose são compostas por um feixe 

de células individuais conhecidas como fibrilas, que, por sua vez, compõem-se de 

microfibrilas dispostos em camadas de diferentes espessuras e ângulos de orientação. 

As microfibrilas são compostas por moléculas de celulose, um polímero natural 

hidrofílico de alto grau de polimerização que consiste em repetições do monômero de 

glucose (β-glucose) ligados uns aos outros nas posições C1 e C4. A Figura 2 

apresenta a estrutura química da celulose, em destaque o monômero de glucose e os 

três grupos hidroxilas que se projetam de ambos os lados da cadeia (BRINCHI et al., 

2013; JAKOB et al., 2022). 

 

 

Figura 2 Molécula de celulose em destaque monômero β-glucose e três grupos hidroxilas. 
Fonte: adaptado de (JAKOB et al., 2022). 
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A presente pesquisa contribui para o entendimento dos impactos nas 

propriedades mecânicas e físicas provocados pela modificação da superfície das 

fibras de celulose com pré-polímeros de poliuretano (PU) em compósitos de 

fibrocimento e argamassas cimentícias, ambos submetidos ao processo de cura ao 

ar.  

No escopo desta proposta estão os produtos comerciais utilizados, MDI PAPITM 

27, e os pré-polímeros VoramerTM 1215, VoramerTM 1413, e pré-polímeros protótipos, 

os quais foram preparados especificamente para adequar as necessidades de 

aplicação em compósitos de fibrocimento. Os pré-polímeros de PU foram graftizados 

na superfície da fibra de celulose por meio de uma simples proposta de síntese em 

escala laboratorial, veja Figura 3. 

 

 
Figura 3 a.Reação do grupo isocianato do MDI com um grupo hydroxila de uma cadeia de 

celulose, gerando um grupo carbamato ou uretano; b. Reação da formação do poliuretano a 
partir do MDI com um diol. 

Fonte: adaptado de (DUTTA, 2018). 

 

A reação de graftização dos grupos de PU na superfície da fibra de celulose foi 

realizada através da reação de condensação dos grupos -N=C=O presentes nos pré-

polímeros de PU com as hidroxilas disponíveis na superfície nas fibras, preservando 

a estrutura e a morfologia cristalina da fibra, ambas responsáveis pelo reforço 

mecânico (PRATAVIERA et al., 2018; YAO et al., 2014). 

Desta forma, a cristalinidade da fibra será preservada para garantir o reforço 

mecânico, enquanto os grupos de PU presentes na superfície da fibra irão reduzir o 

caráter hidrofílico, diminuindo a absorção de água e consecutivamente preservando-

a da degradação causada pela mineralização da fibra, mecanismo provocado 

precipitação de íons nos vazios das fibras (parede celular e lúmen) detalhado no item 

5.3.1. 
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2. ORIGINALIDADE E JUSTIFICATIVA DO TEMA 

 
A originalidade do trabalho pode ser considerada sob dois principais aspectos. O 

primeiro se refere à utilização de um método simples e eficaz para a graftização dos 

pré-polímeros de PU na superfície das fibras celulósicas. O segundo ponto é a 

utilização das fibras celulose-PU em compósitos cimentícios, com um enfoque das 

consequências da redução do caráter hidrofílico das fibras celulose-PU, em 

argamassas de revestimento e no processo produtivo do fibrocimento.  

O fibrocimento é utilizado principalmente em telhados, revestimentos internos e 

externos e em aplicações de acabamentos, com usos em bancadas, materiais de 

contenção de fogo e revestimento de paredes internas. A demanda por esses produtos 

varia consideravelmente entre as regiões e países. Por exemplo, coberturas de 

fibrocimento são extremamente populares no Brasil e na Índia, mas representam 

apenas uma parcela muito pequena da demanda total de coberturas nos EUA, onde 

o fibrocimento é amplamente utilizado em placas planas, sidings e acabamentos, 

principalmente em aplicações externas.  

O crescimento da demanda está sendo impulsionado pelos atributos de 

desempenho superior do fibrocimento (como a capacidade de resistir às intempéries 

sem o apodrecimento ou empenamento, com baixa necessidade de manutenção e 

características à prova de fogo) o que permite aumentar sua participação no mercado 

de construção civil onde compete com outros materiais, como madeira e placas de 

gesso acartonado. O mercado de fibrocimento global em 2016 foi de USD 14 Bi. ou 3 

Bi. m2, compreendido em aplicações como telhas corrugadas, coberturas, e placas 

planas, sidings, incluindo aplicação em ambientes internos como uso em áreas úmidas 

ou pisos, mercado que cresce com maior intensidade 6% (Figura 4). A taxa de 

crescimento anual composta (CAGR) do mercado de fibrocimento em sua totalidade 

de aplicações e produtos é de 5% em valor e 4% em volume (FREEDONIA, 2015). 
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Figura 4 Tamanho mercado global de produtos fibrocimento. 
Fonte: adaptado de (FREEDONIA, 2015). 

 

Aprimoramentos do desempenho físico e mecânico destes materiais, bem como o 

aumento da durabilidade do compósito, são fatores importantes para contribuir na 

expansão do uso fibrocimento na construção civil, seja em aplicações interiores ou 

exteriores, onde a exigência por desempenho é ainda maior. Assim, identificar 

métodos para tratamento das fibras de celulose, reduzindo o seu caráter hidrofílico e 

promovendo maior durabilidade do compósito, poderá contribuir para indústria e 

ganhar espaço frente a outras tecnologias e métodos construtivos tradicionais. 

Tonoli et al. (2013a) propuseram um tratamento na superfície das fibras de celulose 

com isocianatos alifáticos para uso em compósitos cimentícios, onde notou-se a 

densificação da zona de transição entre matriz cimentícia e fibras celulose, maiores 

valores de MOR, além da redução da absorção de água e porosidade aparente. 

A vantagem da graftização dos pré-polímeros de PU na superfície das fibras de 

celulose, proposta neste trabalho, em comparação a trabalhos anteriores com 

isocianatos alifáticos, é que as fibras aprimoradas com os pré-polímeros de PU 

poderão ser oferecidas aos produtores dos compósitos cimentícios a um menor custo, 

uma vez que isocianatos alifáticos são produtos de alto valor agregado quais 

apresentam propriedades como elevado brilho, resistência à intempéries e mecânicas, 

propriedades valorizadas em aplicações de alto valor agregado como indústria 

automobilística (BOUTIN et al., 2004; FAZENDA, 2009), o que poderá impactar na 

viabilidade econômica dessa tecnologia em compósitos cimentícios. 
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No que tange à produção do compósito, a redução do caráter hidrofílico das fibras 

celulósicas poderá refletir em ganhos de produtividade e homogeneidade do 

fibrocimento, durante o processamento. Atualmente, devido a alta retenção de água 

da lastra verde, se faz necessário aumento do vácuo para produtos produzidos pelo 

processo Hatschek, o que causa uma segregação da película com maior concentração 

de cimento na superfíce em contato com feltro e maior concentração de fibras na parte 

superior da lastra. Ainda sobre os possíveis benefícios de uma lastra mais “seca” como 

consequência de maior drenabilidade, no processo produtivo flow-on, qual permite a 

produção de placas de maior espessura (3 cm), a grande renteção de água na lastra 

verde signifca mais peso na máquina o que eventualmente provoca a queda da manta 

recém formada e paradas de produção, impactando no custo de produção do material. 

A argamassa de revestimento cimentícia aplicada em paredes externas, é a 

solução construtiva mais popular no Brasil para revestimento de paredes externas 

(FREIRE et al., 2013).  As patologias e falhas presentes nos revestimentos cimentícios 

são observados em sua grande maioria nas fachadas das edificações, devido sua 

maior exposição à agentes agressivos. As fissuras geométricas estão entre as 

principais manisfestações patológicas encontras nos revestimento e podem ser 

causadas, por exemplo, por movimentos de construção, sobrecarga de alvenaria e 

recalques. Em geral, as fissuras geométricas encontradas nas fachadas são 

relacionadas diretamente com a argamassa podem ser causadas pela retração 

higrotérmica de componentes ou nas interfaces de uma base composta por diferentes 

elementos (SAHADE; MACHADO; CAVANI, 2013). Assim, referente à argamassas de 

revestimento, este estudo apresenta uma solução alternativa para o controle de 

retração das argamassas e redução da ocorrência de fissuras geométricas, com uso 

das fibras celulósicas graftizadas com pre-pólimeros de PU, que devido a redução do 

caráter hidrofílico das fibras modificadas contorna os problemas do aumento da 

demanda de água requerida para mesma trabalhabilidade e reduz significativamente 

a absorção de água do revestimento cimentício após o período de cura. 

 

 

 

 



9 
 

 
 

General Business General Business 

3. OBJETIVOS 

Este trabalho tem por objetivo principal apresentar uma proposta de redução do 

caráter hidrofílico das fibras de celulose através da graftização de grupos poliuretanos 

na surperfíce das fibras celulósicas de pinus. Especificamente os objetivos são: 

a) Estudo da rota química para a síntese das fibras celulose-PU, realizadas com 

diferentes pré-polímeros de poliuretano. 

b) Avaliação da eficácia do método proposto para graftização das fibras de 

celulose, a homogeneidade dos grupos PU e estimativa de cobertura da 

superfíce, através de estudos realizados nas fibras modificadas com uso de 

técnicas analíticas como, espectroscopia no infravermelho por transformada de 

Fourier (FTIR) e fotoelétrons excitados por raios-X (XPS) e espectroscopia de 

massa de íons secundários (SIMS). 

c) Investigação do desempenho mecânico, físico e durabilidade dos compósitos 

de fibrocimento curados ao ar, nas idades iniciais e após ensaios de 

durabilidade, bem como propriedades de processamento da pasta cimentícia 

reforçada com as fibras de celulose-PU, com um olhar crítico para os possíveis 

benefícios na aplicação no processo produtivo. 

d) Avaliação dos impactos da graftização PU nas fibras celulósicas na retenção 

de sólidos, floculação da pasta cimentícia e elaboração da modelagem para 

previsão do comportamento da pasta ao variar fatores como teores de polímero 

e de fibra na formulação. 

e) Estudo das fibras de celulose-PU no desempenho físico e mecânico das 

argamassas cimentícias utilizada no revestimento de edificações, comparadas 

com fibras de celulose sem modificação. 

 

4. HIPÓTESE 

A modificação da superfície das fibras de celulose com grupos poliuretânicos 

reduz o caratér hidrofílico da celulose e com isto protege a fibra da degração alcalina 

e previne o mecanismo de mineralização, aprimorando o desempenho físico do 

compósito, e a durabilidade do material. Além de contribuir para o aumento da 

drenabilidade da água o que pode ser benéfico para o processo produtivo do 

fibrocimento. 
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5. REVISÃO DA LITERATURA 

 
A revisão da literatura foi divida por assuntos de interesse abordados neste 

trabalho. O item 5.1 apresenta uma revisão dos temas relacionados ao fibrocimento, 

como processo produtivo e cura. Após, no item 5.2, encontra-se uma revisão 

bibliográfica do uso de fibras celulósicas em argamassas de revestimento, com ênfase 

no propósito e  principais dificuldades encontradas na incorporação de fibras 

celulósicas nas formulações das argamassas cimentícias. O item 5.3 apresenta uma 

revisão dos principais mecanismos de degradação das fibras celulósicas incorporadas 

em compósitos cimentícios. O item 5.4, apresenta as principais técnicas encontradas 

na literatura com objetivo de mitigar ou reduzir os mecanismos de degradação das 

fibras celulósicas. Ao final, uma revisão compreensiva sobre poliuretanos é 

apresentada no item 5.5, abordando aspectos da produção, principais aplicações, 

alguns dados referentes à projeção de mercado.  

 

5.1 FIBROCIMENTO 

 

5.1.1 Processo de produção 

 
O processo de produção Hatschek utiliza o princípio da filtração de uma suspensão 

diluída de cimento e auxiliados por um agente floculante, normalmente poliacrilamida 

aniônica, com a função de aumentar a retenção de sólidos no Tamis e deste modo a 

eficiência da formação da película durante o processo produtivo Hatschek (KUNITZ, 

2017). 

O processo é composto por diversas etapas. A primeira etapa é o preparo da 

pasta cimentícia (1), o que consiste na mistura em proporção adequada dos materiais 

sólidos como cimento (2), calcário/sílica (4), fibras sintéticas/celulose (3), e outros 

aditivos com água (5), em baixa concentração de sólidos cerca 10-15% do total da 

massa. Após esta suspensão é transportada para as caixas (6) com peneiras 

cilindricas rotativas (7), onde o material sólido é depositado. Posteriomente, o feltro 

(8) remove o material depositado nas peneiras rotativas, formando a manta verde. 

Vácuo (9) é aplicado a fim de remover água da manta verde antes de passar pela 

prensa cilíndrica (10) onde é acumulada até a espessura final desejada. Finalmente a 

manta verde (F) é cortada (11), corrugada ou não, a depender do produto, (12) e 



11 
 

 
 

General Business General Business 

enviada para o processo de cura (DIAS; JOHN; SAVASTANO, 2010), veja Figura 5 

abaixo, onde é possível identificar as etapas descritas no texto: 

 

 

Figura 5 Representação do processo de produção Hatschek. 1. Tanque para preparo da pasta 
cimentícia; 2-3-4-5. Adição componentes da pasta; 6. Tammis; 7. Peneira rotativa; 8-9. 

Formação lastra cimentícia; 10. Rolo acumulador; 11. Corte; 12. Corrugação. 
Fonte: (DIAS; SAVASTANO; JOHN, 2010). 

 

A água é um insumo utilizado no processo como meio de transporte das 

matérias-primas, assim após o preparo da pasta cimentícia através da dispersão dos 

seus constituintes, a pasta é bombeada até o processo Hatschek. A água também 

promove uma pressão hidrostática dentro das caixas Tamis, direcionando os sólidos 

para a tela metálica, onde ficam aderidos e formam a monopelícula que 

posteriormente formará a lastra cimentícia (COOKE, 2002). Além das funções de 

processo, a água tem papel fundamental na hidratação do cimento Portland, 

responsável pela aglomeração dos constituintes da formação e desenvolvimento da 

resistência mecânica das placas ou telhas cimentícias (SCRIVENER; JUILLAND; 

MONTEIRO, 2015). 

Garantir a retenção do cimento no processo produtivo é fundamental para a 

qualidade dos produtos de fibrocimento produzidos pelo processo Hatschek. Neste 

processo produtivo, a água é utilizada em um circuito fechado e saturada de hidróxido 

de cálcio, íons de Ca2+ e OH-, quais são modificados pelos ânions de sulfato (SO4
2-) 

presentes na água de processo. Estes ânions atraem íons com carga oposta e 

repelem íons de mesma carga, desenvolvendo uma carga positiva ou potencial beta 

positivo (COOKE et al., 2010). 

Desta forma, o potencial beta predominantemente positivo dos insumos e 

características da água, explica o fato de floculantes aniônicos serem mais eficazes 

no processo de floculação e retenção de sólidos do fibocimento. Pois se ligam 

fortemente ás partículas que compõem a suspensão cimentícia, além de outros fatores 
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como massa molar, e estrututra do polímero, quais também podem afetar o 

desempenho no processo produtivo (WINTER et al., 2012). 

A celulose utilizada no processo, desempenha um importante papel na filtração 

e retenção dos particulados, além de contribuir para o reforço da lastra fresca, garante 

água para a hidratação do cimento (BENTUR; MINDESS, 2007). O  grau de refino 

também é muito importante para garantir a retenção dos materiais finos e normalmente 

utilizado por volta de 55-65 °SR para processo Hatschek curado ao ar 30-45 °SR 

curado em autoclave. A refinação da celulose é realizada após a dispersão da fibra e 

tem por finalidade provocar mudanças na estrutura das fibras, como aumento de 

volume, da área e aumento da flexibilidade, o que influi significativamente no 

processamento do fibrocimento, uma vez que altera a trama fibrosa que será formada 

na tela de Tamis para a formação da monopelícula (TONOLI et al., 2009a). 

O produto final é formado em camadas, as quais são acumuladas no 

equipamento até a espessura desejada, após atingido a espessura é realizada a 

prensagem, por uma prensa hidraúlica e passa ou não por um processo de 

corrugação, seguida do empilhamento em moldes metálicos para posterior cura. 

Estima-se que 85% do fibrocimento comercializado mundialmente é produzido através 

deste processo (IKAI et al., 2010). 

 

5.1.2 Processo de cura ao ar 

 
Fibrocimento curado ao ar saturado (umidade relativa ~100%), produzido na 

Europa, é composto por cimento, celulose, fibra sintética, sílica ativa, aditivos e água. 

No Brazil, a silica fume não é utilizada e carbonato de cálcio é introduzido na 

formulação. O tempo de cura é de 28 dias e algumas fábricas utilizam vapor sem 

pressão ou temperatura, abaixo de 80ºC, para acelerar o período de cura e liberação 

dos produtos. No Brazil as placas cimentícias são curadas entre 10-15 dias, densidade 

atinginda neste período é de 1.4-1.5 g/cm3 (AKERS; BELL, 2009). 

O desenvolvimento da tecnologia de produção do fibrocimento NT (nova 

tecnologia) foi iniciado na metade final dos anos 1980 em algumas cidades da Europa 

e alguns países da América Latina, numa tentativa de produzir placas corrugadas 

utilizando polpa de celulose sem fibras sintéticas e especialmente sem fibras de 

amianto. Apesar dos requisitos de tensão atingidos em níveis aceitáveis, o produto 

demonstrou um certo enrijecimento com o passar do tempo e quando submetido a 
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ciclos de umidade/secagem, apresentava aparecimento de fissuras. A tentativa de 

produzir fibrocimento sem fibras sintéticas foi abandonada no final da década de 1980. 

A combinação de fibras de celulose e fios sintéticos parecia bem promissora, 

especialmente após o envelhecimento do produto. A celulose é utilizada no processo 

de produção Hatschek como um auxiliar da retenção de finos, com pouco aporte de 

propriedades mecânicas. As fibras sintéticas são utilizadas para o reforço mecânico e 

durabilidade a longo prazo. Dentre as tecnologias estudadas à época estavam: fibra 

PVA poli (vinil álcool), fibra PAN (poliacrilonitrila) e fibra PP (polipropileno). Fibras PAN 

apresentam valores de tensão similares ao PVA, entretanto em consequência do 

enrijecimento e do aparecimento de fissuras, no longo prazo, este produto foi 

desconsiderado como opção para a produção do fibrocimento NT (STEPHEN, 2014).  

 

5.2 ARGAMASSAS DE REVESTIMENTO MODIFICADA COM FIBRAS 

CELULÓSICAS 

 
Uma edíficação pode ser considerada com um conjunto de elementos básicos, que 

compõe sua estrutura, como a vedação exterior, os elementos que dividem o espaço 

interno e fazem parte do sistema construtivo. A argamassa de revestimento pode ser 

utilizada como um dos componentes de vedação das paredes externas das 

edificações, que tem a função de proteger as edificações de agentes agressivos, 

auxiliar na vedação de isolantes térmicos, acústicos, regularizar a superfície de 

vedação, além de contibuir para a estética da fachada (CLAISSE, 2016; FERNANDA 

et al., 2022; LOPEZ-REBOLLO et al., 2023). 

Ao aplicar as argamassas cimentícias em um substrato poroso, as variações 

dimensionais do revestimento cimentício são restringidas e poderá induzir a uma 

elevada tensão. Caso esta tensão causada for maior que a resistência da argamassa, 

fissuras irão ocorrer (BALAYSSAC et al., 2011).  Em caso de patologias como fissuras, 

o desempenho dos edificios é seriamente comprometido. As principais causas de 

fissuras nos revestimentos são as deformações térmicas e efeitos da retração plástica. 

A retração em idade precoce das matrizes cimentícias é o resultado de vários 

fenômenos físicos-químicos, como gradientes de umidade encontrado no centro da 

camada aplicada e a superfície argamassa durante a cura (WILK; BRATASZ; 

KOZLOWSKI, 2010). 
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A incorporação de fibras celulósicas ou sintéticas é uma potencial solução 

considerada para a redução dos efeitos da retração e consequentemente do 

aparecimento de fissuras nos revestimentos (PEDERNEIRAS; VEIGA; DE BRITO, 

2019; STEVULOVA; HOSPODAROVA, 2020; STEVULOVA; VACLAVIK; 

HOSPODAROVA, 2021). O efeito negativo da incorporação de fibras celulósicas em 

argamassas de revestimento pode estar associado a elevada absorção de água 

devido ao caráter hidrofílico elevado da fibra e consecutivamente maior demanda de 

água necessária para proporcionar ideais condições de trabalhabilidade (MONTE; 

BARROS; FIGUEIREDO, 2018). 

Em estudos de concreto, a resistência à compressão é inversamente proporcional 

à relação água-cimento segundo a lei de Abrams (SEAR et al., 1996). Esta lei 

descreve que a resistência do concreto diminui à medida que o teor de água aumenta, 

portanto, se a mistura estiver suficientemente consolidada, menos água poderá ser 

utilizada para produzir concreto de melhor qualidade. Assim, utilizando uma 

quantidade menor de água na mistura, pode-se obter maior resistência e rigidez com 

menor fluidez, retração e trincas. Uma menor proporção de água para material 

cimentício também melhora a adesão entre o concreto e a armadura embutida. 

Matematicamente, a Lei de Abrams pode ser escrita como: 

 
 

𝑪 =
𝑲𝟏

𝑲𝟐

𝒘
𝒄

    (Equação 1) 

 
Na Equação (1): C é a resistência à compressão do concreto, w/c é a relação água-

cimento, K1 e K2 são constantes definidas a partir das diferentes proporções de mistura 

(agregado/cimento), idade do concreto e condições de cura (SEAR et al., 1996). 

Mas vale ressaltar que a argamassa e o concreto são materiais com estruturas, 

composições e funções diferentes. Poucos estudos avaliaram o efeito da relação 

água-cimento na resistência das argamassas. Marketset e Hillerborg (1995) 

estabeleceram algumas correlações entre as propriedades mecânicas de diferentes 

misturas de argamassa, como resistência à compressão, resistência à flexão e módulo 

de elasticidade. Observou-se também que a dependência da resistência à 

compressão com a relação água/cimento é razoavelmente bem descrita por uma 

função de potência. Appa Rao (2001) avaliou o efeito dos materiais constituintes e 
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várias proporções de mistura na resistência à tração e resistência de argamassas e 

observou que a lei generalizada de Abrams vale para argamassas com uma relação 

água-cimento maior que 0,40. Marvila et al. (2020), avaliaram o efeito da relação água-

cimento utilizando três diferentes traços de argamassas, proporções 1:1:6, 1:2:9 e 

1:0:3 (cimento:cal:areia) e concluiram que a relação água-cimento afeta 

consideravelmente as propriedades mecânicas das argamassas. 

 

5.3 MECANISMOS DE DEGRADAÇÃO DA FIBRA DE CELULOSE 

 
A água absorvida pelas fibras de celulose gera uma região com elevada relação 

de água/aglomerante ao redor da fibra, a qual apresenta maior porosidade após a 

hidratação do cimento. Este fato é provocado pela expanção úmida da fibra qua após 

a desidratação, retraem-se e descolam-se da matriz cimentícia, provocando uma 

microfissuração na zona de interface entre fibra e matriz (TONOLI et al., 2009b) 

Mecanismos de degradação da fibra da celulose, bem como o impacto na 

durabilidade do compósito e os principais tratamentos realizados na matriz cimentícia 

para controlar o problema serão apresentados nos subitens a seguir. 

 

5.3.1 Mineralização da fibra de celulose 

 
Tonoli et al. (2016) propuseram uma ilustração esquemática da zona de transição 

da matriz cimentícia/fibra celulose em placas de fibrocimento não carbonatadas 

(controle) e em comparação com as placas carbonatadas. Os autores sugerem que a 

mineralização das fibras de celulose é maior nas placas de fibrocimento não 

carbonatadas (Figura 6), causada pelos íons livres da cura saturada e da hidratação 

secundária do cimento Portland, como segue: 

• Primeiro ocorre a difusão dos íons livres para espaços vazios na matriz em 

massa e acúmulo na zona de transição fibra/matriz cimentícia; 

• Re-precipitação nos poros e penetração dos íons na parede celular da fibra; 

• Penetração na cavidade da fibra (lúmen), levando, em alguns casos, a nova 

precipitação de diferentes fases sólidas alcalinas. 
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Figura 6 Ilustração da interface da matriz de fibra de celulose: (A) controle ou não carbonatado 
e (B) carbonatado. Detalhes do fluxo de produtos de hidratação e re-precipitações. Ettringita; 

Monossulfoaluminato (Afm); Monocarboaluminato (Mc) e portlandita (CH). 
Fonte: adaptado de Tonoli et al.(2016). 

 

Essa nova precipitação de sólidos nos vazios das fibras (parede celular e lúmen) 

induz a fragilização dessas fibras de celulose pelo ataque de íons alcalinos liberados, 

reduzindo o desempenho mecânico e a durabilidade dos compósitos cimentícios 

(ONUAGULUCHI; BANTHIA, 2016; VO; NAVARD, 2016).  

O fenômeno da mineralização é indesejado, pois poderá causar prejuízos 

importantes a algumas propriedades do fibrocimento como perda da tenacidade do 

compósito e da resistência a prazos mais longos (SANTOS et al., 2015). 

 

5.3.2 Remoção alcalina da lignina e da hemicelulose 

 
Mesmo polpas celulósicas, uma pequena quantidade de lignina e hemicelulose 

ainda é presente e a remoção deste material poderá leva à degradação da fibra, ainda 

que secundário e menos severo que a mineralização, devido a elevada alcalinidade 

da matriz. Quando em contato com hidróxido de cálcio presente na matriz cimentícia, 

os materiais amorfos existentes na superfície da fibra como ceras, hemiceluloses e 

ligninas são removidos. Como a hemicelulose e lignina são responsáveis pela ligação  

da estrutura das microfibrilas, sua remoção leva à degradação da fibra de celulose e 
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consequentemente a redução das suas propriedades mecânicas (FILHO; SILVA; 

TOLEDO FILHO, 2013). 

Algumas abordagens apresentadas nos itens a seguir, foram investigadas em 

compósitos cimentícios objetivando-se mitigar o processo de mineralização de fibras 

como a cura por carbonatação acelerada e revestimento/ impregnação das fibras de 

celulose utilizando agentes bloqueadores de água.  

 

5.3.3 Cura por carbonatação acelerada 

 
O tratamento de cura em ambiente saturado de CO2, conhecido como 

carbonatação acelerada é realizado em placas de fibrocimento com o objetivo de 

melhorar a durabilidade dos compósitos de fibrocimento. A carbonatação acelerada 

reduz a alcalinidade da matriz cimentícia, diminuindo o pH para valores inferiores a 9, 

tornando o ambiente menos agressivo à celulose. Além disso, o tratamento de 

carbonatação acelerada aumenta a densidade das placas, reduz a porosidade e a 

permeabilidade, melhorando a estabilidade dimensional do produto final (FILOMENO 

et al., 2020; FIORONI et al., 2020; PIZZOL et al., 2014). 

 

5.3.4 Impregnação por agentes bloqueadores de água 

 
Canovas et al.(1992) propuseram uma selagem dos poros do compósito cimentício 

através do uso de compostos orgânicos derivados da madeira, reduzindo a 

alcalinidade e a absorção de água nas argamassas e fibras. 

Tratamentos realizados com resinas de silicones adicionados na pasta cimentícia 

durante a etapa de dispersão ou nos vasos Tammis, adicionados até 0,5% em massa, 

reduz a tendência da matriz cimentícia em absorver água, o que também contribui 

para redução da eflorescência (LECOMTE et al., 2016). 

Resinas de silicones, puras ou combinadas com polímeros acrílicos, tem se 

mostrado um tratamento eficaz para a redução da absorção de água em compósitos 

de fibrocimento. Os silicones utilizados no tratamento dos compósitos cimentícios 

podem ser formulados com dispersão de polímeros acrílicos formadores de filme para 

melhor proteção das placas de cimento, especialmente contra eflorescência. O 

benefício das formulações que combinam as tecnologias como acrílicos e silicones 

utilizados no tratamento para proteção da superfície as placas planas ou das bordas 
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das telhas corrugadas excedem o benefício da química individual de cada componente 

(LECOMTE et al., 2018). 

O uso de polímeros estireno-acrílicos emulsionados adicionado ao compósito 

fibrocimento, 5% em massa, pode ser uma técnica eficaz no controle da mineralização 

da fibra de celulose. A modificação polimérica realizada em compósitos de 

fibrocimento, melhora as propriedades mecânicas e físicas dos compósitos, em razão 

do preenchimento dos poros capilares da matriz cimentícia (0,04 - 200 µm), o que 

modifica a microestrutura causando a densificação da matriz e assim reduz a absorção 

de água em 50% após os ciclos de imersão e secagem. Além, a adição de polímeros 

sintéticos na matriz cimentícia proporciona uma proteção às fibras de celulose 

reduzindo a incidência dos mecanismos de degradação das fibras, mantendo-as 

aderidas à matriz após os ciclos de imersão/secagem, conferindo uma coesa zona de 

transição de interface entre fibra e matriz cimentícia (CRUZ et al., 2021). 

Portanto, reduzir a entrada de água que pode dissolver as fibras de celulose e lidar 

com a mineralização das fibras de celulose, parece essencial para abordar a 

durabilidade do fibrocimento preservando as fibras e evitando o inchaço e retração 

das fibras que impulsionam a mineralização das fibras. 

 

5.4 TRATAMENTO DA SUPERFÍCIE DAS FIBRAS DE CELULOSE 

 
O tratamento de superfície da fibra de celulose é amplamente reportado na 

literatura como uma tentativa de interromper o processo de degradação provocado 

pela entrada de água no interior da fibra. O uso de repelentes de água nas fibras de 

celulose pode reduzir a absorção de água e a absorção de álcali livre. Estudos prévios 

de tratamento da superfície como reação com silanos, graftização de compostos 

químicos como anidrido de ácido alquenil succínico (ASA), dímero de alquil ceteno 

(AKD), anidrido maléico entre outros foram realizados com o objetivo de reduzir a 

hidrofilicidade da fibra (HUANG et al., 2017; SEKI et al., 2018). 

Uma breve revisão dos principais tratamentos físicos e químicos realizados na 

fibra de celulose é apresentada nas seções seguintes, quais foram propostos para 

remover parte de materiais não celulósicos da polpa, aumentar a cristalinidade da fibra 

ou reduzir o caráter hidrofílico da fibra. 
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5.4.1 Tratamentos físicos: Jato de plasma 

 
Esta técnica faz uso de um gás parcialmente ionizado, composto pela mistura 

de espécies eletricamente carregadas e fótons, gerados pela excitação das moléculas 

do gás por uma fonte elétrica. O tratamento com jato de plasma atmosférico, 

executado como um pré-tratamento com etanol, foi realizado na superfície da fibra de 

rami para aumentar a compatibilidade da fibra de celulose com resina de polipropileno. 

O tratamento com plasma aumentou a rugosidade da fibra em função do ataque de 

plasma que melhorou o intertravamento mecânico, aumentando em 50% a resistência 

ao cisalhamento interfacial das fibras tratadas na matriz de polipropileno (ZHOU et al., 

2011). 

Fibras de sisal foram tratadas pela técnica de polimerização com plasma frio 

de metano, a fim de reduzir a hidrofilicidade natural das fibras, preservar suas 

propriedades mecânicas e aumentar sua durabilidade em meio alcalino. A 

polimerização com plasma frio de metano possibilita o enxerto de grupos funcionais 

ou a deposição de um filme polimérico fino de caráter hidrofóbico na superfície da 

fibra, visando protegê-la contra o ataque alcalino da matriz cimentícia. Fibras de sisal 

tratadas com plasma frio de metano durante 10 e 20 min apresentaram maior 

durabilidade em meio alcalino, quando comparadas com não tratadas, devido à 

redução da hidrofilicidade da fibras, aferidas através das medidas dos ângulos de 

contato pelo método Wilhelmy, apresentando os seguintes resultados: ângulo de 

contato 77° fibras de sisal sem tratamento, 122,6° e 106,1 respectivamente para os 

tratamento de durante 10 min e 20 min (BARRA et al., 2015). 

 

5.4.2 Tratamento químico: Alcalino 

 
O tratamento alcalino é comumente realizado na celulose para remoção de 

ceras e materiais não-celulósicos, além da hidrólise das cadeias de celulose nos 

domínios não cristalinos, o que contribui positivamente para o aumento do índice de 

cristalinidade da polpa de celulose (SEKI et al., 2018). 
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5.4.3 Tratamento químico: Anidrido de ácido alquenil succínico (ASA) e dímero 

de alquil ceteno (AKD) 

 
Os tratamentos com os produtos anidrido de ácido alcenil succínico (ASA) e 

dímero de alquil ceteno (AKD), são amplamente utilizados para o aumento da 

hidrofobicidade das fibras. Usualmente, ambos produtos são adicionados na forma de 

emulsão à uma suspensão preparada com as fibras de celulose. AKD tem sido 

utilizado para preparar papéis hidrofóbicos. A Figura 7 apresenta a reação da celulose 

com os polímeros AKD e ASA (CUNHA; GANDINI, 2010). 

 

Figura 7 Reação dos produtos AKD e ASA com celulose. 
Fonte: adaptado de (CUNHA; GANDINI, 2010). 

 

5.4.4 Tratamento químico: Silanização 

 
Silanos são compostos formados por um grupo orgânico e grupo alcóxi, 

tipicamente metóxi ou etóxi com capacidade de reagir com substratos inorgânicos, 

como ilustrado na Figura 8.  

 

 

Figura 8 Estrutura do silano. 
Fonte: adaptado de (LECOMTE et al., 2016). 
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Onde R-O é um grupo alcóxi, tipicamente metóxi ou etóxi, com a capacidade 

de reagir com substratos e X é um grupo orgânico e dependendo de sua estrutura 

pode apresentar uma fração repelente de água ou uma interface organicamente 

compatível e reativa.  

Silanos podem ser utilizados para a compatibilização através do aumento da 

adesão entre interface fibra/polímeros com caratér hidrofóbico, como por exemplo, 

polipropileno, epóxi e fenol (MENDES et al., 2015). 

Gonzaléz et al. (2012) propuseram uma estratégia para o tratamento da 

celulose, através da ativação dos grupos alcóxi, formando grupos silanóis mais 

reativos, os quais posteriormente reagem com a celulose através da condensação, 

reagindo com grupos hidroxilas presentes na superfície da fibra (Figura 9). 

 

 

Figura 9 Reação dos silanos com as hidroxilas presentes na fibra da celulose: Hidrólise e 
condensação. 

Fonte: adaptado de (GONZÁLEZ; SANTOS; PARAJÓ, 2012). 

 

Para hidrolisar totalmente um mol de silano em silanol, são necessários três 

moles de água. As reações de hidrólise e condensação de silanol são afetadas pelas 

condições do meio, como temperatura, pH, solvente e concentração de silanos. Uma 

vez formado o grupo silanol na solução, ocorre a condensação entre os grupos 

silanois, gerando o polímero siloxano (-Si-O-Si) na solução. Portanto, a solução evolui 

para a formação de um sistema difásico tipo gel contendo uma fase líquida e uma fase 
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sólida, também chamada de solução sol-gel  (DÍAZ-BENITO et al., 2010; PANTOJA et 

al., 2009). 

Robles et al. (2018) realizaram um tratamento da nanocelulose com 3-

aminopropiltrietoxissilano (ATS) e constataram que, ao aumentar o teor de ATS, 

percebeu-se uma repercussão substancial na cristalinidade das nanofibrilas devido à 

adição de componentes amorfos à unidade cristalina; além disso, o silano melhora o 

caráter hidrofóbico das nanofibrilas de celulose, reduzindo 90% da polaridade da fibra 

quando os silanos foram adicionados às fibras. 

 

5.4.5 Tratamento químico: Acilação 

 
A reação de acilação pode ser usada para aumentar a compatibilidade das 

fibras de celulose com os polímeros hidrofóbicos, cobrindo sua superfície hidrofílica 

sem reduzir a capacidade de reforço mecânico fornecido pela estrutura cristalina da 

celulose e sua morfologia. Scandola e Zini (2003) descrevem a cinética da reação de 

acilação nas fibras de linho; no referido trabalho os autores mostraram que a reação 

de acilação realizada na superfície da fibra de celulose segue uma cinética de primeira 

ordem e após a reação de valerilação as fibras mantêm a estrutura cristalina da 

celulose I nativa e o grau de cristalinidade original, demonstrando que a reação ocorre 

apenas nas cadeias de polissacarídeos superficiais presentes na fibra (ZHU et al., 

2013; ZINI; SCANDOLA; GETENHOLM, 2003). 

 

5.4.6 Tratamento químico: Acetilação 

 
A acetilação é um método proposto para modificar a superfície das fibras de 

celulose tornando-as menos hidrofílicas. Trata-se de introduzir um grupo acetil 

funcional em um composto orgânico, assim revestindo os grupos hidroxilas (-OH) 

responsáveis pela hidrofilicidade da fibra (HARRISSON et al., 2011). 

Ashori et al. (2014) estudaram a modificação química de nanofibras de celulose 

(CNFs) utilizando anidrido acético na presença de piridina como catalisador, a fim de 

alterar propriedades de superfície. A cristalinidade da fibra diminuiu como resultado 

da esterificação, a estabilidade térmica foi ligeiramente aumentada e as propriedades 

hidrofóbicas foram conferidas em razão do aumento do ângulo de contato observado 

nas fibras acetiladas. 
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5.4.7 Tratamento químico: Ácido anidrido maléico 

 
O tratamento com o ácido anidrido maleico permite a produção de compósitos 

de polipropileno preparados com fibra de celulose. A principal diferença com outros 

tratamentos químicos é que o anidrido maléico não é usado apenas para modificar a 

superfície da fibra, mas também a matriz polimérica, aumentando a compatibilidade 

entre a fibra e a matriz, aumentando assim as propriedades mecânicas dos 

compósitos (MALKAPURAM; KUMAR; SINGH NEGI, 2009; RAMESH, 2016). 

 

5.4.8 Tratamento químico: Graftização 

 
A graftização é uma técnica amplamente utilizada para a introdução de grupos 

funcionais na celulose que serve como estrutura polimérica principal para as cadeias 

poliméricas laterais que são ligadas quimicamente. O caráter hidrofílico das fibras de 

celulose pode ser reduzido enxertando compostos hidrofóbicos na superfície da 

celulose (HUANG et al., 2017; PAQUET et al., 2010). 

A graftização do óleo polimérico de soja epoxidado (ESO), material renovável 

e de baixo custo, foi relatado como um método eficiente para potencializar a 

hidrofobicidade das fibras, atingindo ângulo de contato de 145°. O processo de enxerto 

ocorreu por meio de polimerização de abertura do anel epoxidíco, em que os grupos 

hidroxila presentes na superfície da celulose promovem uma ligação éter com os 

grupos époxi, na presença do catalisador SnCl4, ligando as fibras de celulose e ESO 

via ligação éter covalente (HUANG et al., 2017). 

A reação de enxerto com PCL (policaprolactona) foi realizada na superfície da 

fibra, utilizando-se uma condição de não intumescimento, a fim de limitar a reação de 

graftização apenas na superfície da fibra. Três etapas para a reação foram propostas, 

primeiro uma das duas extremidades do PCL foi bloqueada por isocianato de fenil e o 

produto da reação (aduto 1) foi subsequentemente reagido com diisocianato de 2,4-

tolueno (aduto 2) para fornecer uma função NCO, capaz de reagir com os grupos 

hidroxilas presentes na superfície da celulose. As medições do ângulo de contato 

mostraram que a superfície se tornou tão hidrofóbica quanto o próprio PCL, atingindo 

95° de ângulo de contato celulose tratada versus 40° de fibras de celulose não tratadas 

(PAQUET et al., 2010). 
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Zhao et al. (2010) propuseram a modificação da superfície da celulose em duas 

etapas, primeiro β-ciclodextrina (β-CD) foi covalentemente enxertado na superfície da 

fibra, em seguida, poli (ε-caprolactona) (PCL) foram ligados à celulose através do (β-

CD), em uma reação de segundo passo. O ângulo de contato e as medições de TGS 

constaram o aumento na hidrofobicidade. Em comparação com outros métodos de 

graftização, as duas etapas apresentam vantagens de natureza modular, que é o 

controle preciso do comprimento da cadeia dos polímeros e sua concentração na 

superfície da fibra de celulose. 

Tratamento com fibras de celulose com isocianatos alifáticos e uso em 

compósitos de fibrocimento foi reportado na literatura como uma técnica promisora 

para redução do caráter hidrofóbico das fibras de celulose, com redução da absorção 

de água do compósito e maiores valores de LOP e MOE, o que evidencia maior 

adesão entre fibra/matriz cimentíca  (TONOLI et al., 2013a). 

 

5.5 POLIURETANOS 

 
Poliuretano (PU) é um polímero que compreende uma cadeia de unidades 

orgânicas unidas por ligações uretânicas. Os grupos uretanos -NH-COO- são ésteres 

de ácido carbâmico, uma substância hipoteticamente instável e impossível de obter 

em condições normais. É possível sintetizar os grupos uretanos por vários métodos, 

mas o mais importante é a reação entre um isocianato e um álcool, Figura 10 

(FAŁTYNOWICZ et al., 2022; IONESCU, 2005; WOODS, 1988). 

 

 

Figura 10 Reação de um isocianato com álcool para formação do uretano. 

Fonte: adaptado de (IONESCU, 2005). 

 

O primeiro uretano sintetizado por esta rota foi em 1849 por Wurtz (SZYCHER, 

1999; ULRICH, 1996). Em 1937, após intensivos trabalhos de pesquisa  realizados na 

IG Farbenindustrie, na Alemanha, o Dr. Otto Bayer sintetizou o primeiro poliuretano, 

pela reação de um diisocianato com um poliéster com dois grupos hidroxila terminais 

chamado poliéster diol, Figura 11 (FAŁTYNOWICZ et al., 2022).  
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De fato, Dr. Otto Bayer inventou um novo método para a síntese de compostos 

macromoleculares, a reação de poliadição, que é um caso especial de 

policondensação, com a diferença que o produto final da reação é exclusivamente o 

polímero. Na reação de policondensação clássica, os produtos envolvidos são: o 

polímero de condensação e um composto de baixo peso molecular (MW), como água 

e álcoois. 

 

Figura 11 Síntese do poliuretano a partir de um isocianato e poliéster diol. 
Fonte: adaptado de (IONESCU, 2005). 

 

5.5.1 Polióis 

 
Os principais polióis utilizados na produção dos poliuretanos são, poliéter ou 

poliéster. Polióis de poliéter são produzidos pela reação de epóxi com compostos que 

possuem átomos de hidrogênio ativo. Polioós de poliéster são produzidos a partir da 

reação de policondensação do ácido carboxílico multifuntional  e compostos de 

polihidroxila (DUTTA, 2018). 

O peso molecular (PM) dos oligopolióis utilizados na síntese dos poliuretanos varia 

entre 300 - 10000 daltons. Os polióis podem ser classificados de acordo a seu uso 

final, polióis de peso molecular mais alto, com pesos moleculares entre  2000 -10000 

daltons são usados na produção de poliuretanos flexíveis, enquanto polióis de peso 

molecular mais baixo são utilizados na produção de produtos mais rígidos (WOODS, 

1988). 

 

5.5.2 Isocianatos 

 
Isocianato é um grupo funcional que apresenta a seguinte fórmula R-N=C=O. O 

grupo isocianato é altamente reativo a grupos com hidrogênio livre no sistema, como 

por exemplo tintas de poliuretano bi-componente, onde o isocianato reage com 

hidroxilas (OH), formando ligações uretânicas (FAZENDA, 2009).  

Os isocianatos utilizados no preparo dos compostos de PU, possuem dois ou mais 

grupos -NCO em cada molécula. Os isocianatos mais comumente usados são os 
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diisocianatos aromáticos como o diisocianato de Tolueno (TDI) e o Difenilmetano 

diisocianato (MDI) (YUEN; OTHMER, 2016). 

TDI a MDI são geralmente materiais mais baratos e reativos que outros 

isocianatos. O grau industrial de TDI e MDI são misturas de seus dos 2,4 e 2,6 

isômeros e normalmente o MDI contém algum material polimérico em sua 

composição, veja Figura 12.  

 

 

Figura 12 Isômeros do TDI e MDI disponíveis comercialmente. 
Fonte: Dow Química S/A. 

 

Eles são utilizados como materiais base na produção de espumas flexíveis, 

normalmente utilizadas em colchões ou espumas rígidas utilizadas como isolante 

térmico em geladeiras ou ainda elastômeros utilizados em solas de sapatos (JUNCO, 

2020).  

A Figura 13 apresenta as principais estruturas de isocianatos TDI, MDI e MDI 

polimérico, utilizados no preparo dos poliuretanos rígidos e flexíveis. 

 

 
Figura 13 Estrutura química do diiscianato de tolueno (TDI), difenilmetano diisocianato (MDI) e 

MDI polimérico. 
Fonte: Dow Química S/A. 
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5.5.3 Pré-polímeros de PU 

 
Os pré-polímeros de PU são formados pela reação de um diisocianato com um 

oligo-poliol, na razão molar [diisocianato]/[grupo OH] de 1:1, de fato apenas um grupo 

de diisocianato reage com um grupo hidroxila do poliol (SZYCHER, 1999). 

A Figura 14 apresenta a reação de formação de um pré-polímero de PU, a partir 

da reação de um isocianato com oligodiol.  

 

 
Figura 14 Formaçao do pré-polímero de PU a partir de diisocianato e oligodiol. 

Fonte: adaptado de (IONESCU, 2005). 
 
 

O peso molecular dos pré-polímeros de PU podem ser aumentados através do uso 

de extensores de cadeia como etileno-glicol, di-etileno glicol, 1,4 butano diol ou 

diaminas (Figura 15). 

 

 

Figura 15 Formação do pré-polímero de PU a partir de diisocianato e oligodiol. 
Fonte: adaptado de (FAŁTYNOWICZ et al., 2022). 

 

5.5.4 Espumas de poliuretanos 

 
A espuma de PU é material compósito sólido-gás. A fase contínua é o polímero de 

poliuretano, enquanto a fase descontínua é gasosa. Os poliuretanos compreendem 

um grupo de polímeros extremamente versátil, produzidos em uma ampla gama de 

densidade, níveis de reticulação e rigidez, desde estruturas muito macias até 
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estruturas muito duras, dependendo da finalidade, conforme apresentado na Figura 

16. 

 

 

Figura 16 Classificação dos poliuretanos em função da densidade de reticulação e rigidez. 
Source: adaptado de (IONESCU, 2005). 

 

Considerando-se razões práticas e de aplicação os polímeros poliuretanos podem 

ser divididos em duas categorias principais: poliuretanos elásticos e poliuretanos 

rígidos, esta classificação baseia-se principalmente na estrutura oligo poliol e na 

reação geral para síntese do PU, veja Figura 17. 
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Figura 17 Reação do poliuretano, a partir de um di-isocianate e oligo poliol de funcionalidade = 
3. 

Fonte: adaptado (IONESCU, 2005). 

 

O peso molecular (PM) dos polóis utilizados na síntese dos produtos poliuretanos 

pode variar entre 300 - 10000 daltos, na região dos polímeros de baixo PM, sendo o 

número de hidroxilas, ou funcionalidade geralmente na faixa de 2 - 8 grupos OH/mol. 

Um poliol de baixa funcionalidade, com cerca de 2 - 3 grupos OH/mol e com um 

alto PM (2000 - 10000) daltons, leva a um poliuretano elástico e, ao contrário, um 

oligo-poliol de baixo PM de 300 - 1000 daltons, com um alta funcionalidade de cerca 

de 3 - 8 grupos OH/mol leva a um poliuretano reticulado rígido, veja Figura 18 

(FAŁTYNOWICZ et al., 2022). 
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Figura 18 Estruturas de reticulação de espumas PU rígidas e flexíveis. 
Fonte: adaptado de (FAŁTYNOWICZ et al., 2022; IONESCU, 2005). 

 

5.5.5 Insights sobre o mercado de poliuretanos 

O tamanho do mercado global de poliuretano foi avaliado em US$ 70.67 bilhões 

em 2022 e deve crescer a uma taxa de crescimento anual composta (CAGR) de 3,8% 

de 2021 a 2028. Nos pouco mais de 85 anos de existência, o crescimento dos 

poliuretanos foi constante e a previsão para o futuro é muito otimista devido a novos 

mercados abertos na Europa Oriental, Ásia e América do Sul.  

A Figura 19 apresenta projeção do mercado de poliuretanos nos Estados Unidos, 

2016-2028, separado por diferentes aplicações.  
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Figura 19 Projeção de crescimento do mercado de poliuretanos nos Estados Unidos, 2016-
2028. 

Fonte: adaptado de (GRAND VIEW RESEARCH, 2021). 

 

As principais tendências do mercado apontam para o desenvolvimento de 

materiais sustentáveis, como o reuso de espumas de colchões ou refrigeradores, para 

a sustentabilidade de empreendimentos imobiliários ou residenciais e no 

desenvolvimento de materiais mais eficientes em termos energéticos.  Esses edifícios 

não oferecem apenas oportunidades lucrativas, mas também são aceitáveis pelas 

regulamentações ambientais e federais, fornecendo uma resposta significativa às 

crescentes expectativas dos consumidores em relação à sustentabilidade (GRAND 

VIEW RESEARCH, 2021). 

 

5.6 COMENTÁRIOS FINAIS SOBRE A REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

 
Esta revisão bibliográfica apresentou as informações essenciais ao entendimento 

do processo de fabricação e cura do fibrocimento NT em escala industrial, 

mecanismos de degradação da fibra de celulose e impactos nas propriedades do 

compósito. Referente as argamassas de revestimentos, ficou evidente que o uso de 

fibras celulósicas é uma alternativa para o controle de retração e desenvolvimento de 

fissuras, porém apresenta algumas desvantagens como o aumento da demanda de 

água para o ajuste da trabalhabilidade, causando quedas das propriedades 

mecânicas. 

Tratamentos para prevenção da degradação alcalina e os tratamentos realizados 

na superfície das fibras de celulose, bem como uma revisão sobre a tecnologia dos 

pré-polímeros de PU e dados de mercado, reportados em literatura, também constam 

nesta revisão. 
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Ainda que novas propostas tenham sido realizadas com o objetivo de melhorar o 

desempenho mecânico e físico dos compósitos, existe muito a ser explorado no 

sentido de aprimorar as propriedades dos compósitos e sua durabilidade. Duas 

principais alternativas podem ser exploradas para a proteção das fibras de celulose, a 

redução da alcalinidade da matriz cimentícia, tornando-a menos agressiva ou o 

aprimoramento das fibras de celulose através da redução do caráter hidrofílico, 

promovendo maior durabilidade do material.   

Observou-se a necessidade de avaliar a durabilidade dos compósitos preparados 

com as fibras de celulose modificadas. Assim, neste trabalho adotou-se a 

interpretação de resultados dos ensaios físicos e mecânicos, tanto nas idades iniciais 

(8 dias de cura térmica) como após 200 ciclos de envelhecimento acelerado (imersão 

e secagem).  

Sobre a aplicação das fibras celulósicas em argamassas de revestimentos, notou-

se a importância da quantidade de água utilizada no preparo das argamassas 

modificadas com fibras, apontada como o principal fator na queda das propriedades 

mecânicas e assim, limitando o uso de fibras naturais no controle da retração e 

eventuais fissuras no revestimento das fachadas dos edifícios. Desta forma, 

comparou-se as propriedades mecânicas das argamassas preparadaras com fibras 

controle e graftizadas, quais demandaram distintas quantidades de água no preparo. 

Portanto, a avaliação dos tópicos apresentados nestas seções serviu de base para 

definição dos experimentos adotados durante o desenvolvimento da pesquisa. Ficou 

clara a necessidade de estudar mecanismos para redução do caráter hidrofílico das 

fibras de celulose, definição da rota química para o tratamento da superfície das fibras 

e seus efeitos no desempenho físico e mecânico dos compósitos cimentícios em 

diferente aplicações, a saber fibrocimento e argamassas de revestimento.  

 

6. MATERIAIS E MÉTODOS 

O presente trabalho contempla o estudo da síntese das fibras de celulose-PU, 

no qual foi proposto uma rota para produção através da graftização dos pré-polímeros 

de PU. Em seguida foi realizado a limpeza da fibra e a remoção dos pré-polímeros de 

PU não reagidos através de um processo de lavagem empregando o solvente cloreto 

de metileno, com o auxílio de um funil de Büchner e bomba de sucção.  
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Foram realizadas estudos de aplicações das fibras celulose-PU em compósitos de 

fibrocimento e argamassas cimenticias de revestimento, comparando os diferentes 

protótipos de fibras celulose-PU com a celulose não modificada, veja o fluxograma do 

desenvolvimento do projeto (Figura 20). 

 

 

Figura 20 Fluxograma do projeto. Etapa1: Avaliação dos pré-polímeros comerciais; Etapa 2: 
Desenvolvimento de novos pré-polímeros de PU; Etapa 3: aprofundamento do estudo das 

fibras de celulose-PU em compósitos cimentícios: fibrocimento e argamassa revestimento. 

 

Assim, pode-se dividir o trabalho em duas Etapas. Na primeira, foram avaliados 

pré-polímeros de PU disponíveis comercialmente no portófio de produtos da Dow 

Química para o tratamento de graftização. Na segunda etapa foram empregados 

novos pré-polímeros de PU elaborados a partir de polióis e isocianatos utilizados no 

preparo de espumas flexíveis, a fim de reduzir os efeitos negativos nas propriedades 

mecânicas dos compósitos cimentícios preparados, especialmente a EE. 

 Nesta mesma fase, realizou-se um aprofundamento na caracterização das fibras 

celulose-PU, estudos no compósito de fibrocimento preparado em laboratório como o 

envelhecimento acelerado, estabilidade dimensional, estudo da interface fibra/matriz 

cimentícia e os impactos na cinética de hidratação do cimento, quando preparado com 

fibras de celulose-PU, comparando-as com as fibras não modificadas.  

Um estudo de retenção de sólidos também foi realizado neste trabalho, com o 

objetivo avaliar o impacto da modificação da superfície da fibra celulose com pré-

polímeros de PU na floculação da pasta cimentícia. As fibras de celulose não 
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passaram por nenhum processo de refino, e foram utilizadas após a dispersão, apesar 

de não ser a condição ideal, pôde-se obter uma avaliação comparativa entre fibras 

modificadas com pré-polímeros de PU e fibras sem modificação denominadas 

controle. 

Finalmente, foi realizado um estudo da aplicação das fibras de celulose grafizadas 

em argamassas de revestimento cimentícios preparadas com fibras celulose-PU e 

fibras não modificadas, a fim de indentificar os benefícios da uso das novas fibras 

modificadas no atendimento das exigências e requisitos da aplicação. 

 

6.1 CARACTERÍSTICAS DAS MATÉRIAS-PRIMAS E FORMULAÇÕES 

 

6.1.1 Caracterização dos materiais inorgânicos 

 
A Tabela 1 apresenta a análise química de fluorescência de raios-X em 

composição de óxidos do cimento Portland e do calcário moído. Os teores 

apresentados foram determinados em amostra prensada, na calibração STD-1, 

relativa à análise sem padrões dos elementos químicos compreendidos entre o flúor 

e o urânio, em espectrômetro de fluorescência de raios X, marca MalvernPanalytical, 

modelo Zetium. Os valores foram normalizados a 100%. A perda ao fogo (PF) foi 

realizada a 1020ºC por 2 h. O cimento utilizado foi do tipo CPV ARI  (equivalente a 

ASTM C 150 Tipo III), Blaine ≥ 3000 cm2/g, finura na peneira #200 ≤ 6,0 %, fornecido 

pela LafargeHolcim e o calcário pela Calcário Agrícola Itaú. 

Tabela 1 Análise química por fluorescência de raios-X para as matérias-primas particuladas (% 
em massa) e PF. 

Amostra 

Cimento 
CPV 

Calcário 

(%) (%) 

MgO  0,39 11,2 

Al2O3 3,82 0,39 

SiO2  14,2 0,94 

P2O5  0,22 0,05 

SO3  6,59 0,13 

CaO  65,2 41,5 

TiO2  0,27 0,02 

MnO 0,11 0,06 

Fe2O3 3,73 0,29 

SrO 0,33 0,04 

*PF 4,01 45,2 

*PF = Perda ao fogo; 0,01% limite de quantificação FRX 
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6.1.2 Fibras de celulose 

 
As fibras de celulose foram fornecidas pela empresa Klabin S/A, comercializadas 

sob a marca PineCelTM. Trata-se de uma polpa branqueada de fibras longas de 

espécies coníferas como o pinus. A Tabela 2 apresenta as características das fibras. 

 

Tabela 2 Propriedades da fibra PinecelTM. 

Propriedades da fibra especificação método 

Comprimento da fibra, mm 2,5 – 3,0 ISO 160665-2 

Coarseness, mg/100m 20,0 – 30,0 TAPPI T-271 pm 91 
 

Propriedades da polpa especificação método 

Extrativos em acetona, % ≤ 0,30 ISO 14453:14 

Teor de cinzas, % ≤ 0,50 ISO 1762:01 

umidade, % ≤ 15 ISO 638:08 

pH, de extratos aquosos 4,5-7,5 ISO 6588-1:12 

Fonte: PincelTM ficha técnica. 

 

O índice de cristalinidade não é divulgado na ficha técnica do produto, porém 

reportado na literatura valor de 74% para polpa Kraft branqueada (AZEVEDO, 2011; 

PIMENTA, 2005). 

 

6.1.3 Pré-polímeros de poliuretano (PU) 

 
Os dois pré-polímeros de PU utilizados neste trabalho foram fornecidos pela 

empresa Dow Química S/A, a saber, Voramer TM 1413 é um isocianato (NCO) di-

funcional, de média viscosidade e livre de solventes, o material é um pré-polímero de 

cura por umidade e usado principalmente para aplicações de moldagem de borracha 

e o VORAMER ™ MR 1215 isocianato é um pré-polímero curado por umidade com 

base em MDI com três funcionalidades -NCO, recomendado para a produção de 

superfícies moldadas pré-fabricadas utilizando borracha reciclada ou grânulos de 

EPDM; também pode ser usado para ligar grânulos de cortiça ou misturas cortiça e 

borracha.  

PAPITM 27 é um polifenilisocianato de polimetileno com diisocianato difenilmetano 

(MDI). Este produto tem uma estreita distribuição de peso molecular e uma alta 

reatividade, recomendado para processos de produção de espumas e compatível com 

poliéter rígido e polióis de poliéster, tornando-o adequado para uma gama completa 
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de espumas semi-rígidas, de alta densidade e espumas rígidas. Os materiais foram 

utilizados como recebidos. O conteúdo de NCO, viscosidade e densidade de cada 

componente estão apresentadas na Tabela 3. 

 

Tabela 3 Características dos pré-polímeros PU VoramerTM 1413, VORAMER™ MR 1215 e PAPITM 
27. 

Parâmetros 
VoramerTM 

1413 
VoramerTM 

1215 
PAPITM 27 Métodos 

NCO, % 12 10,3 31,4 ASTM D 5155 

Viscosidade, MPa.s, 
20°C 

3000 3125 150-260 ASTM D 4889 

density, g/ml, 20°C 1,09 1,01 1,23 ASTM D 891 

Fonte: Dow Química S/A. 

 

As avaliações do desempenho dos pré-polímeros de PU como modificadores da 

superfície das fibras de celulose para uso em compósitos cimentícios foram divididas 

em duas etapas. Na primeira etapa, utilizou-se os pré-polímeros de PU listados acima 

e disponíveis comercialmente na Dow Química, destinados para diferentes aplicações 

como pisos de borracha recicladas e espumas rígidas. Desta maneira, foi possível 

desenvolver e validar o processo de graftização das fibras de celulose além de 

entender as limitações técnicas dos produtos, sendo possível ajustar a formulação dos 

pré-polímeros de PU para atender os requisitos da aplicação em compósitos 

cimentícios.  

Os ensaios de aplicação das fibras celulose-PU, realizados em compósitos de 

fibrocimento e argamassas de revesitmento cimentícios, preparadas com os novos 

pré-polímeros experimentais desenvolvidos com base nos resultados de aplicação da 

primeira Etapa, são apresentados e discutidos na seção 9. 

 

6.2 PREPARO DA FIBRA DE CELULOSE MODIFICADA 

 
A celulose foi fornecida em folhas de tamanho (1,5 x 1,0) m2. A primeira etapa da 

preparação de celulose consistiu em reduzir o tamanho das folhas em pequenos 

pedaços de aproximadamente (2,0 x 2,0) cm2 e dispersão em solvente com forte 

cisalhamento para abertura das fibras. Em seguida, transferiou-se a celulose para o 

reator de vidro pré-aquecido, com o solvente e o pré-polímero de PU. Após o tempo 

de reação, 60 min, descarregou-se o reator de vidro e iniciou-se a etapa de limpeza 
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das fibras com auxílio de um funil de Büchner e bomba de vácuo. Os detalhes são 

apresentados nas sessões a seguir. 

 

6.2.1 Graftização dos grupos PU na superfície da fibra 

 
A graftização das fibras de celulose foram realizadas em dois passos. 

Primeiramente, a reação de condensação dos grupos hidroxilas presentes na 

superfície das fibras com os isocianatos presentes nos pré-polímeros de PU, seguido 

da limpeza e remoção do isocianato não reagido.  

Assim, realizou-se a dispersão da celulose em carbonato de propileno, solvente 

sem cor e inodoro com alto ponto de ebulição (241,6°C) e fusão (116°C), num 

equipamento tipo cawles de forte cisalhamento, Dispermat CN-10-BYK, no referido 

solvente (20 mg/L) a 3000 rpm durante 1 h.  

Em seguida, ao completar a dispersão das fibras, em outro recipiente, um reator 

de vidro encamisado com volume de 6 L (Figura 21), adicionaram-se 4 L de carbonato 

de propileno, aquecido por uma mistura de água e glicol que passa na camisa do 

reator de vidro a 70°C. Ao atingir a temperatura de 60°C, adicionou-se o pré-polímero 

(5 mg/L solvente) ao solvente e deixaram-se por 15 min. Depois disso, adicionaram-

se as fibras de celulose no reator de vidro com um excesso de razão [NCO]/[OH], 

apresentado na Tabela 4. 

O solvente carbonato de propileno foi selecionado devido ao alto ponto de 

ebulição, muito maior do que a temperatura de reação, o que reduz riscos de acidentes 

durante a operação. Além do mais, apresenta um baixo risco à saúde quando 

comparado com os outros solventes, como o DFM (N,N-Dimetilformamida), utilizado 

em trabalhos anteriores onde foram abordados a graftização de uretanos em fibras 

celulósicas (CHUNG et al., 2015; PRATAVIERA et al., 2018; YAO et al., 2014) 
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Figura 21 Reator de vidro encamisado com carbonato de propilenos, pré-polímeros e fibras de 
celulose. 

 

Para fins de cálculo, utilizou-se a conjuntura de que apenas 1% dos grupos 

hidroxila de celulose são acessíveis na superfície para graftização dos grupos 

poliuretanos, isso leva a um número total de 18,5 mmol OH por 100 g de celulose 

(PAQUET et al., 2010). Uma estimativa do % de grupos hidroxilas revestidas por 

grupos poliuretânicos é apresentado na seção 8.1.3. 

 

Tabela 4 Cálculo da razão [NCO]/[OH], teórico e real; Amostras Run1, Run2, Run3 e Run4. 

Material 
eq gram / 

(%) 

Run1 (MDI PAPI 
27) 

3% excesso 

Run2 (MDI PAPI 
27) 

31% excesso 

Run3 (Voramer 
1443) 

10% excesso 

Run4 (Voramer 
1215) 

10% excesso 

teórico 
(g) 

real 
 (g) 

teórico 
(g) 

real  
(g) 

teórico 
(g) 

real 
(g) 

theoretical 
(g) 

real 
(g) 

Celulose 
(Pinecel TM) 

18,5 mmol 
OH/100g 
(10,4 mg 
KOH/g) 

25 25 25 25 25 25 25 25 

PAPITM 27 31,2 (%) 0,62 0,64 0,62 0,81 - - - - 

VoramerTM 
1143 

10 (%) - - - - 1,92 2,15 - - 

VoramerTM 
1215 

10 (%) - - - - - - 1,92 2,15 

[NCO]/[OH] 
excess (%) 

- 3,1 31,3 10,4 10,4 
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6.2.2 Limpeza da fibra celulose-PU 

 
Ao completar o tempo de reação (60 min), descarregou-se o reator de vidro e 

removeu-se o solvente carbonato de propileno do material celulósico em um funil de 

Büncher, conforme mostrado na Figura 22.  

Após a remoção do carbonato de propileno, adicionaram-se 500 mL de cloreto de 

metileno (PAQUET et al., 2010) ao funil de Büchner, acionou-se a sucção por pressão 

negativa e removeu-se e o solvente novamente, após repetiu-se o procedimento mais 

uma vez. 

 

 

Figura 22 Limpeza da celulose-PU. a: bomba de pressão negativa e funil de Büncher; b: 
remoção do solvente cloreto de metileno e pré-polímero em excesso. 

 

6.2.3 Espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) 

 
A técnica do infravermelho é baseada na radiação eletromagnética localizada em 

um comprimento de onda de 4000 a 600 cm-1 onde se obtém a absorção da 

substância. A radiação infravermelha é um tipo de radiação eletromagnética com 

comprimento de onda maior que o da luz visível, mas menor que o comprimento de 

onda das microondas. Num espectro de absorção, a energia de cada pico corresponde 

à frequência de vibração de uma parte da molécula, permitindo assim a identificação 

qualitativa de certos tipos de ligação na amostra. As análises de infravermelho foram 

realizadas em equipamento espectrofotômetro de infravermelho FTIR Spectrum 100, 

utilizando célula de seleneto de zinco (ZnSe). A Tabela 5 apresenta os valores de 

absorção das principais ligações covalentes apresentadas em grupos poliuretanos e 

na celulose. 
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Tabela 5 Comprimentos de onda das ligações covalentes presentes em PU e materiais 
celulósicos. 

Comprimento 
onda (cm-1) Banda 

Referência 

3520 – 3350 NH, OH alongamento 
(RANGEL-VAZQUEZ; SÁNCHEZ-
LÓPEZ; FELIX, 2014; WONG; 
BADRI, 2012) 

3400 – 3330  OH alongamento de álcoois, fenóis e ácidos 
(GONULTAS; CANDAN, 2018; 
WONG; BADRI, 2012) 

2970 – 2820  
C-H alongamento em grupos metil e 
metileno 

(GONULTAS; CANDAN, 2018) 

2270 NCO região (PANDA et al., 2017) 

1790 – 1715  
C=O alongamento em cetonas não 
conjugadas, carbonilas, aldeídos e grupos 
éster 

(GONULTAS; CANDAN, 2018; KIM 
et al., 2020; RANGEL-VAZQUEZ; 
SÁNCHEZ-LÓPEZ; FELIX, 2014; 
WONG; BADRI, 2012) 

1470 – 1460 C-H deformação (assimétrica) (GONULTAS; CANDAN, 2018) 

1370 – 1365 CH2 flexão em celulose e hemicelulose (GONULTAS; CANDAN, 2018) 

1255 – 1156  C-O-C vibração em celulose e hemicelulose 

(GONULTAS; CANDAN, 2018; 
RANGEL-VAZQUEZ; SÁNCHEZ-
LÓPEZ; FELIX, 2014; WONG; 
BADRI, 2012) 

1035 – 1029  C-H e C-O deformações (GONULTAS; CANDAN, 2018) 

897  
C-H deformação de celulose e 
hemicelulose 

(GONULTAS; CANDAN, 2018) 

 

6.2.4 Espectroscopia de fotoelétrons excitados por raios X (XPS) 

 
A espectroscopia de fotoelétrons excitados por raios-X (XPS) é uma técnica 

espectroscópica quantitativa sensível à superfície, baseada no efeito fotoelétrico que 

pode identificar os elementos que existem dentro de um material (composição 

elementar) ou que estão cobrindo sua superfície, bem como seu estado químico, 

estrutura eletrônica geral e densidade dos estados eletrônicos do material. Enquanto 

a resolução de profundidade exata depende de vários parâmetros, incluindo a 

densidade do material, composição elementar é sondada em profundidades típicas de 

~10 nm. Para os experimentos XPS, foi utilizado um PHI Versaprobe II com uma fonte 

Al Kα, tamanho de ponto de (200 x 200) μm2 e energia de passagem de 29,35 eV. 

Varreduras de pesquisa para identificação elementar também foram coletadas em 

uma energia de passagem de 187,5 eV. Os experimentos foram executados em uma 

câmara de vácuo ultra-alto (UHV), com um vácuo final se aproximando de 1E-7 Pa. 

As fibras de celulose foram embutidas em folha de Índio para evitar problemas com a 

análise de dados. Os neutralizadores de elétrons e íons foram ajustados para 

automáticos durante o experimento. Os dados foram analisados e quantificados com 
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uso do software CasaXPS. O resultado primário de um experimento XPS é a 

intensidade dos fotoelétrons com uma certa energia cinética (EC). A EC pode ser 

subtraída da energia do feixe de raios-X de entrada para calcular a energia de ligação 

dos elétrons. A energia de ligação (EL) é a quantidade de energia necessária para 

ejetar um elétron de um orbital. ELs para orbitais de diferentes elementos foram 

caracterizados por várias décadas e são utilizados como impressões digitais para 

identificação de elementos. A intensidade dos fotoelétrons é diretamente proporcional 

à concentração de elementos na superfície e, portanto, a técnica também pode ser 

utilizada como uma ferramenta quantitativa. As energias de ligação características 

para diferentes ambientes e estados químicos de carbono são apresentadas na 

Tabela 6. 

 

Tabela 6 Energia de ligação característica para diferentes estados químicos do carbono. 

Estado químico / 
ligação 

Energia de ligação (eV) 

C-C / C=C / C-H ~284,8 

C-O / C-O-C ~286 

O-C-O ~288 

C=O ~289 

Fonte: (“Thermo Scientific XRay”, 2021). 

 

6.2.5 Espectroscopia de massa de íons secundários (SIMS) 

 

Espectrometria de massa de íons secundários (SIMS) é uma técnica usada para 

analisar a composição de superfícies sólidas e filmes finos pulverizando a superfície 

da amostra com um feixe de íons primários focalizado, coletando e analisando íons 

secundários ejetados. As razões massa/carga desses íons secundários são medidas 

com um espectrômetro de massa para determinar a composição elementar, isotópica 

ou molecular da superfície a uma profundidade de 1 a 2 nm. O SIMS é a técnica de 

análise de superfície mais sensível, com limites de detecção elementar variando de 

partes por milhão a partes por bilhão (WILSON; STEVIE; MAGEE, 1989). 

Dados SIMS de íons negativos foram coletados em três regiões separadas de 

cada amostra usando as condições descritas na Tabela 7. O SIMS sonda os 1-2 nm 

mais externos da amostra, utilizando um feixe de íons de alta energia para espalhar 

materiais da superfície. As partículas pulverizadas que obtêm uma carga são atraídas 
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para o espectrômetro de massa. O feixe de íons é focado em um ponto com cerca de 

1 µm de tamanho e é escaneado sobre a superfície em um padrão raster (matrix de 

pixels organizados em linhas e colunas) quadrado. As proporções massa-carga (m/z) 

dos íons detectados são registradas junto com a posição do raster em um arquivo 

bruto para que as imagens possam ser geradas retrospectivamente a partir dos dados 

brutos. O instrumento utilizado nesta análise foi um ION-TOF V, empregando o modo 

de extração retardada que permite maior profundidade de campo, o que é importante 

neste caso dada a topografia da amostra (TRZYNA-SOWA et al., 2022). As amostras 

foram analisadas conforme recebidas, agrupadas em fita de cobre. Nesta análise, 

como apenas 256 x 256 pixels foram registrados na área de análise de 500 x 500 µm2, 

a resolução espacial efetiva é de cerca de 2 µm. 

 

Tabela 7 Parâmetros utilizados para os ensaios de SIMS. 

Instrumento Ion-ToF V 

Fonte de íons Bi3+ 

Análise de energia iônica 30 keV 

Taxa de repetição de 
pulso de análise 150 µsec 

Raster tamanho / tipo 500 µm / random 

Densidade do pixel 256 x 256 

Tempo de coleta de 
espectros 50 scans 

Modo de íon primário Delayed Extraction 

Compensação de carga on 

Versão do software Surface Lab 7.1 

 

 

6.2.6 Dispersão das fibras de celulose convencional e graftizadas com pré-

polímeros de PU 

 
O ensaio de dispersão das fibras de celulose foi realizado misturando-se um 

volume (0,0612 g/0,040 cm3) da fibra em 1 L de água alcalina (pH = 11). A mistura foi 

dispersa por agitação mecânica, 3000 rpm durante 3 min e filtrada sobre um pano 

escuro para obtenção da amostra de fibra em um Funil Buncher (Figura 24). Em 

seguida, o pano escuro é colocado em estufa a 100°C por 10 min e a amostra é 

coberta com filme plástico. Determinou-se assim o grau de dispersão classificada 

entre os níveis 1, 2, 3 e 4 - da melhor (1) para a pior dispersão (4), Figura 23 (MEJIA 

et al., 2016). 
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Figura 23 A. Grau de dispersão fibras padrão Kuraray, 1, 2, 3 e 4, da melhor para a fibra com 
pior dispersão; B. Configuração do funil de Buchner coberto com papel filtro e tecido preto 

para filtragem da suspensão de celulose em água alcalina. 
Fonte: adaptado de (MEJIA et al., 2016). 

 

 

6.2.7 Drenabilidade de pastas celulósicas – Canadian standard freeness (CSF) 

 
A drenabilidade das pastas de celulose é considerada o indíce mensurável da 

eficiênca do processo de refinação, que é um dos estágios mais importantes do 

processo de fabricação do papel, pois consome muita energia e influencia diretamente 

na formação da folha e suas propriedades físicas; portanto seu controle é 

indispensável (ELRHAYAM et al., 2023; NAGL et al., 2022). 

O ensaio Canadian standard freeness (CSF) é mundialmente utilizado para 

determinação da drenabilidade de pastas celulósicas, no qual mede-se a taxa de 

drenagem de uma suspensão de polpa diluída em água. O método é reconhecido e 

muito utilizado por produtores de fibrocimento (MEJIA et al., 2016). A taxa de 

drenagem está relacionada com a condição da superfície e o intumescimento das 

fibras de celulose. Para a determinação da drenabilidade das pastas celulósicas, 

preparadas com as fibras controle e fibras submetidas à graftização dos pré-polímeros 

de PU em sua superfície, pesou-se 3 g da celulose úmida. Em seguida, a celulose foi 

agitada em 800 ml de água em um desintegrador de polpa (Marconi, MA, Brazil) na 
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velocidade de 1000 RPM por cerca de 5 min. Após agitação, a solução foi transferida 

para um cilindro de vidro graduado e adicionou-se água até completar 1000 mL (polpa 

+ água). Em seguida, a solução foi agitada com bastão de vidro e vertida rapidamente 

no equipamento CSF (Regmed, CF21, Brazil). A água coletada na saida do 

equipamento é colocada em um béquer de vidro de 1000 mL e os volumes foram 

registrados; o ensaio foi realizado em triplicata, ver Figura 24 (ISO, 2001). 

 

 

Figura 24 A. Dispersão das fibras de celulose; B. Suspensão das fibras de celulose em água 
previa ao ensaio CSF; C. Equipamento CSF. 

 

6.2.8 Estudo do caráter hidrofilico das fibras celulose modificadas com grupos 

PU através da cromatografia gasosa inversa (IGC) 

 
A cromatografia gasosa inversa (IGC) é uma técnica aplicada para caracterização 

de materiais, mencionada por Kiselev em 1960. “Inversa” refere-se à análise da fase 

estacionária empacotada na coluna e não da amostra injetada, como faz a 

cromatografia gasosa (CG) convencional. A coluna empacotada é examinada com 

líquidos ou gases conhecidos (sondas). A técnica é baseada em uma diferença de 

tempo de retenção, portanto, um marcador inerte, como metano ou nitrogênio, 

também é injetado para a determinação do volume morto (BUTLER; WILLIAMS; 

MEASUREMENT, 2000). 

A partir da diferença do tempo de retenção entre a sonda e o marcador inerte, 

conforme ilustrado na Figura 25, multiplicado pelo fluxo da coluna e pelo fator de 

compressibilidade, obtém-se o volume líquido de retenção (VN). A partir de VN, obtém-

se então o volume específico de retenção (Vg), conforme descrito nas Equações (2) e 

(3) (LENFANT et al., 2002). 
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Figura 25 Princípio da cromatografia gasosa inversa (IGC), baseado em uma diferença de 
tempo de retenção. t0 é o sinal do marcador inerte para determinação do volume morto, tr é o 

tempo de retenção do analito da sonda 
Fonte: adaptado de (CARES et al., 2014). 

 

As amostras para os experimentos de IGC foram preparadas em uma 

concentração que se aproxima da diluição infinita. O Vg e o VN combinados com a 

diluição infinita, onde a retenção segue a região da lei de Henry (linear) e ocorrem 

apenas interações sorventes do sorbato (MADER et al., 2016), é o que permite a 

estimativa de parâmetros termodinâmicos, como a constante de partição entre as 

fases sólida e gasosa (Kd ) e entalpia de sorção (ΔHs). 

 

𝑉𝑔 =
273∗𝐹∗𝑗

𝑚∗𝑇
∗  ∆𝑡    (Equação 2) 

 
 

𝑉𝑁 =  𝑉𝑔 ∗
𝑇∗𝑚

273
= 𝑗 ∗ 𝐹 ∗ ∆𝑡  (Equação 3) 

 

Nas Equações (2) e (3), ∆t denota o tempo de retenção medido, F é o fluxo de 

gás, m a massa de fibra empacotada em gramas e T a temperatura da coluna, j é o 

fator de compressibilidade de James-Martin. O tempo de retenção foi determinado 

pela aplicação do “método do ponto de meia massa” (BARAJAS et al., 2017). A partir 

do Vg calculado, a entalpia de sorção relevante é derivada com R (constante do gás) 

e a temperatura absoluta T como demonstra a Equação (4). 

 

∆𝐻𝑆 = −𝑅 ∗ 𝑇 ∗ 𝑙𝑛𝑉𝑔   (Equação 4) 
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O ln Vg é plotado contra 1/T e a inclinação da regressão linear é aplicada para 

a determinação da entalpia de sorção (DRITSAS; KARATASOS; PANAYIOTOU, 

2009; KUNAVER; PLANINSEK; SRCIC, 2004; LENFANT et al., 2002). 

Além disso, Kd, uma medida da afinidade da substância de teste para o material 

embalado correspondente, pode ser calculada a partir da razão de VN para o volume 

da fase sólida (celulose) Vp. Como a massa empacotada é conhecida, aplicando a ρ 

(a densidade do material), então o Vp pode ser determinado. Como pode ser visto na 

Equação (5), Kd (LENFANT et al., 2002) aumenta com o aumento da sorção. 

 

𝐾𝑑 =
𝑉𝑁

𝑉𝑃
     (Equação 5) 

 
 

Neste trabalho, as colunas foram empacotadas com fibras de celulose não 

tratadas (controle) e fibras de celulose graftizadas com pré-polímeros de PU (celulose-

PU), acopladas a um detector de ionização de chama (FID) para análise. 

 
Preparação de amostra e montagem experimental 

 
O preparo da amostra começa com o empacotamento da celulose na coluna 

(BGB Analytik AG, Böckten, Suíça), 0,09 g para o controle de celulose e 0,1 g para as 

fibras de PU de celulose. 3-metil-1-butanol foi usado como analito de sonda. Uma 

solução estoque a 404,5 mg/L em água foi preparada. Uma solução secundária da 

solução estoque foi preparada em água para produzir uma concentração de 101,12 

mg/L no líquido. Dez mililitros foram usados como volume de amostra no frasco de 20 

mL de headspace (HS). A amostra foi preparada em uma concentração próxima à 

diluição infinita na fase gasosa (aprox. 0,3 mg/L a 1 mg/L). 

Um tubo de diâmetro interno 0,32 mm, comprimento 40 cm foi conectado à 

entrada do GC, com uma coluna GC comum, e utilizado para conectar a cânula de 

aço inoxidável ao injetor. A outra extremidade do tubo foi unida à cânula de aço 

inoxidável (no “topo”, não na extremidade da cânula) com um conector Swagelok 

contendo uma virola de Teflon PTFE de 1/8” (Restek, Bad Homburg, Alemanha). A 

cânula da coluna de aço inoxidável foi conectada ao detector FID com o sistema de 

conexão comum. A Figura 26 apresenta a configuração experimental. 
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Figura 26 Detalhamento dos materiais utilizados na cânula de aço inoxidável onde as fibras 
foram acondicionadas; A. Coluna de aço inoxidável; B. Coluna empacotada com diferentes 
conexões preparada para ser anexada à cromatografia gasosa (GC); C. Equipamento GS com a 
cânula de aço empacotada. 

 

 
Todas as medições foram realizadas usando um cromatógrafo a gás Agilent G1530 

(GC) acoplado a um detector de ionização de chama (FID). A injeção foi realizada em 

um injetor split/splitless (S/SL) a 200 °C no modo split em uma razão split de 5. 20 µL. 

3.5 µL de metano, fornecido pela empresa Linde, foi utilizado como marcador inerte; 

500 µL do headspace do analito da sonda (HS) foram utilizados para injeção, ambos 

injetados manualmente. O gás hélio foi utilizado como gás de arraste. Os parâmetros 

termodinâmicos foram determinados em um fluxo de coluna constante de 12 mL min-

1 e a temperatura da coluna variou de 313,15 K, 333,15 K a 363,15 K. A temperatura 

do FID foi ajustada em 260 °C com uma taxa de amostragem de 20 Hz. O 

reprocessamento dos dados foi realizado com uma macro MatLab. Cada temperatura 

foi medida em duplicata. 

 

6.3 ESTUDO DA CINÉTICA DE HIDRATAÇÃO DO CIMENTO PORTLAND 

MODIFICADO COM FIBRAS CELULÓSICAS (CALORIMETRIA) 

 
A hidratação do cimento Portland comum (CPI 52.5) puro e modificado com fibras 

de celulose foi medida via fluxo de calor por calorimetria adiabática no equipamento 

Thermometric TAM AIRTM (LINDEROTH; WADSÖ; JANSEN, 2021; MIRANDA et al., 

2023; MORAIS et al., 2023). As amostras foram preparadas misturando-se 300 g de 
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cimento com água (a/c = 0,4) em um equipamento de mistura manual SiemensTM 

Power 450 W. As pastas de cimento modificadas com fibras foram preparadas 

misturando-se 600 g de cimento com água (a/c = 0,4) e 7,5 % de celulose controle 

(sem tratamento), e celulose tratadas com pré-polímeros de PU. Em seguida, as 

amostras foram acondicinadas no equipamento de calorimetria adiabática e mantidas 

durante 72 h, após este período, a caixa adiabática foi aberta e os dados foram 

transferidos para o software. 

 

6.4 ESTUDO DA RETENÇÃO DE SÓLIDOS E FLOCULAÇÃO DO 

FIBROCIMENTO 

 
Os ensaios para determinação da retenção de sólidos, em escala laboratorial, 

foram baseados no método de inversão proposto por Cooke e colaboradores (2010). 

Neste método, dois béqueres são utilizados, no primeiro é adicionada a suspensão de 

fibrocimento e no segundo a solução de floculante, previamente preparada. A 

suspensão cimentícia é vertida no béquer que contém a solução de floculante, o 

conteúdo é então devolvido ao primeiro béquer e assim por diante até que a 

suspensão e a solução de floculante estejam bem misturadas, este processo é 

repetido por 10 vezes. Após a homogeneização, a suspensão é vertida em uma 

peneira com abertura similar a tela utilizada nos vasos Tamises (malha 18; 1 mm 

abertura), o volume filtrado é coletado e medido após um determinado tempo, ao final 

retenção de sólidos é calculada. Segundo Cooke e colaboradores (2010), os 

resultados obtidos por esta técnica em escala laboratorial apresentam resultados 

diferentes dos obtidos em escala industrial, porém há uma relação consistente entre 

eles, podendo fornecer boas indicações da taxa de drenagem e da retenção de 

partículas finas formadas no processo Hatschek, além de uma técnica efetiva para 

comparar diferentes tipos de floculantes utilizados no processo produtivo. 

A Tabela 8 apresenta o conjunto de experimentos realizados para a determinação 

da retenção de sólidos. Os ensaios de retenção foram realizados nas pastas 

cimentícias preparadas com fibras de celulose graftizadas com pré-polímeros de PU 

e fibras controle, em teores de 3,50, 5,75 e 8,00%. O polímero floculante aniônico 

utilizado foi um copolímero de acrilamida e ácido acrílico, também conhecido como 

poliacrilamida (27% carga iônica), marca SNF 5327 fornecido pela empresa SNF. 

Foram estudadas três diferentes dosagens, a saber, 0, 80 e 160 ppm.  
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Tabela 8 Conjunto de experimentos para a avaliação da retenção de sólidos. 

Form# % % % 

Cimento CPV 70 70 70 

Calcário 26,5 24,25 22 

Celulose: Controle e Celulose-PU 3,5 5,75 8 

Polímero floculante (ppm) 0 - 80 - 160 

 

Para a execução dos ensaios, primeiro dispersou-se a celulose em água (20 g/L) 

durante 5 min a 3000 rpm, após, cimento e cálcário foram adicionados durante 2 min 

a 2000 rpm, formando uma pasta. Em seguida, verteu-se em uma única vez toda a 

pasta cimentícia (750 mL) no recipiente conectado ao funil decantador de vidro, uma 

malha #18 foi fixada na extremidade inferior para a filtragem e retenção dos sólidos. 

Após 5 min, anotou-se os valores do volume de água e do volume de sólidos coletados 

no funil decantador e calculou-se o % retenção de sólidos e massa do sólidos coletada 

no funil, Figura 27. 

 

Figura 27 Cone Imhoff montado para o ensaio de retenção de sólidos na pasta cimentícia. 

 

Uma modelagem matemática foi realizada com as múltiplas respostas coletadas 

neste experimento, a fim de prever o comportamento e estabelecer relações entre os 

fatores envolvidos no fenômeno da retenção de sólidos. Para esse fim, o software JMP 
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ProTM 2017 foi utilizado, pôde-se determinar os valores-p, ou nivel de significância do 

modelo estatistico, e as tendências no comportamento das respostas ao variar os 

fatores selecionados no plano de experimentos (OBERMILLER, 2010). 

 

6.5 PREPARO DO FIBROCIMENTO EM LABORATÓRIO – ETAPA 1 

 
As placas de fibrocimento foram preparadas em laboratório utilizando processo de 

mistura seguida de extração do excesso de água por sucção e prensagem, o qual 

simula o processo de produção Hatschek em escala industrial, e curadas sob a 

condição de cura ao ar, temperatura ambiente (8 dias cura térmica). Foram realizadas 

dois conjuntos de experimentos com as fibras de celulose-PU, na primeira etapa 

definiu-se uma formulação com teor de 5% de fibras incorporados na matriz 

cimentícias.  

Posteriormente, realizaram-se ensaios com maiores concentrações de fibras de 

celulose na matriz cimentícia, teores de 8% (DA COSTA CORREIA; SANTOS; 

SAVASTANO, 2018). Os detalhes desta segunda etapa de experimentos são 

apresentados na Seção 7.7. 

 

6.5.1 Preparo da pasta cimentícia 

As placas de fibrocimento foram preparadas a partir das formulações secas (% em 

massa) apresentadas na Tabela 9. Primeiro dispersou-se fibra de celulose em 1600 

mL de água durante 5 min a 3000 rpm, após cimento e calcário foram adicionados 

durante 2 min a 2000 rpm, formando uma pasta cimentícia, Figura 28.  

 

Tabela 9 Fórmulas do fibrocimento preparadas em laboratório. Run1 fibras de celulose 
tratadas 3% excesso de MDI PAPITM 27; Run2 fibra de celulose tratadas com 31% excesso de 
MDI PAPITM 27; Run3 fibras de celulose tratadas com 10% excesso de VoramerTM 1442; Run4 

fibras de celulose tratadas com 10% excesso de VoramerTM 1215. 

Id. 
Cimento Calcário celulose (seca) 

Tipo % Tipo % Tipo % 

Celulose controle CPV 70 CaCO3 25 Pinecel  5 

Cel-PU Run1 CPV 70 CaCO3 25 Run1 5 

Cel-PU Run2 CPV 70 CaCO3 25 Run2 5 

Cel-PU Run3 CPV 70 CaCO3 25 Run3 5 

Cel-PU Run4 CPV 70 CaCO3 25 Run4 5 
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Figura 28 Preparo da pasta cimentícia. a: dispersão do cimento/calcário; b: dispersão da fibra 
de celulose. 

 

6.5.2 Moldagem das placas cimentícias: método sucção e prensagem 

 
Em seguida, o processo de desague ocorreu numa câmara de moldagem e 

aplicação de pressão negativa (200-300 mmHg). As placas de fibrocimento foram 

moldadas em uma camada e prensadas por 5 min a 3,2 MPa, veja Figura 29. 

Posteriormente, as placas de fibrocimento foram embaladas em filme de fluoreto de 

polivinilideno e levadas para uma câmara com umidade e temperatura controlada, 

detalhes da cura térmica são apresentados na Seção 6.3.3. 

  

 

Figura 29 (A) adição da pasta cimentícia na câmara de moldagem; (B) nivelamento manual (C) 
desague com vácuo; (D) posicionamento das placas metálicas para prensagem; (E) prensagem 

(F) placas de FC embaladas para cura ao ar. 

 

6.5.3 Cura do compósito cimentício 

 
Realizou-se um tratamento de cura térmica nas placas de fibrocimento.  Após as 

primeiras 48 h do preparo, o compósito permaneceu embalado em plástico à 

temperatura 25 °C, umidade 100 %. Então subiu-se a temperatura da câmara para 

60° C, durante 6 dias. Completado o ciclo de cura térmica realizou-se o corte dos 

corpos de provas nas dimensões (160 x 40) mm2 e submergiu-se em água 24 h antes 

dos ensaios de flexão no estado saturado (FIORONI et al., 2020). 
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6.6 AVALIAÇÃO DOS COMPÓSITOS FIBROCIMENTO 

 

6.6.1 Propriedades mecânicas 

 
As propriedades mecânicas dos compósitos foram determinadas por meio do 

ensaio de tração na flexão com quatro pontos, segundo as indicações da RILEM 

(Testing Methods for Fibre Reinforced Cement Based Composites), utilizando-se o 

equipamento INSTRONTM 5565 (Instron, Norwood-MA, EUA), com acessório para 

teste de flexão de 4 pontos equidistantes, distância entre apoios inferiores de 135 mm 

e superiores igual a 45 mm, velocidade de deslocamento de 5 mm/min, célula de carga 

de 5 kN e deflectômetro para medições de pequenas deformações de até 30 mm. Os 

testes de tração na flexão produzem uma curva tensão-deformação a partir da qual 

extraíram-se as propriedades mecânicas. Para determinar os valores representativos 

das propriedades módulo de ruptura (MOR), limite de proporcionalidade (LOP) módulo 

de elasticidade (MOE), aplicaram-se as Equações (6), (7), (8), respectivamente 

(RILEM, 1994). 

 

𝑴𝑶𝑹 =
𝟑∗ 𝑷𝒎á𝒙∗(𝑳𝒊𝒏𝒇−𝑳𝒔𝒖𝒑)

𝟐∗𝒃∗𝒅𝟐
                                  (Equação  6) 

 

 

𝑳𝑶𝑷 =
𝟑∗𝑷𝑳𝒐𝒑∗(𝑳𝒊𝒏𝒇−𝑳𝒔𝒖𝒑)

𝟐∗𝒃∗𝒅𝟐
                                   (Equação  7) 

 

 

𝑴𝑶𝑬 =
𝟐𝟕𝟔∗(𝑳𝒊𝒏𝒇)𝟑

𝟏𝟐𝟗𝟔∗𝒃∗𝒅𝟑
∗ 𝜶                                  (Equação 8) 

 

 

Onde: Pmáx: carga máxima aplicada  (Newton); PLop: carga máxima aplicada antes da 

curva carga x deslocamento desviar-se da linearidade (Newton); Linf: distância entre 

apoios inferiores (mm); Lsup: distância entre apoios superiores (mm); b: largura do 

corpo de prova (mm); d: espessura do corpo de prova (mm); α: coeficiente angular da 

região linear da curva carga x deslocamento (ALMEIDA et al., 2013). 

Energia específica (EE) é definida como a energia absorvida durante o teste de 

carga à flexão dividida pela área da seção transversal da amostra, veja a Equação 9, 
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onde b e d são respectivamente a largura e comprimento do corpo de prova; energia 

absorvida é obtida pela integral da área sob a carga versus tensão específica até o 

ponto de queda correspondente a 30% da carga máxima (DA COSTA CORREIA et 

al., 2018).  

𝑬𝑬 =
𝑬𝒏𝒆𝒓𝒈𝒊𝒂 𝒂𝒃𝒔𝒐𝒓𝒗𝒊𝒅𝒂

𝒃∗𝒅
     (Equação 9) 

 

 

6.6.2 Propriedades físicas 

 
Determinaram-se as propriedades físicas, como absorção de água, porosidade 

aparente e densidade aparente de acordo a norma ASTM C 948-82. Após o período 

de cura, imergiram-se os corpos de prova em água durante 24 h e, após este período, 

registraram-se as massas nas condições imersa e saturada. A seguir, levaram-se a 

estufa, 105 ºC durante 24 h e registrou-se a massa seca. Calcularam-se os valores de 

absorção de água (%AA), densidade aparente (DA) e porosidade aparente (%PA), de 

acordo com as Equações 10, 11, 12 abaixo: 

 

%𝑨𝑨 =
(𝒎𝒂𝒔𝒔𝒂 𝒔𝒂𝒕𝒖𝒓𝒂𝒅𝒂−𝒎𝒂𝒔𝒔𝒂 𝒔𝒆𝒄𝒂)

(𝒎𝒂𝒔𝒔𝒂 𝒔𝒆𝒄𝒂)
∗ 𝟏𝟎𝟎                       (Equação  10) 

 

 

𝑫𝑨 (𝒈 ∗ 𝒄𝒎−𝟑) =
(𝒎𝒂𝒔𝒔𝒂 𝒔𝒆𝒄𝒂)

(𝒎𝒂𝒔𝒔𝒂 𝒔𝒂𝒕𝒖𝒓𝒂𝒅𝒂−𝒎𝒂𝒔𝒔𝒂 𝒊𝒎𝒆𝒓𝒔𝒂)
                (Equação  11) 

 

 

%𝑷𝑨 (%𝒗𝒗) =
(𝒎𝒂𝒔𝒔𝒂 𝒔𝒂𝒕𝒖𝒓𝒂𝒅𝒂−𝒎𝒂𝒔𝒔𝒂 𝒔𝒆𝒄𝒂)

(𝒎𝒂𝒔𝒔𝒂 𝒔𝒂𝒕𝒖𝒓𝒂𝒅𝒂−𝒎𝒂𝒔𝒔𝒂 𝒊𝒎𝒆𝒓𝒔𝒂)
∗ 𝟏𝟎𝟎               (Equação  12) 

 

6.6.3 Retração e perda de massa 

Realizaram-se os ensaios de retração e perda de massa em uma câmara 

climática marca ThermotronTM. Este equipamento gera um ambiente com temperatura 

e umidade relativa constante e controlada. 

A primeira etapa do ensaio consite na estabilização dos corpos de prova 

imersos em água durante 24 h. Após este período, o equipamento é programado para 

uma condição climática de 23 ºC e umidade relativa de 50 % durante 14 dias. Assim, 

foi definido uma hora do dia para coleta de dados dos corpos de provas, como a 
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massa, numa balança Adventurer OhausTM e imediatamente coletado medidas de 

comprimento, utilizando relógio comparador Mitutoyo AbsoluteTM.  A variação de 

absorção de água (% perda de massa) variação no comprimento (% retração), em 

função do tempo, foram calculados de acordo com as Equações 13 e 14 abaixo 

(ALMEIDA et al., 2013; TONOLI et al., 2016). 

 

𝑷𝒆𝒓𝒅𝒂 𝒅𝒆 𝒎𝒂𝒔𝒔𝒂(%) =
(𝑴𝒕−𝑴𝟎)

𝑴𝟎
 𝑿 𝟏𝟎𝟎                         (Equação  13) 

 

Onde, M0 e Mt são as massas do corpo de prova nos tempos inicial e no tempo 

t, respectivamente. 

𝑹𝒆𝒕𝒓𝒂çã𝒐 (%) =
(𝑪𝒕− 𝑪𝟎)

𝑪𝟎
 𝑿 𝟏𝟎𝟎                               (Equação  14) 

 
Onde C0 e Ct são os comprimentos nos tempos inicial e tempo t 

respectivamente (Figura 30). 

 

 

Figura 30 A. Relógio comparador Mitutoyo Absolute; B. Detalhe do corpo de prova para apoio 
do relógio comparador. 

 

6.6.4 Envelhecimento acelerado 

 
Ciclos de imersão-secagem foram realizados com o objetivo de estudar os 

efeitos do envelhecimento acelerado nas propriedades mecânicas e físicas dos 

compósitos preparados com as fibras de celulose modificadas e sem modificação. 

Este procedimento, adaptado da norma EN 494 (2012), simula as condições naturais 

envolvendo repetidas exposições à chuva e raios solares. Relizaram-se os ciclos de 

imersão e secagem em uma câmara automática de envelhecimento acelerado. Os 

compósitos foram inseridos à imersão completa em água durante 170 min. Após foram 
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aquecidos até (60 ± 5) °C por igual período de 170 min para secagem dos sistemas 

de poros capilares. Repetiu-se o procedimento durante 200 ciclos (DA COSTA 

CORREIA et al., 2018; FILOMENO et al., 2020).. 

 

6.6.5 Microscopia eletrônica de varredura e espectroscopia de raios X por 

energia dispersiva 

 
Microscópio eletrônico de varredura equipado com detector de elétrons 

retroespalhados foi utilizado para caracterização da interface fibra/matriz cimentícia 

em compósitos cimentícios com fibras de celulose controle e fibras de celulose 

submetidas ao tratamento de grafitização com pré-polímeros de PU, antes e após os 

ciclos de envelhecimento acelerado, com o objetivo de identificar o processo de 

mineralização da fibra associado à reprecipitação de produtos da hidratação do 

cimento e consecutivo enrijecimento, como descrito por Mohr et al. (2005), bem como 

o descolamento da fibra da matriz, como reportados em trabalhos anteriores (CRUZ 

et al., 2021). 

As fases presentes no compósito foram reconhecidas através do contraste de 

elementos químicos, utilizando imagem de elétrons retroespalhados. Áreas escuras e 

claras foram relacionadas com menor e maior número atômico dos elementos 

químicos presentes no compósito respectivamente. Mapeamento atômico de 

espectrometria de raios X por energia dispersiva (EDS) foi realizado a fim de localizar 

átomos de oxigênio (azul) e cálcio (vermelho) nos corpos de prova embutidos na 

resina epóxi, após o processo de polimento (TONOLI et al., 2013b). 

Uma pequena parte de uma placa de fibrocimento foi cortada manualmente 

com uma serra. Posteriormente, as amostras foram embutidas em resina epóxi de 

baixa viscosidade (EpoFix). Após 24 h de cura a 20 ºC, as amostras foram polidas de 

acordo as seguintes etapas: I) o polimento mecânico inicial com dois tamanhos de 

grãos: 600 e 1200 (MD-Piano da StruersTM) durante 4 min cada, utilizando água como 

lubrificante; II) polimento final utilizando compostos de diamante para polimento de 

granulometria, 9 µm, 3 µm, 1 µm, durante 6 min cada, Figura 31. 
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Figura 31 Corpos de provas embutidos na resina epóxi* após processo de polimento para de 

espectroscopia de raios X por energia dispersiva. 
*diâmetro dos corpos de prova 2 cm. 

 

As amostras polidas foram revestidas usando Ir-metal por 15 s a 45 mA 

(EMITECH K575X Turbo Sputter Coater, E.M. Technologies LTD.). As imagens de 

MEV foram obtidas com Apreo (Thermo Fisher Scientific) operado em modo de alto 

vácuo, Optiplan com 10 kV e corrente de 0,4 nA. As imagens MEV foram registradas 

usando o detector de elétrons retrodispersos T1. O mapeamento elementar EDS foi 

realizado utilizando o detector XFlashTM 6 | 30 (BRUKER) a 15 kV e 1,6 nA. 

 

6.7 PREPARO DAS ARGAMASSAS CIMENTÍCIAS EM LABORATÓRIO 

 
A Tabela 10 apresenta o conjunto de experimentos planejado para a avaliação 

das fibras de celulose grafitizadas com pré-polímeros de PU em argamassas 

cimentícias, além de uma formulação preparada com fibras de celulose Pinecel sem 

modificação (controle) e uma formulação típica de argamassa para revestimento, sem 

a incorporação de fibras. 

 

Tabela 10 Argamassas cimentícias preparadas sem fibras e formulações com fibras celulósicas 
controle (sem modificação) e fibras graftizadas com pré-polímeros de PU. 

Id. 
Argamassa 
sem fibras 

Celulose 
(controle) 

Celulose-
PU 

Raw material % % % 

CEM I 42.5 25 25 25 

Areia quartzo 0,2 - 1 mm 74,9 73,9 73,9 

Fibra celulose (Pinecel) - 1,0 - 

Fibra celulose-PU - - 1,0 

Éter de celulose 0,10 0,10 0,10 

Total 100 100 100 

 
O cimento utilizado nas formulações foi o CEM I 42.5 fornecido pela empresa 

Holcim GmbH, da planta de Lägerdorf, Alemanha. Areia quartzo de tamanho de 
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partícula 0,2-1,0 mm foi fornecida pela empresa Quarzwerke GmBH. A proporção de 

cimento/areia utilizada para o preparado das argamassas cimentícias foi de 1:3 em 

peso (STEVULOVA; VACLAVIK; HOSPODAROVA, 2021). 

O teor de fibras incorporado nas formulações de argamassas de revestimento 

é limitado principalmente pelo efeito nas condições reológicas da argamassa, assim, 

dosagens acima de 1% em peso, causam dificuldades na trabalhabilidade (MONTE; 

BARROS; FIGUEIREDO, 2018). A formulação identificada como controle, foi 

preparada com fibra de celulose Pinecel, como apresentada no item 6.1.2. A celulose-

PU utilizada neste experimento foi a celulose identificada como Run8 na seção 7.4, 

para facilitar a leitura e discussão, os resultados serão simplesmente discutidos como 

celulose controle e celulose-PU.  

Éteres de celulose incorporados nas formulações estudadas foram fornecidos 

pela empresa Dow Química S/A. Neste trabalho foi utilizado o produto MKW 20000 

PP 01, viscosidade 20,000 cPs (2% água, Haake rotovisco RV 100, cisalhamento 2.55 

s-1, 20 °C), tamanho de partícula < 0.20 mm, sem modificação. Estes aditivos são 

sistematicamente introduzidos em formulações de argamassa para melhorar a 

trabalhabilidade e a capacidade de retenção de água do material no estado fresco 

(BRUMAUD et al., 2013; BÜLICHEN; KAINZ; PLANK, 2012; MARLIERE et al., 2012; 

PATURAL et al., 2011). Eles também podem ter um efeito positivo nas propriedades 

de adesão da argamassa no estado endurecido (PETIT; WIRQUIN, 2013). No entanto, 

os éteres de celulose são conhecidos por retardar a hidratação do cimento (POINOT 

et al., 2015). Os éteres de celulose são geralmente introduzidos em pequenas 

quantidades nas formulações de argamassas, ou seja, menos de 0,5% em peso da 

formulação. 

 

6.7.1 Propriedades do estado à fresco: Determinação do índice de consistência 

 
Determinou-se a consistência das argamassas, segundo as indicações da 

norma ABNT NBR 13276 (2005a). A determinação do indíce de consistência da 

argamassa consiste em preparar a mistura seca e em seguida, dosar água até o 

atingimento do espalhamento desejado, através da mesa de fluxo, modelo Aimil (AIM 

410). 

Inicialmente, colocou-se a água no recipiente do misturador Hobart modelo 

N50-5, após incorporou-se a argamassa seca de modo contínuo em um período de 
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30 s. Misturaram-se os materiais durante 30 s em baixa velocidade. Após desligou-se 

o misturador, retirou-se a pá de mistura e raspou-se toda a superfície da cuba de 

mistura interna com o auxílio de uma espatúla, ao final recolocou-se a pá de mistura; 

toda esta tarefa foi executada em 60 s. Em seguida, misturou-se novamente os 

materiais durante 30 segundos em baixa velocidade (ABNT, 2005a). 

Após o preparo, levou-se a argamassa recém produzida para a mesa de fluxo 

e determinou-se o espalhamento. Primeiro umidificou-se a superfície da mesa de fluxo 

e a parede interna do cone, com auxilio de um pano úmido. Em seguida, colocou-se o 

cone no meio da mesa e gradualmente adicionou-se a argamassa fresca. Compactou-

se a primeira camada de argamassa 15 vezes, a segunda camada 10 vezes e a 

terceira camada 5 vezes com uma vareta compactadora. Removeu-se o cone e a 

mesa de fluxo e iniciou-se o equipamento, até completar 30 golpes. Após a parada 

automática da mesa de fluxo, mediu-se o diâmetro da argamassa em três posições 

diferentes, Figura 32. Definou-se a quantidade de água para este projeto, com a 

quantidade necessária para atingir um espalhamendo de diâmetro médio de 165-170 

mm (STEVULOVA; VACLAVIK; HOSPODAROVA, 2021). 

 

 

Figura 32 Determinação do índice de consistência das argamassas cimentícias na mesa de 
fluxo. 

 

6.7.2 Propriedades do estado fresco: Densidade (g/ml) 

 
Determinou-se a densidade da argamassa no estado fresco de acordo com a 

norma Brasileira NBR 13278 (2005b). O ensaio consiste em determinar a quantidade, 
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em massa, de argamassa necessária para preencher um recipiente de volume 

conhecido. Para determinar a densidade úmida aplicou-se a Equação (15) abaixo. 

 

𝒅 =  
𝒎𝒄−𝒎𝒗

𝒗𝒓
∗ 𝟏𝟎𝟎𝟎    (Equação 15) 

Onde, 

mc é a massa do recipiente cilindríco contendo a argamassa de ensaio, em gramas; 

mv é a massa do recipiente vazio, em gramas; 

vr é o volume do recipiente, em centímetro cúbicos. 

 

6.7.3 Propriedades do estado endurecido: preparos dos corpos de prova e cura 

 
Realizaram-se os ensaios no estado endurecido após o preparo (ABNT, 2005c) 

e cura térmica dos corpos de provas prismáticos (16 x 16 x 4) cm3. Para o preparo dos 

corpos de provas, utilizou-se a mesma quantidade de água encontrada para atingir o 

espalhamento definido, 165-170 mm. Realizou-se tratamento de cura térmica dos 

corpos de prova. Após as primeiras 48 h do preparo, o compósito permaneceu 

embalado em plástico à temperatura 25 °C, umidade 100 %. Então subiu-se a 

temperatura da estufa para 50 °C, durante 6 dias. Completado o ciclo de cura térmica 

submergiu-se em água 24 h antes dos ensaios de flexão no estado saturado, Figura 

33 (FIORONI et al., 2020). 

 

 

Figura 33 A. Corpos de prova durante 48 h após o preparo. B. Corpos de prova durante a cura 
térmica. 
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6.7.4 Propriedades do estado endurecido: Resistência à tração na flexão 

 
Ensaios de resistência à tração na flexão foram realizados, segundo as 

indicações da norma brasileira NBR 13279 (2005c), utilizando-se o equipamento Toni 

Technik Modelo 1210 APA 5K, com acessório para teste 3 pontos (Figura 34).  

 

 

Figura 34 Dispositivo de carga para determinação da resistência à tração na flexão em 
argamassas. 

 
Colocou-se a amostra de argamassa prismática endurecida em uma prensa, 

fazendo com que a metade longitudinal da  amostra de argamassa frature. Aplicou-se 

uma na taxa de (50 ± 10) N/s até que o rompimento da amostra. Calculou-se a 

resistência à flexão através da Equação (16) onde (Rf) é a resistência à flexão em 

Mega Pascal (MPa), (Ff) é a carga aplicada verticalmente ao centro do prisma em 

Newtons (N) e (L) é a distância entre os apoios do aparelho em milímetros (mm). Ao 

término dos ensaios realizados em triplicatas, geraram-se seis corpos de prova com 

formato semelhante a um cubo. Finalmente, esses seis cubos foram submetidos a 

ensaios de resistência à compressão.  

 
 

𝑹𝒇 =  
𝟏,𝟓∗ 𝑭𝒇∗𝑳

𝟒𝟎𝟑
     (Equação 16) 
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6.7.5 Propriedades do estado endurecido: Resistência à compressão 

 
Realizaram-se os ensaios de resistência à compressão, segundo as indicações 

da norma brasileira NBR 13279 (2005c), utilizando-se o equipamento Toni Technik 

model 2060 (Figura 35).  

 

 

Figura 35 Dispositivo de carga para determinação da resistência à compressão em 
argamassas. 

 
 

Para a realização do ensaio, posicionou-se a amostra de argamassa cúbica 

endurecida dentro da prensa e aplicou-se uma carga de (500 ± 50) N/s até a ruptura 

da amostra. A resistência à compressão é calculada através da Equação (17) onde 

(Rc) é a resistência à compressão em Mega Pascal (MPa) e (Fc) é a carga máxima 

aplicada em Newtons (N).  

𝑹𝑪 =
𝑭𝑪

𝟏𝟔𝟎𝟎
     (Equação 17) 

 

 

6.7.6 Propriedades do estado endurecido: Ensaios da absorção de água por 

capilaridade ascendente 

 
Realizaram-se ensaios de absorção por capilaridade com a metade dos 

prismas cimentícios obtidos após os ensaios de resistência à flexão de acordo com a 
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norma EN 1015-18 (2002). Para o preparo, primeiro aplicou-se um selante nas faces 

longitudinais dos primas. Após 24 h de cura do selante, inseriu-se os corpos 

prismáticos com a superfície de fratura para baixo em um recipiente com água, com o 

nível de 5 a 10 mm. Garras metálicas foram posicionadas em um suporte para garantir 

o contato perfeito com a água. Manteve-se o nível da água constante durante a 

execução do ensaio, Figura 36. 

 

 

Figura 36 Ensaios de absorção de água por capilaridade. A. Corpos prismáticos após 
aplicação do selante; B. Corpos prismáticos com a superfíce de fratura imersa em água. 

 

Determinou-se o coeficiente de absorção capilar de água (C) a partir da 

diferença dos dois valores de peso medidos após 10 (m1) e 90 min (m2), conforme a 

Equação (18). 

 

𝑪 =  𝟏𝟎𝟎 ∗ (𝒎𝟐 − 𝒎𝟏)    (Equação 18) 

 

6.7.7 Propriedades do estado endurecido: Ensaios de retração 

 
Ensaios de retração foram realizados através de um procedimento adaptado 

da norma ASTM C 596 (2018). Primeiro, preparou-se a argamassa com a quantidade 

de água determinada para o espalhamento (165-170 mm), após depositou-se a 

argamassa recém produzida em um recipiente de metal e conectou-se à um parafuso 

na extremidade oposta do relógio comparador para coleta dos dados da extensão de 

retração no caso de valores negativos, ou da expansão se o valor fosse positivo, 

Figura 37. A retração da argamassa foi acompanhada no decorrer dos 28 dias de cura, 

com medidas realizadas aos 7, 14 e 28 dias; durante o ensaio o conjunto ficou 
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armazenado em condições de temperatura e umidade controladas (23 ± 2 °C / 60 ± 2 

%). 

 

 

Figura 37 Ensaios de retração realizados durante o perído de cura das argamassas. 

 
 

6.8 ANÁLISES ESTATÍSTICAS 

Os resultados dos ensaios mecânicos de tração na flexão, módulo de ruptura 

(MOR), limite de proporcionalidade (LOP), módulo elástico (MOE), energia específica 

(EE) além dos testes físicos como absorção de água foram submetidos a análise de 

variância ANOVA (p < 0,05) através do software JMP ProTM 17. 
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7. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 
O item 7.1 apresenta os resultados dos ensaios realizados nas fibras de celulose 

modificadas com pré-polímeros de PU, como FTIR, XPS e SIMS. Em seguida, no item 

7.2 são apresentados os resultados das primeiras avaliações realizadas nos 

compósitos de fibrocimento produzidos com as fibras celulose-PU. Após, o item 7.3 

apresenta uma breve discussão sobre os primeiros ensaios realizados nos compósitos 

de fibrocimento, denominado Etapa 1, bem como uma alternativa para contornar os 

problemas encontrados nos primeiros ensaios. O item 7.4 apresenta os ajustes 

realizados no preparado das fibras de celulose-PU, especialmente relacionados ao 

preparo dos pré-polímeros de PU utilizados na graftização das fibras celulósicas, 

denominado Etapa 2. O item 7.5 discute o impacto da graftização PU realizada na 

superfície da fibra celulósica na cinética de hidratação do cimento.  

O item 7.6 apresenta os resultados dos ensaios de retenção de sólidos e floculação 

realizados nas pastas cimentícias preparadas com as fibras celulose-PU e controle 

(sem modificação), além da modelagem matemática desenvolvida com o objetivo de 

prever as respostas relacionadas à retenção de sólidos ao variar fatores como teores 

de polímero floculante e os teores de fibras celulósicas incorporadas na formulação 

do compósito. No item 7.7 estão apresentados resultados da retenção de água das 

placas, coletados durante o preparado das placas de fibrocimento  para avaliação das 

propriedades mecânicas e físicas. O item 7.8 discute os resultados mecânicos e físicos 

apresentados pelos compósitos de fibrocimento preparados com fibras celulose-PU e 

comparado com fibras não modificadas. Finalmente, o item 7.9 apresenta os 

resultados de aplicação das fibras celulose-PU em argamassas de revestimento 

modificadas com fibras, realizados no estado fresco e endurecido. 

 

7.1 EFEITOS DA GRAFTIZAÇÃO DAS FIBRAS DE CELULOSE COM PRÉ-

POLÍMEROS DE PU 

 
Nesta seção são apresentados e discutidos os resultados de espectroscopia no 

infravermelho por transformada de Fourier e espectroscopia de fotoelétrons excitados 

por raios X, realizados nas fibras de celulose graftizadas com pré-polímeros de PU e 

fibras de celulose não modificadas. 
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7.1.1 Resultados Espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier 
(FTIR) 

 
Figura 38 apresenta os espectros de micro-IR do MDI PAPITM 27 (perfil espectral 

rosa) em comparação com a celulose não modificada e a fibra de celulose modificada 

com MDI, amostra Run1 (perfil espectral azul e laranja). A banda em 1789 cm-1 é 

atribuída à deformação de alongamento da ligação covalente C=O, relacionado ao 

grupo carbamato presente no poliuretano (GONULTAS; CANDAN, 2018; PORTO et 

al., 2023), esta banda é apresentada no espectro da celulose reagida com o MDI 

(difenilmetano di-isocianato), amostra Run1, indicando que o PU se formou na 

superfície da celulose.  

Além disso, a intensa banda na região de ~2300 cm-1 apresentada no espectro 

MDI é atribuída ao grupo NCO (PANDA et al., 2017), esta banda não foi observada no 

espectro da celulose amostra Run1, sugerindo que o procedimento de limpeza 

realizado com cloreto de metileno foi eficaz em retirar o excesso de MDI não reagido, 

desempenho similar encontrado em outros trabalhos (ZHAO et al., 2010). 

 



66 
 

 
 

General Business General Business 

 

Figura 38 Espectros de IR da celulose (azul), amostra Run1 (laranja) e MDI PAPITM 27 (rosa). 

 

A Figura 39 apresenta os espectros de micro-IR da fibra de celulose (perfil 

espectral azul) e amostra Run3, a fibra de celulose reagida com VoramerTM 1143 (perfil 

espectral laranja). A banda de baixa intensidade em 1793 cm-1 é atribuído à 

deformação por alongamento C=O, presente no grupo carbamato, confirmando que a 

reação de condensação ocorreu na superfície da fibra de celulose. O procedimento 

de limpeza realizado com o cloreto de metileno foi eficaz, devido à ausência de sinais 

na região de 2200-2300 cm-1, atribuídos ao NCO. 
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Figura 39 Espectros de IR das amostras Run3 (laranja) and VoramerTM 1143 (azul). 

 

A Figura 40 apresenta os espectros de micro-IR de VoramerTM 1215 (perfil 

espectral verde) e amostra Run4, fibra de celulose reagida com o pré-polímero 

VoramerTM 1215 (perfil espectral rosa). A banda de baixa intensidade encontrado em 

1787 cm-1 no perfil espectral da amostra Run 4, celulose preparada com VoramerTM 

1215, é atribuído à deformação de alongamento da ligação covalente C=O presente 

no carbamato, confirmando a presença de grupos PU na superfície da celulose. 

Nenhum banda atribuída ao NCO foi encontrado no espectro da amostra Run4, na 

região de 2200-2300 cm-1, comprovando a eficácia da etapa de limpeza realizada com 

cloreto de metileno. 
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Figura 40 Espectro de IR das amostras Run4 (rosa) and VoramerTM 1215 (verde). 
. 

 

Figura 41 apresenta uma comparação entre o espectro micro-IR da amostra Run2, 

celulose reagida com MDI PAPITM 27 (perfil espectral azul), da amostra Run3, fibras 

de celulose reagidas com VoramerTM 1143 (perfil espectral laranja) e da amostra 

Run4, fibras de celulose preparadas com VoramerTM 1215 (perfil espectral roxo).  

Pode-se observar semelhanças, entre os espectros obtidos nas análises FTIR 

realizadas nas fibras celulose-PU preparadas com pré-polímeros Voramer TM e na fibra 

de celulose-PU preparada com o MDI PAPITM 27.  Os sinais encontrados nas regiões 

de frequência em torno de 1780-1790 cm-1 são atribuídos a ligação covante C=O, 

deformação, relacionado ao grupo carbamato presento nos poliuretanos, notado em 

todos os gráficos, porém com maior intensidade na fibra de celulose preparada com 

MDI PAPITM 27, provavelmente em razão do maior teor de NCO 30% vs 10% presente 

nos pré-polímeros VoramerTM.  

As bandas fracas na região ~3330 cm-1 são atribuídas a hidroxila (-OH), detectada 

no espectro de fibras de celulose preparadas com pré-polímeros VoramerTM (baixo 

teor de NCO), sugerindo a existência de grupos hidroxilas livres na superfície da fibra. 

Por outro lado, não foram identificados estes picos nas fibras reagidas com MDI 
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PAPITM 27, maior teor de NCO, (perfil espectral azul) sugerindo que grande parte dos 

grupos OH, presentes na superfície das fibras, foram grafitizados por grupos NCO. 

 

 

Figura 41 Espectros IR amostras: Run3 (laranja), Run4 (roxo) e Run2 (azul). 

 

7.1.2 Resultados Espectroscopia de fotoelétrons excitados por raios X (XPS) 
 
A Figura 42 apresenta uma varredura de fotoelétrons XPS realizada nas fibras de 

celulose não modificadas, abrangendo uma faixa de energia de ligação de 1200 eV e 

-5 eV. As varreduras são realizadas para identificar os elementos presentes na 

superfície dos materiais devido à grande sensibilidade, porém com menor precisão. 

Dois picos proeminentes são visíveis no espectro em energias de ligação de ~280 eV 

e ~530 eV – quais são atribuídos aos elétrons dos orbitais de Carbono 1s (C 1s) e 

Oxigênio 1s (O 1s), respectivamente, sugerindo que átomos de Carbono e Oxigênio 

são presentes na superfície da fibra de celulose. 
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Figura 42 Espectros de varredura de fotoelétrons XPS das fibras de celulose não modificadas 
(controle). Os dois picos agudos correspondem aos fotoelétrons dos orbitais 1s do carbono e 

do oxigênio. 
 

Utilizando-se varreduras de maior resolução, a concentração atômica total de 

carbono e oxigênio na superfície, podem ser calculadas. A proporção atômica total 

C:O detectada é 57,1: 42,9 que está em linha com a composição química esperada 

da celulose, proporção C:O = 55:45 (LEWIN, 2015). Todos os diferentes estados 

químicos associados à celulose e suas concentrações relativas podem ser extraídos 

por deconvolução de pico. As ligações C-C, C-O e O-C-O são visíveis no espectro C 

1s e identificados de acordo com suas respectivas energias de ligação do pico definido 

no procedimento, veja Figura 43 abaixo. 

 

 

Figura 43 Espectro de carbono 1s de alta resolução das fibras de celulose; 3 picos diferentes 
estão presentes no espectro pertencente às ligações C-C, C-O / C-O-C e O-C-O. 
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Figura 44 Espectro da varredura realizado na celulose modificada Run 2. Como apresentado na 
figura, um pico adicional em ~ 400 eV é visível, o que corresponde à presença de nitrogênio na 

superfície. 

 

Comparando os espectros de varredura realizados na celulose-PU com os 

espectros obtidos nas análises realizadas nas fibras de celulose sem modificação, 

pôde-se notar a presença de fotoelétrons do orbital 1s de N (N 1s em ~400 eV) 

indicando a presença de nitrogênio, Figura 44. Isso confirma a presença de grupos 

funcionais -NCO associados aos pré-polímeros de PU na superfície e sustenta a 

afirmação da espectroscopia FTIR de que a reação foi bem-sucedida.  

Pode-se utilizar como um indicador de sucesso da reação de graftização as 

proporções relativas de C:N:O e os estados químicos do carbono, quais são obtidos a 

partir de varreduras de resoluções mais altas (TONOLI et al., 2013a). 

 

Tabela 11 Concentrações atômicas das amostras de controle em comparação com as duas 
reações diferentes envolvendo MDI PAPITM 27. 

Elemento Controle Run1 Run2 

C 57,1 at% 54,9 at% 67,1 at% 

O 42,9 at% 44,7 at% 29,2 at% 

N - 0,4 at% 3,7 at% 
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Figura 45 Deconvolução do espectro do pico de carbono 1s para identificar os diferentes 
ambientes químicos de carbono presentes na superfície das fibras. 

 

A Tabela 11 apresenta as concentrações atômicas das amostras de celulose 

controle em comparação com as duas amostras celulose-PU preparadas com o MDI 

PAPITM. As amostras Run1 e Run2, foram preparadas com diferentes razões 

estequiométricas de NCO/grupos OH e apresentaram diferentes concentrações 

relativas de N na superfície da fibra. Quanto maior o excesso de MDI PAPITM 27, maior 

a concentração de nitrogênio na superfície, implicando que mais do pré-polímero PU 

foi aderido à superfície das fibras de celulose.  

No caso da amostra Run1, embora o MDI PAPITM 27 tenha uma razão C:O maior 

do que a celulose, a razão C:O permanece a mesma observada nas fibras de 

celulose de controle, condição inicial pré-graftização. Este fato sugere que pode 

haver alguma irregularidade associada à graftização do MDI PAPITM 27 na 

superfície, relacionada a baixa concentração estequimétrica utilizada nesta amostra. 
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Figura 46 Deconvolução do espectro de nitrogênio mostrando a presença de dois grupos 
funcionais diferentes na superfície. O pico em ~ 400 eV é o grupo de isocianato reagido e o 

pico em ~ 402 eV é provavelmente de algum isocianato não reagido. 

 

Pelo contrário, na amostra Run2, pôde-se observar mais carbono no espectro, bem 

como diferentes proporções de C-C, C-O-C, O-C-O. Além do mais, foi detectado a 

presença de ligações C=O na superfície (Figura 45, Run2).  

Ao deconvoluir o espectro de nitrogênio, observamos que existem dois tipos de 

espécies de nitrogênio presentes no sistema - uma associada a sítios de isocianato 

reagidos e outra associada a sítios de isocianato não reagidos do MDI PAPITM 27 

(Figura 46).  A partir dos espectros de FTIR realizadas na amostra Run2 (Figura 20) 

pôde-se observar a ausência da ligação N=C=O aparentemente visível no espectro, 

embora o XPS sugira a presença de uma pequena quantidade desses grupos 

presentes na fibra celulose-PU. Essa discrepância pode ser devido às profundidades 

de penetração e sensibilidades muito diferentes das duas técnicas, com XPS sendo 

muito mais sensível a pequenas concentrações e presença de grupos químicos mais 

próximos da superfície. 

 

Tabela 12 Concentrações atômicas de superfície das amostras Run 3 e da Run 4 reagidas com 
Voramer 1413TM e Voramer 1215TM respectivamente. 

Elemento Run 3 Run 4 

C 54,6 at% 59,3 at% 

O 44,6 at% 39,5 at% 

N 0,8 at% 1,2 at% 
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As amostras Run3 e a Run4 foram preparadas com diferentes pré-polímeros, 

VoramerTM 1143 e VoramerTM 1215 respectivamente. Em função da natureza 

complexa dos dois pré-polímeros, é difícil determinar outra coisa senão o fato de que 

há fixação do pré-polímero na superfície das fibras de celulose, note a presença dos 

átomos de nitrogênio, apresentados nas Tabelas 11 e 12. 

Com base nos resultados acima, pode-se concluir que há fixação superficial 

definitiva dos pré-polimeros de PU em todas as 4 amostras estudadas e a quantidade 

do material fixado é dependente da natureza do isocianato utilizado, bem como do 

excesso adicionado à mistura de reação. No caso da amostra Run2, uma fração do 

carbono da superfície está presente como ligações C=O que compreendem espécies 

de isocianato reagidas e não reagidas na superfície (como visto a partir do pico de 

deconvolução dos espectros de nitrogênio).  

 

7.1.3 Cálculo estequiométrico da reação PU formado na superfície da fibra de 

celulose preparada com MDI PAPITM 27 

 
O nitrogênio detectado na superfície das fibras de celulose modificadas com pré-

polímeros de PU através dos ensaios de espectroscopia de fotoelétrons excitados por 

raios X (XPS) é um forte indicador de que a reação de graftização foi bem-sucedida.  

Além disso, informações relacionadas à estequiometria da reação de graftização 

que ocorre entre as moléculas de uretanos e a fibra de celulose também podem ser 

inferidas através dos resultados da espectroscopia de XPS. Isso requer certas 

suposições e informações prévias, sendo que a principal é que a superfície da fibra 

tratada apresenta uma superfície plana, ao invés de uma curvatura. Essa conjectura 

resulta no fato de que pode-se calcular um limite superior de cobertura da superfície 

das fibras de celulose (PAYNTER, 2000).  

A outra suposição é que pode-se estimar a intensidade total dos fotoelétrons ( I ) 

de cada componente atômico para uma superfície plana ideal. Isso geralmente é 

impraticável para muitas amostras relevantes, que teriam não-idealidades associadas 

a elas. Assim, adotando-se a premissa da superfície plana, pode-se utilizar a Equação 

(19): 

𝐼 =    𝛾𝐴𝑂Ω0𝐷0𝐹 (
𝐸0

𝐸
) 𝜌

𝑑𝜎

𝑑Ω

1

cos(𝜃)
∫ 𝑒

−
𝑧

𝜆𝑒(𝐸) cos(𝜃)   (Equação 19) 
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Onde 𝛾, 𝐴𝑂 , Ω0, 𝐷0, 𝐹 (
𝐸0

𝐸
) , e 

𝑑𝜎

𝑑Ω
 são parâmetros do próprio instrumento de 

espectroscopia de fotoelétrons excitados por raio X (PAYNTER, 2000). Como está 

sendo comparado a intensidade do mesmo fotoelétron em duas amostras, a função 

𝐹 (
𝐸0

𝐸
) permanecerá constante. As variáveis que dependem da própria amostra é a 

densidade do átomo (ρ), e 𝜆𝑒(𝐸) o caminho livre médio inelástico (IMFP) (PENN; 

TANUMA; POWELL, 2003).  

O estudo estequiométrico foi concentrado no átomo de nitrogênio, pois é conhecido 

a composição molecular do MDI PAPITM 27 (C15O2N2H10) e da celulose 

aproximadamente C6H10O5  (BARTON, 1999). 

Assim, utilizou-se como objeto de estudo a amostra Run2, pois maior quantidade 

de grupos poluiretânicos, inferidos pela concentração de átomos de nitrogênio, foram 

identificados na superfície das fibras através dos ensaios de espectroscopia de XPS.  

Como todo o sinal de nitrogênio é proveniente do MDI, pode-se estimar a fração 

de intensidade da fase MDI, Equação (20): 

 

Fração de intensidade do MDI =  
%N (medido na celulose−PU) 

%N (presente no MDI)
   (Equação 20) 

 

O resultado do cálculo acima é 0,35, relacionado como a fração da intensidade 

proveniente do MDI. Assim, uma vez que a intensidade total é 1, pôde-se determinar 

por diferença a fração da intensidade correspondente à celulose, valor de 0,65. 

Utilizando-se dos valores de fração de intensidade calculados para cada um dos 

componentes envolvidos na reação, pôde-se calcular a métrica, 𝐴𝑝,𝑞 = 𝐼𝑝𝐼𝑞,∞/𝐼𝑞𝐼𝑝,∞ 

onde p refere-se ao MDI e q refere-se à celulose. A partir dos cálculos da intensidade 

de superfície plana, estima-se que 𝐼𝑞,∞=𝐼𝑝,∞ e assim  𝐴𝑝,𝑞 =
0.35

0.65
≈ 0.5. Portanto, pôde-

se estimar a cobertura parcial de MDI (p) na superfície da celulose (q) utilizando a 

Equação (21): 

Φp =
Ap,qλp,P

ap
cos (θ)                         (Equação 21) 

 

Onde, λp,P é o caminho livre médio inelástico de um fotoelétron de carbono no MDI 

(=1.02 nm), aP é o tamanho aparente de uma molécula de MDI com base na densidade 
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de massa 𝑎 = (
𝑀𝑊.

𝜌𝑁𝐴
)

1

3
 onde MW é o peso molecular e 𝜌 é a densidade de massa e, por 

último cos (θ) é o ângulo do analisador, cos (45°) (SHARD, 2020).  

Este cálculo resulta num valor de 0,55, indicando que 55% da superfície está 

recoberta com MDI. O valor é um limite superior pois foi utilizado a conjectura da 

superfície plana, porém fornece uma razoável estimativa da quantidade dos grupos 

uretanos presentes na superfície da celulose, relacionados a amostra Run2. 

 

7.1.4 Espectroscopia de massa de íons secundários (SIMS) 

 
Dados de SIMS foram coletados de três regiões separadas de cada amostra. Espera-

se detectar íons em m/z 26 (CN-) e 42 (CNO-) de qualquer isocianato ou amida, 

referente ao tratamento realizado nas fibras de celulose. Infelizmente, a erucamida foi 

detectada na amostra de controle (celulose não graftizada) e na amostra Run3, 

provavelmente devido à contaminação da embalagem plástica, qual as fibras 

celulósicas foram acondicionadas. Como a erucamida parece contribuir 

proporcionalmente menos para o sinal CN- do que para o sinal CNO-, o CN- sozinho 

foi usado para gerar imagens do isocianato e para comparações de intensidade de 

pico. Também deve-se observar a presença de C2H2- que está sobrepondo-se ao sinal 

de CN-, contribuindo com fundo adicional além do CN- da erucamida. Além da 

erucamida, outros materiais inesperados foram detectados, incluindo um surfactante 

aniônico, sulfonato de alquil benzeno detectado principalmente na amostra de controle 

e Irgafos 168 principalmente na amostra da Run3, mas esses últimos contaminantes 

não devem influenciar os resultados de maneira significativa. 

A Figura 47 indica maior concentração geral de Nitrogênio, nas amostras 

identificadas Run2 e Run4 como as únicas diferenciadas da amostra de controle em 

um teste de Tukey-Kramer com 90% de confiança nos resultados do SIMS. No geral, 

a amostra Run2 se destaca por ter consideravelmente mais sinal CN- do que as outras 

amostras. 
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Figura 47 Intensidade do pico CN-; análise estatística Tukey-Kramer. 

 

Como o sinal de fundo parece bastante baixo para as outras amostras, a 

amostra Run2 é provavelmente a única amostra com evidência clara de que o sinal 

(CN-) está dando uma indicação justa da distribuição de isocianato nas fibras. A Figura 

48 contém imagens representativas de íons para uma região das amostras de controle 

e amostra Run 2. São fornecidas imagens contendo sinal devido à celulose (soma de 

vários picos) e uma sobreposição em que o sinal CN- é vermelho e o sinal da celulose 

é azul. A topografia e a química da superfície têm um grande efeito na aparência das 

imagens. Portanto, a sobreposição vermelha/azul é fornecida para ajudar a comparar 

a distribuição do isocianato na celulose. Para a amostra Run2, o roxo uniforme nas 

fibras pode ser interpretado como indicativo que o isocianato está uniformemente 

distribuído na celulose, pelo menos na resolução do método (~ 2 µm). Vale notar que 

não há nenhuma indicação clara de distribuição significativamente não homogênea de 

isocianato para qualquer uma das amostras. 
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Figura 48 Imagens de íons da celulose controle (a); (a.1) soma dos picos relacionados à 
celulose; (a.2) sobreposição do sinal CN-; Imagens de íons da celulose-PU Run 2 (b); (b.1) 

soma dos picos relacionados à celulose; (b2) sobreposição do sinal CN-. 

 

7.2 PROPRIEDADES MECÂNICAS E FÍSICAS DOS COMPÓSITOS DE 

FIBROCIMENTO – ETAPA 1 

 
Nesta seção são apresentados os ensaios mecânicos e físicos realizados nos 

compósitos cimentícios preparados com as fibras celulose-PU e as fibras de celulose 

não modificadas. 
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7.2.1 Ensaios mecânicos 

 
Tabela 13 apresenta os resultados mecânicos extraídos dos ensaios de tração 

realizados de acordo com a norma RILEM 49TFR. Dados mecânicos como módulo de 

ruptura (MOR), limite de proporcionalidade (LOP), módulo de elasticidade (MOE) e 

energia específica (EE) foram extraídos dos gráficos de tensão vs. deformação 

realizados em 5 corpos de prova, após período de 28 dias de cura e reportados como 

média.  

MOR é a maior tensão atingida durante o ensaio mecânico e está relacionada à 

resistência da placa. EE é a energia total absorvida durante os testes de tensão vs. 

deformação, calculada integrando-se a área sob a curva, quanto menor o valor da EE, 

menor a tenacidade, levando o compósito à falha com menor deformação. LOP é a 

tensão mais alta em que a curva no diagrama de tensão versus deformação é uma 

linha reta, a partir deste ponto inicia-se o desvio da linearidade no gráfico e também 

marca o momento em que a primeira fissura aparece no corpo de prova. Finalmente, 

o MOE está relacionado à rigidez da placa, quanto maior o valor, mais rígido é o 

composto (CALLISTER, 2012; RILEM, 1994). 

 
Tabela 13 Resultados propriedades mecânicas:MOR, LOP, MOE e EE. 

Id. 
Tratamento 28 d 

fibra MOR (MPa) LOP (MPa) MOE (GPa) EE (kJ/m²) 

Celulose 
controle 

N/A 3,69 (± 0,49) A 1,96 (± 0,82) B 3,09 (± 0,88) B 2,16 (± 0,54) A 

Run1 
MDI PAPI 27  
(3% excesso) 

2,70 (± 0,76) A 2,19 (± 0,98) B 2,70 (± 0,82) B 0,51 (± 0,20) B 

Run2 
MDI PAPI 27 

 (31 % excess) 
2,93 (± 0,82) A 2,45 (± 0,63) A 5,75 (± 1,50) A 0,22 (± 0,16) B 

Run3 
VoramerTM 1443  
(10% excesso) 

3,68 (± 0,89) A 3,18 (± 0,66) A 5,97 (± 1,08) A 0,49 (± 0,38) B 

Run4 
VoramerTM 1215 
(10% excesso) 

3,18 (± 1,06) A 2,46 (± 1,18) A 3,29 (± 1,26) B 0,86 (± 0,31) B 

*Níveis não conectados pela mesma letra são estatisticamente diferentes (p<0,05).       

 

A adição das fibras de celulose-PU na matriz cimentícia provocaram dois distintos 

fenômenos, o primeiro relacionado com a matriz cimentícia, qual apresentou 

aprimoramentos mecânicos, vide resultados de LOP e MOE. Comparando-se as duas 

formulações preparadas com os mesmos pre-polímeros de PU e diferentes 

concentrações, Run1 e Run2, observa-se um aumento nos valores de MOE e maiores 

valores de LOP, comparado com o compósito preparado com fibra controle. Isto 

sugere algum tipo de interação da fibra celulose-PU, com a matriz cimentícia quando 
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a fibra é preparada com maiores concentrações do agente PU, o que provoca maior 

indíce de graftização na superfície da celulose. Ensaios de calorimetria isotérmica 

realizados posteriormente, indicaram uma aumento da reatividade do cimento 

Portland preparado com fibras celulose-PU e uma discussão esta apresentada na 

seção 7.5. 

 

 

Figura 49 Gráfico de tensão x deformação dos compósitos cimentícios preparados com fibras 
celulose-PU, amostras Run1, Run2, Run3 e Run4; comparados com compósito preparado com 

fibra celulose sem modificação (celulose controle). 

 

Figura 50 apresenta uma comparação entre as propriedades MOE e EE. Ao 

adicionar fibra de celulose não modificada, o MOE reduz e a EE aumenta, sugerindo 

boa interação entre fibra controle e a matriz cimentícia, nas primeiras idades. 
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Figura 50 Comparação das propriedades mecânicas MOE vs. EE. 
 

Por outro lado, compósitos preparados com fibras de celulose-PU apresentaram 

redução dos valores de EE. Esta redução pode estar relacionada com a alta adesão 

da fibra da matriz, baixa concentração de fibra celulósicas na matriz ou com a redução 

do caráter hidrofílico da celulose.   

A redução do caráter hidrofílico da fibra, diminui a quantidade de hidroxilas 

disponíveis na superfície da fibra, o que causa uma redução da interação com os 

hidróxidos formados durante o período de cura do cimento, como o hidróxido de cálcio 

e silicato de cálcio hidratado (SCRIVENER et al., 2019). Outra consequência do 

tratamento esta relacionada com a maior hidrofobicidade aportada pela densa 

estrutura tridimensional dos pré-polímeros de PU formadas na superfície da fibra 

(DUTTA, 2018) e como impacto reduzindo a interação fibra/matriz cimentícia. 

O MDI polimérico PAPITM 27 utilizado nas amostras Run1 e Run2, apresenta 

funcionalidade=3 (3 grupos NCO/molécula), o que induz a uma maior reatividade 

quando em contato com as hidroxilas presentes na superfície da celulose, reduzindo 

assim a quantidade de grupos hidroxilas na superfície da fibra e consecutivamente a 

interação com a matriz cimentícia, veja Figura 51. 
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Figura 51 Estrutura MDI polimérico (PAPITM 27) – destaque nas três funcionalidades -NCO. 

 

Outro aspecto a ser considerado é quanto da rigidez dos pré-polímeros de PU 

utilizados para o tratamento das fibras de celulose. Os dois pré-polímeros utilizados 

nesta etapa do estudo, VoramerTM 1413 e VoramerTM 1215 são empregados na 

produção de placas de PU rígidos, utilizados para o isolamento térmico de 

refrigeradores ou na construção civil.  

Ambos pré-polímeros são produzidos a partir de 2,4 MDI combinados com polióis 

de baixo peso molecular (MW) e alta funcionalidade (3-8 grupos hidroxilas por 

molécula), o que promove uma estrutura de reticulação densa (DUTTA, 2018) e ao 

final poderá aumentar a rigidez da fibra de celulose tratada, impactando nas 

propriedades mecânicas das placas cimentícias, veja Figura 49. 

A Figura 52 apresenta uma ilustração da estrutura da fibra de celulose após 

tratamento com os pré-polímeros produzidos a partir de polióis de baixo peso 

molecular (MW) e alta reatividade, como VoramerTM 1413 e VoramerTM 1215, note a 

densa estrutura polimérica teoricamente formada na superfície da fibra.  

 

 

Figura 52 Estrutura ilustrativa da fibra de celulose PU reticulada preparada com 2-4 MDI e 
polióis com funcionalidade superior (3). 
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7.2.2 Caracterização física  

 
Tabela 14 apresenta os resultados de absorção de água (%AA), densidade 

aparente (%DA) e porosidade aparente (%PA), após 28 dias de cura.  

Compósitos preparados com as fibras de celulose graftizadas com PU 

apresentaram resultados de absorção de água inferiores aos compósitos preparados 

com a fibra não modificada, cerca de 15% com significância estatística (amostra Run2 

vs. celulose controle), sugerindo a eficácia do tratamento. Tonoli et al. (2013a) reporta 

desempenho similar de redução da absorção de água dos compósitios de fibrocimento 

preparados com fibras de celulose tratadas com isocianatos alifáticos.  

 

Tabela 14 Resultados de absorção de água (AA), densidade aparente (DA) e porosidade 
aparente (PA), aos 28 dias. 

Id. 
Tratamento  AA DA PA 

fibra  (%w/w)  (g.cm-3)  (%v/v) 

Celulose controle n/a 22,48 (± 0,97) a 1,46 (± 0,01) b 33,36 (± 1,46) a 

Cel-PU - Run1 
PAPITM 27 

(3.1% excesso) 
21,84 (± 0,45) ab 1,50 (± 0,04) b 33,27 (± 0,50) a 

Cel-PU - Run2 
PAPITM 27 

(31.1% excesso) 
19,17 (± 0,94) b 1,66 (± 0,05) a 32,75 (± 2,77) a 

Cel-PU - Run3 
VoramerTM 1413 
 (10% excesso) 

22,18 (± 0,48) ab 1,48 (± 0,06) b 33,56 (± 2,95) a 

 Cel-PU - Run4 
VoramerTM 1215 
 (10% excesso) 

21,04 (± 1,07) ab 1,46 (± 0,06) b 32,45 (± 3,06) a 

*Níveis não conectados pela mesma letra são estatisticamente diferentes (p<0,05). 

 
 

A Figura 53 apresenta uma comparação entre densidade aparente (DA) vs. 

absorção de água (AA). Ao produzir compósitos de fibrocimento com fibras de celulose 

grafitizadas com grupos PU, a absorção de água foi reduzida ~12%, e a densidade 

aparente apresentou um suscinto aumento, especialmente na amostra Run2, qual o 

excesso de MDI PAPITM 27 foi de 31%, aumentando assim a presença de grupos PU 

na superfície da fibra. 
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Figura 53 Comparativo das propriedades físicas: absorção de água (AA) e densidade aparente 

(DA). 

 
 

Os resultados de porosidade aparente (PA) apresentados pelas formulações 

estudadas são estatisticamente equivalentes de acordo com o teste Tukey (p <0,05). 

Portanto, a redução da absorção de água do compósito de fibrocimento atingida pela 

amostra Run2 pode ser inferida a redução do caráter hidrofílico das fibras de celulose 

devido ao recobrimento dos grupos hidroxilas presentes na superfície da fibra pelos 

pré-polímero de poliuretano. 

 

7.3 DISCUSSÃO SOBRE OS PRIMEIROS ENSAIOS REALIZADOS COM AS 

FIBRAS CELULOSE-PU EM FIBROCIMENTO – ETAPA 1 

 
A modificação da superfície das fibras de celulose com os pre-polímeros de 

poliuretano permitiu atingir o objetivo da redução da absorção de água dos compósitos 

de fibrocimento preparados em laboratório em aproximadamente 15%  (p<0.05) 

comparados com o compósito preparado com fibras de celulose não modificadas. 

Ensaios preliminares no compósito indicam que a matriz foi aprimorada devido a 

incorporação das fibras celulose-PU, vide os resultado de LOP e MOE, quais foram 

impactados pela modificação química das fibras da celulose.  

Entretanto, os resultados da EE apresentaram quedas significativas, maior que 

80%, comparado com as fibras de celulose sem tratamento. A queda dos valores da 

EE pode estar relacionado com três fatores, alta adesão da fibra da matriz com baixo 
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pull-out, baixa concentração de fibra na matriz ou efeitos negativos da graftização na 

dispersão da fibra na matriz, impactado pela redução do caráter hidrofílico da celulose.  

Uma nova etapa de desenvolvimento das fibras de celulose-PU foi executada para 

endereçar os problemas mecânicos encontrados na aplicação final, mantendo a 

redução do caráter hidrofílico atingido nesta primeira avaliação. Assim, foram 

realizados ajustes na formulação dos pré-polímeros de PU, para o tratamento das 

fibras de celulose, denominado Etapa 2.  

Nesta nova etapa, utilizaram-se polióis lineares de baixa funcionalidade (2 grupos 

hidroxilas por molécula) de maior peso molecular e o 4,4-MDI para o preparo dos pré-

polímerosde PU, mesma tecnologia empregada nas espumas flexíveis de poliuretano 

(FAŁTYNOWICZ et al., 2022; IONESCU, 2005). O detalhamento do preparo dos novos 

pré-polímeros de PU, como condições de reação, tempo de mistura e outros aspectos 

de processo não serão abordados na tese por questões de sigilo industrial. 

A Figura 54 apresenta uma ilustração hipotética da fibra de celulose PU preparada 

com pré-polímero de PU flexível, note a estrutura polimérica de menor densidade 

graftizada na superfície da celulose. Com esta nova estrutura de menor densidade, 

tem-se como principal objetivo reduzir os impactos negativos no desempenho 

mecânico do compósito e manter o aprimoramento do desempenho físico, atingido na 

primeira etapa de avalição, relacionado com a redução do caráter hidrofílico da fibra 

de celulose. 

 

 
Figura 54 Estrutura hipotética de fibra de celulose-PU preparada com 4-4 MDI e polióis dióis 

com funcionalidade (2). 
 
 

Adicionalmente, uma maior quantidade de fibras graftizadas foram produzidas para 

um aprofundamento no estudo da caracterização das fibras celulose-PU, a fim de 

entender as consequências da graftização em propriedades importantes do processo 

produtivo do compósito de fibrocimento, como dispersão em água, drenabilidade da 
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água, as alterações no caráter hidrofílico da fibra e possíveis impactos no mecanimos 

de floculação da pasta cimentícia.  

Outros aspectos investigados foram referentes as consequências no tratamento de 

graftização realizado na fibra de celulose em compósitos de fibrocimento, como 

ensaios de imersão e secagem, avaliações da zona de interface fibra/matriz, ensaios 

de evelhecimento acelerado, ensaios de retenção da pasta cimentícia entre outros, 

resultados apresentados no item 7.4 ao 7.8. Da mesma forma, foi realizada uma 

avaliação do uso das fibras celulósicas graftizadas em argamassas cimentícias, em 

formulações similares às utilizadas no revestimento de fachadas dos edifícios, 

resultados estão apresentado no item 7.9. 

 

7.4 ETAPA 2: AJUSTE DA COMPOSIÇÃO DOS PRÉ-POLÍMEROS DE PU E 

FORMULAÇÃO DO FIBROCIMENTO PARA APRIMORAMENTO DAS 

PROPRIEDADES MECÂNICAS  

 
A fim de reduzir os impactos negativos no desempenho mecânico dos compósitos 

preparados com as fibras graftizadas, realizou-se ajuste na composição dos pré-

polímeros de PU para o preparo das novas fibras de celulose-PU. Além disso, foi 

proposto um aumento no teor de fibras de celulose na pasta cimentícia de 5% para 

8%, objetivando-se o aprimoramento do desempenho mecânico final do compósito. 

Dois pré-polímeros de PU experimentais foram preparados para posterior 

graftização das fibras de celulose. O pré-polímero EXP 2000, à base de 4,4 MDI, 

poliéter-poliol de cura por umidade com peso molecular entre 1000-2000 g/mol e o 

pré-polímero EXP 8000, à base de 4,4-MDI, poliéter poliol de maior peso molecular 

entre 2.000-3.000 g/mol. A Tabela 15 abaixo apresenta as propriedades físicas dos 

dois materiais experimentais. 

 
Tabela 15 Teor de NCO e viscosidade dos pré-polímeros experimentais EXP 2000 e EXP 8000. 

 

 

As fibras de celulose foram preparadas de acordo com o procedimento 

desenvolvido na primeira etapa do projeto e descrito no item 6.2. A Tabela 16 

apresenta as dosagens utilizadas no preparo das novas fibras de celulose-PU, 

Propriedade unidade Exp 2000 Exp 8000 Método

NCO % 10 10 ASTM D5155

Viscosidade @25degC cP 2.069 3.343 ASTM S4287
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denominadas como Run7, preparadas com o pré-polímero EXP 8000 e amostra Run8, 

preparadas com o pré-polímero de menor viscosidade EXP 2000. 

 
Tabela 16 Protótipos das fibras de celulose-PU, preparadas com pré-polímeros EXP8000 (maior 
viscosidade) e EXP2000 (menor viscosidade). 

Material 

Viscosidade 
pré-

polímero 
cP @ 25°C 

eq. gram  
e (%NCO) 

Run7 (EXP 8000) 
10% excesso 

Run8 (EXP 2000) 
10% excesso 

teórico  
(g) 

real  
(g) 

teórico  
(g) 

real  
(g) 

Cellulose - 
18,5 mmol OH/ 

100 g 
(10,4 mgKOH/g) 

25 25 25 25 

EXP 8000 3.343 10 (%) 1,95 2,15 - - 

EXP 2000 2.069 10 (%) - - 1,95 2,15 

[NCO]/[OH] 
excesso (%) 

- - 10,4 10,4 

 
 

7.4.1 Espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) 

realizado fibras cellulose-PU, amostras Run7 e Run8 

 
A Figura 55 apresenta os espectros de micro-IR da amostra de celulose-PU Run8 

(perfil espectral laranja), posicionado abaixo no gráfico, em comparação com o pré-

polímero de poliuretano EXP 2000 (perfil espectral cinza, acima). A banda em 1789 

cm-1 é atribuída à deformação de alongamento da ligação C=O, relacionada ao grupo 

carbamato presente no poliuretano, formado na superfície da fibra de celulose, veja 

gráfico laranja. O sinal espectral encontrado na banda intensiva na região de ~2300 

cm-1 apresentada no gráfico do pré-polímero EXP 2000 é atribuída ao NCO, esta 

banda não foi observada na amostra de celulose-PU, Run8 espectral laranja, o que 

reforça a eficácia na remoção do excesso de pré-polímero não reagido com as 

hidroxilas presentes na superfície da fibra de celulose. 
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Figura 55 Espectral de IR da celulose-PU Run8 modificada com EXP2000 (laranja) e do pré-

polímero EXP 2000 (azul). 

 
 

A Figura 56 apresenta os espectros micro-IR do pré-polímero EXP 8000 (perfil 

espectral azul) e da celulose-PU amostra Run7, a fibra de celulose preparada com o 

pré-polímero experimental EXP 8000 (perfil espectral rosa). A banda de baixa 

intensidade em 1793 cm-1 é atribuído à deformação por alongamento da ligação C=O 

presente no grupo carbamato, confirmando que a reação foi realizada na superfície 

da fibra de celulose. O procedimento de limpeza realizado nas fibras de celulose com 

cloreto de metileno (2x) mostrou-se eficaz, devido à ausência de sinais na região de 

2200-2300 cm-1, atribuídos ao NCO. 
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Figura 56 Espectral de IR da celulose-PU Run7 modificada com EXP 8000 (azul) e do pré-
polímero EXP 8000 (rosa). 

 

7.4.2 Espectroscopia de fotoelétrons excitados por raios X (XPS) 

 
A Tabela 17 apresenta os percentuais atômicos de N, C e O encontrados na 

superfície das fibras de celulose-PU. Ao reagir as fibras de celulose com pré-polímeros 

de PU, notou-se um aumento da concentração dos átomos de carbono na superfície 

da fibra. Maior quantidade de carbono foi detectada na fibra de celulose PU preparada 

com poliol de maior peso molecular, amostra Run7, 69,6% vs. 67,3% encontrado na 

amostra Run8, preparada com pré-polímero EXP2000.  

A concentração de Nitrogênio foi maior na fibra celulose-PU preparada com pré-

polímero de menor viscosidade, EXP 2000, provavelmente devido à facilidade de 

acesso aos grupos hidroxila presentes na superfície e, portanto, maior disponibilidade 

para reação. 
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Tabela 17 %N, %C e %O identificados na superfície das fibras de celulose modificadas com 
pré-polímero experimental EXP8000 (Run7) e EXP2000 (Run8), comparados com fibra de 

celulose sem modificação. 

 
 

 

O protótipo da fibra celulose-PU Run8 apresentou maior indíce de grafitização de 

grupos PU, confirmado através da concentração do átomo de N encontrado na 

superfície da fibra. Por este motivo, esta fibra  foi selecionada para um 

aprofundamento do estudo de caracterização, além dos ensaios adicionais realizados 

em aplicações de fibrocimento e argamassas de revestimento. Assim, nas próximas 

seções para melhor entendimento do leitor, a identificação do protótipo celulose-PU 

Run8, foi simplificada para celulose-PU.    

 

7.4.3 Dispersão das fibras de celulose controle e funcionalizadas com pré-

polímeros de PU 

 
Tabela 18 apresenta os resultados de dispersão das fibras celulósicas controle 

(não tratada) e funcionalizadas com grupos PU (celulose-PU). Conforme observado, 

as fibras de celulose-PU apresentaram resultados inferiores (65% classe 1) de 

dispersão quando comparadas as fibras controle com dispersão de 95% classe 1. 

 

Tabela 18 Classes de dispersão de celulose (controle) em comparação com fibras de celulose-
PU. 

Amostra Classe 1* Classe 2 Classe 3 Classe 4 

Celulose (controle) 95 5 0 0 

Cellulose-PU 65 15 10 10 

*Classe 1 representa o melhor e classe 4 o pior resultado. 

 
 

As fibras celulósicas submetidas ao tratamento de graftização com pré-

polímeros de PU apresentaram resultados entre classes 2 e 3 com 15 e 10% 

respectivamente, enquanto a celulose não tratada (controle) apresentou cerca de 5 % 

de fibras classificadas como 2 e nada nas classes 3 e 4. Este é um efeito adverso 

Fibra celulose Run 7 (EXP 8000) Run 8 (EXP 2000)

C 57% (±2.4) 69.6% (±0.9) 67.3% (±3.4)

O 43% (±2.1) 29.5% (±1.1) 31.4% (±3.3)

N - 0.9% (±1.1) 1.3% (±0.4)

%atômico
Elemento
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causado pela modificação química, pois a superfície da fibra torna-se mais hidrofóbica, 

reduzindo sua dispersão em água, veja Figura 57. 

 

 

Figura 57 Resultado da dispersão de fibras celulósicas em água alcalina (pH 11): fibra controle 
e fibra funcionalizada com pré-polímeros de PU. 

 

7.4.4 Drenabilidade de pastas celulósicas – Canadian standard freeness 

 
Figura 58 mostra os resultados de drenabilidade apresentados pelas fibras não 

modificadas (controle) e fibras de celulose-PU, submetidas à reação de graftização, 

identificadas como cellulose-PU. Fibras de celulose não modificadas apresentaram 

resistência à drenabilidade (13%) inferior, comparada com a fibra de celulose-PU. 
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Figura 58 Resultados de drenabilidade (°CSF) celulose controle (não modificada) e celulose 
graftizadas com pré-polímeros de PU (celulose-PU). 

 

Dado que a mesma polpa, sem qualquer tratamento de físico e.g. refino, foi 

utilizada neste experimento, não se espera interferências nos resultados devido aos 

aspectos físicos da fibra,  como comprimento ou diâmetro. Assim, a funcionalização 

PU inserida na superfície da fibra é o principal fator que influência na drenabilidade, 

pois modifica a interação das fibras celulósicas com a água, diminuindo sua afinidade, 

e assim expulsando a água da polpa celulósica com maior facilidade durante a 

execução do ensaio (MORAIS et al., 2019). 

 

7.4.5 Estudo do caráter hidrofilico das fibras celulose modificadas com grupos PU 

através da cromatografia gasosa inversa (IGS) 

 

O comportamento de sorção, ambos fenômenos absorção e adsorção ocorrendo 

simultaneamente,  de solventes polares foi determinado por cromatografia gasosa 

inversa (IGC) na superfície de fibra de celulose não tratada (controle) e fibras de 

celulose funcionalizadas com pré-polímeros de PU por reação com pré-polímeros de 

poliuretano.  

A Figura 59 apresenta os resultados de IGC utilizando o solvente 3-metil-1-

butanol (polar) como composto sonda, o que indica que a deposição dos pré-
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polímeros de PU sobre a superfície da fibra de celulose leva a uma diminuição 

significativa na afinidade de substâncias com baixo valor de log p, conforme 

apresentado na Figura 60 (resultados de Kd). Altos valores de Kd indicam que uma 

grande quantidade da sonda está sorvida no material. Em contraste, as entalpias de 

sorção calculadas para as fibras de celuloses não tratadas, sugerem afinidade 

significativa de 3-metil-1-butanol (solvente polar) (BAHNERS et al., 2018). 

 

 

Figura 59 Determinação de Kd com 3-metil-1-butanol como analito sonda em condições de 
diluição infinita na fase gasosa. A: Celulose controle; B: Celulose-PU. 

 

A Tabela 19 apresenta os resultados da entalpia de sorção (ΔHs) calculados 

dentro da faixa de temperatura de 313,15 K a 363,15 K. A Figura 60 representa a 

determinação gráfica de ΔHs para ambos os materiais utilizando o 3-metil-1-butanol 

como analito de sonda. A inclinação da regressão linear é usada para sua 

determinação. Quanto maior a inclinação, mais negativo será o ΔHs;  ΔHs mais 

negativo indica uma interação mais forte entre a sonda e o material (LENFANT et al., 

2002), as fibras de celulose não tratadas apresentaram ΔHs de -103,5, enquanto na 

celulose-PU o ΔHs é significativamente maior, -57,5 kJ/mol. 

Maiores valores de Kd indicam que uma grande quantidade da sonda é sorvida 

no material, em comparação com as fibras celulose controle, os valores de ΔHs 

diminuíram para a celulose funcionalizada com PU, portanto, a hidrofilicidade também 

diminuiu. A diminuição da hidrofilicidade é melhor observada em temperatura mais 

baixa, 313,15 K / 40 °C. 
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Tabela 19 Resultados de Kd em diferentes temperaturas e entalpia. 

Cellulose controle  Cellulose-PU 

T (°C) T (K) Kd 
ΔHs 

(kJ/mol)  
T (°C) T (K) Kd 

ΔHs 
(kJ/mol) 

40 313,15 352 

-103,5 
 40 313,15 179 

-57,5 60 333,15 37  60 333,15 42 

90 363,15 2  90 363,15 10 

 

 

Figura 60 Determinação da entalpia de sorção com 3-metil-1-butanol como analito sonda em 
condições de diluição infinita na fase gasosa. A: Celulose controle; B: Celulose-PU. 

 
 

7.5 IMPACTO NA CINÉTICA DE HIDRATAÇÃO DO CIMENTO PELAS FIBRAS 

CELULOSE GRAFTIZADAS COM PRÉ-POLIMEROS DE PU 

(CALORIMETRIA) 

 
A Figura 61 apresenta os fluxos de calor de hidratação e os calores cumulativos 

da pasta de cimento puro (vermelho), cimento modificado com fibras celulose-PU 

(preto) e cimento modificado com fibras de celulose não modificadas (azul); A relação 

água/cimento foi fixada para as três amostras 0,42. A taxa de liberação de calor é 

representada como linhas contínuas e o calor cumulativo como linhas tracejadas. 

O pico de fluxo de calor da pasta cimentícia sem adição de fibras foi atingido em 

~9,7 h e liberou 2,49 mW/g de calor. A pasta cimentícia preparada com fibras de 

celulose apresentou seu pico de calor em 11,4 h, retardando-o em aproximadamente 

18% e fornecendo a liberação de energia de aproximadamente 2,15 mW /g. 
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Figura 61 Curvas de fluxo de calor representado por linhas contínuas e calor cumulativo pelas 
linhas pontilhadas. Pasta cimentícia prepada sem adiação de fibras celulósicas (vermelho); 

pasta preparadas com fibras de celulose não modificadas (azul) e pastas cimentícias 
preparadas com celulose-PU (azul). 

 

As fibras naturais são comumente compostas por celulose, hemicelulose e 

lignina (BEZERRA et al., 2006; POLETTO; ORNAGHI JR; ZATTERA, 2015; 

SLOPIECKA; BARTOCCI; FANTOZZI, 2012). A celulose é um polímero semicristalino, 

polissacarídeo formado pelas repetições do monômero de glicose (β-glicose) 

(BRINCHI et al., 2013; JAKOB et al., 2022). 

Nos materiais à base de cimento, os poros contêm uma solução alcalina 

composta por vários íons em diferentes concentrações. Quando embebida em um 

ambiente alcalino, a celulose reage e gera ácido glicólico e lático. Esses compostos 

retardam a hidratação do cimento pela formação de sais nas superfícies dos produtos 

de hidratação por meio da reação com os íons hidróxido, produto da hidratação do 

cimento. Além disso, a reação da glicose com íons metálicos como Al3+, Fe2+ e Ca2+ 

gera complexos metálicos orgânicos insolúveis na superfície do cimento que retardam 

a reação de hidratação do cimento devido à menor formação de portlandita (GRÉE; 

YU; BROUWERS, 2017; YANG; MONTGOMERY, 1996). 

Outro aspecto é quanto a absorção da água pela fibra de celulose. Em recente 

estudo publicado foi investigado a cura de compósitos cimentícios preparados com 

diferentes fibras naturais como fibras de abacá, cânhamo e juta a 0,5% em relação ao 
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peso do cimento e água de amassamento adicionada nos teores 2,91, 2,13 e 2,71%, 

respectivamente; notou-se um retraso nas reações de hidratação do cimento atribuído 

à alta absorção de umidade da fibra natural como a principal causa do retardo na pega 

do cimento, pois menor quantidade de água estava disponível para as reações de 

hidratação (CHOI, 2022). 

Neste estudo, a pasta cimentícia preparada com fibra de celulose-PU não 

atrasou o tempo de pega do cimento, atingindo o pico em ~11,56 h e aumentou a 

quantidade de energia, fluxo de calor 3,84 mW/g vs. 2,49 mW/g alcançado pela pasta 

cimentícia sem fibras, um aumento de 54%.  

Uma hipótese é os grupos poliuretanos graftizados na celulose protegem a 

superfície da fibra da degradação alcalina e posteriores reações com íons metálicos, 

deixando-os livres para precipitação dos hidratos. Além disso, a menor absorção de 

água pelas fibras, devido à redução do caráter hidrofílico da fibras, deixam mais água 

livre para reagir com o cimento, em ambos os casos, promovendo as reações de 

hidratação. 

Trabalhos anteriores relatam comportamento semelhante ao adicionar compostos 

de PU em compósitos cimentícios, promovendo a hidratação do cimento (TANG et al., 

2017); o oposto do encontrado ao adicionar alguns tipos de polímeros e.g. estireno-

acrílatos em compostos cimentícios (LU et al., 2016). Os polímeros de estireno-

butadieno (BAUEREGGER; PERELLO; PLANK, 2015) ou EVA (BETIOLI et al., 2012) 

geralmente atrasam o período de indução e diminuem significativamente o fluxo de 

calor máximo. O retardo do cimento está relacionado ao sequestro dos íons cálcio da 

solução pelos grupos carboxílicos presentes no polímero após a saponificação ou os 

di-ácidos acabam por atrasar o pico exotérmico do cimento, mesmo mecanismo 

inferido pelo uso de polímeros poliácidos acrílicos. No entanto, estudos do impacto e 

uso das fibras graftizadas na hidratação do cimento são necessários para 

compreender completamente o mecanismo de hidratação. 

 

7.6 RETENÇÃO DE SÓLIDOS E FLOCULAÇÃO: FIBROCIMENTO 

 
A Tabela 20 apresenta os resultados da retenção de sólidos retido na peneira, 

volume de água, sólidos decantado e volume de sólidos coletados no funil de 

decantação. Na ausência de polímero floculante, a retenção de sólidos apresentada 

pela fibra celulose-PU é de apenas 26%, enquanto a fibra não graftizada, apresentou 
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uma retenção de 77%, este comportamento pode ser inferido pela redução do caratér 

hidrofílico da fibra. Entretanto, ao adicionar 80 ppm do polímero floculante, ambas 

celuloses apresentaram a retenção de aproximadamente 99%, ou seja, a modificação 

proposta não interefe no mecanismo de floculação e retenção de sólidos. 

 

Tabela 20 Resultados da retenção de sólidos, volume de água, volume de sólidos e massa do 
sólido. 

Tipo 
celulose 

Teor  
fibra 
(%) 

dosagem 
polímero  

(ppm) 

Volume 
água 
(mL) 

Volume 
sólidos 

(mL) 

Massa do 
sólido  

decantado 
(g) 

Retencão 
dos  

sólidos 
(%) após 5 min 

Controle 3,5 0 650 130 50,9 54,76% 

Controle 3,5 80 530 1,5 0,80 99,29% 

Controle 3,5 160 540 0,5 0,23 99,80% 

Controle 5,75 0 650 80 32,24 71,38% 

Controle 5,75 80 640 1 0,52 99,54% 

Controle 5,75 160 660 0,1 0,03 99,97% 

Controle 8 0 680 60 25,91 76,97% 

Controle 8 80 690 3 1,10 99,02% 

Controle 8 160 700 0,4 0,26 99,77% 

Celulose-PU 3,5 0 725 360 91,86 18,35% 

Celulose-PU 3,5 80 440 11 3,73 96,68% 

Celulose-PU 3,5 160 510 6 2,50 97,78% 

Celulose-PU 5,75 0 760 340 88,73 21,13% 

Celulose-PU 5,75 80 530 9,5 3,12 97,23% 

Celulose-PU 5,75 160 590 4 1,50 98,67% 

Celulose-PU 8 0 800 330 83,23 26,02% 

Celulose-PU 8 80 660 4,5 1,65 98,53% 

Celulose-PU 8 160 700 0,2 0,23 99,80% 

 

A Figura 62 apresenta os valores-p, ou nível de significância do modelo estatístico 

elaborado pelo software JMP ProTM 17; quanto menor o valor-p, maior a importância 

do fator nas respostas obtidas através dos experimentos realizados (OBERMILLER, 

2010). O fator mais importante na criação do modelo da retenção de sólidos é a 

dosagem de polímero floculante, com um valor-p <0,001, realçando a importância do 

ajuste deste aditivo no processo produtivo do fibrocimento, para garantir uma boa 

retenção de sólidos. O segundo fator mais importante é a dosagem de fibra celulósica, 

independente do tipo de fibra utilizada, com valor-p de 0,0032. A interação fibra 

celulósica e polímero é o terceiro fator mais relevante, com valor-p de 0,013. O tipo de 

fibra, interação do teor de fibra e quantidade de polímero e interação do tipo de fibra 
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e dosagem de fibra tem impacto insiginificante ou não estatísticamente significativo 

nas respostas estudadas. 

 

 

Figura 62 Valores-p do modelo estatistico calculado para a retenção de sólidos através do 
software JMP ProTM 17. 

 

A Figura 63 apresenta o gráfico do modelo de predição para cada uma das 

propriedades estudadas. As respostas retenção de sólidos, volume e massa de 

sólidos decantado apresenta comportamento semelhante, no qual, o teor de polímero 

flocutante tem maior importância. A resposta volume de água é a propriedade mais 

impactada pelo teor de fibra, quanto mais fibra incorporada na pasta cimentícia, maior 

será a quantidade de água coletada no funil decantação, especialmente no caso da 

fibra celulose-PU, devido ao seu caráter hidrofílico reduzido. 
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Figura 63 Modelo de predição criado no software JMP ProTM 17 em função das variáveis 
contínuas teor de fibra e teor de polímero floculante.  A. Retenção de sólidos; B Volume de 

água; C Sólidos decantado e D Volume de sólidos em função do modelo de predição. 

 

Com o auxílio do modelo matemático desenvolvido, pôde-se prever o 

comportamento pasta cimentícia referente à retenção de sólidos, drenabilidade e 

consecutivamente seu desempenho no processo produtivo, através da variação dos 

teores de polímero floculante (poliacrilamida) e fibras de celulose utilizados na 

formulação do fibrocimento. 

 

7.7 RESULTADOS DA MOLDAGEM PLACAS FIBROCIMENTO – ETAPA 2 

 
As placas cimentícias foram preparadas conforme procedimento descrito no item 

6.5. Primeiro realizou-se o preparo da pasta cimentícia através da dispersão dos 

componentes da formulação em água, seguido da extração do excesso de água por 

sucção e prensagem para a conformação dos corpos de provas. Nesta etapa, realizou-

se um incremento no teor de celulose na pasta cimentícia, veja Tabela 21. 
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Tabela 21 Fórmulas do fibrocimento preparadas em laboratório – Etapa 2. 

Form. 
cimento calcário celulose (seca) 

tipo % tipo % tipo % 

Controle CPV 70 CaCO3 22 Pinecel  8 

Celulose-PU CPV 70 CaCO3 22 Run8 8 

 

7.7.1 Dados da moldagem: retenção de água 

 

Tabela 22 apresenta os resultados de retenção de água coletados individualmente 

(por placa) durante a moldagem. Menor retenção de água foi apresentada pelas fibras 

celulose-PU, antes e após a prensagem, uma redução de aproximadamente 26% 

antes da prensagem e cerca de 17% menos água retida pela placa recém moldada 

após a prensagem. Esta característica é devido ao redução caráter hidrofílico da fibra, 

o que diminui a interação do compósito recém moldado com a água, expelindo-a com 

mais facilidade; Este comportamento foi comprovado pelos resultados de 

drenabilidade da celulose em água alcalina, apresentado na seção 7.4.4. 

 

Tabela 22 Dados de retenção de água dos compósitos fibrocimento coletados antes e após 
prensangem. 

id. #placa 

antes da 
prensagem 

depois da 
prensagem Tempo 

sução 
(seg) 

Relação de 
água / 

cimento 

Relação de 
água / 

cimento 

C
o

n
tr

o
le

 

1 0,43 0,32 40 

2 0,47 0,32 37 

3 0,48 0,33 33 

4 0,43 0,32 35 

5 0,41 0,32 37 

C
e

lu
lo

s
e

 P
U

 1 0,35 0,29 35 

2 0,31 0,27 39 

3 0,35 0,27 38 

4 0,32 0,24 36 

5 0,32 0,27 37 

 

Do ponto de vista do processo produtivo, este comportamento pode ser benéfico, 

pois maior drenabilidade de água significa menos peso da lastra verde formada na 

máquina, o que é importante para o processo de produção tipo flow-on, pois neste tipo 
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de máquina são produzidos placas de até 1’’ (2,5 cm) espessura e menor peso pode 

significar menos chance da lastra recém formada cair da máquina.  

Menor retenção de água também é favorável para outros processo produtivos com 

como o tipo Hatschek. Neste caso, o ganho esta na homegeneidade da lastra verde, 

pois maior drenabilidade permite redução no vácuo aplicado durante o processo 

produtivo. Este vácuo faz com que haja uma segregação dos finos na manta recém 

depósitada no feltro, e ao final maior concentração de finos é encontrada na superfície 

de contato entre lastra/feltro e maior concentração de fibras na parte superior. Assim, 

essa heterogeneidade é negativa para estabilidade de qualidade do processo 

produtivo. Enfim, são possíveis benefícios que precisam ser validados em futuros 

estudos. 

 

7.8 FIBROCIMENTO - PROPRIEDADES MECÂNICAS E FÍSICAS NA 

CONDIÇÃO INICIAL E APÓS ENVELHECIMENTO ACELERADO – ETAPA 2 

 
Nesta seção estão apresentados os resultados obtidos nos ensaios de 

propriedades mecânicas e físicas realizados em placas de fibrocimento preparadas 

com fibras de celulose controle e graftizadas com pre-polímeros de PU, quais 

permitiram uma análise quantitativa e comparação de desempenho das fibras com e 

sem o tratamento proposto. 

 
7.8.1 Propriedades mecânicas: Ensaios de tração na flexão 
 

Comparação das curvas médias de tensão vs. deformação obtidas durante os 

ensaios mecânicos podem ser encontradas na Figura 64. Como pode ser visto, os 

compósitos preparados com fibras celulose-PU apresentaram menor deformação, 

comparado com o compósito preparado com a fibra de celulose sem tratamento 

(controle), na condição inicial, 8 dias após moldagem. Após os ciclos de 

envelhecimento acelerado, ambos compósitos apresentaram desempenho similar, 

baixa deformação e alta tensão.  
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Figura 64 Curvas tensão vs. deformação específica. A. Resultados dos ensaios na condição 
inicial, após 8 d de cura térmica; B. Resultados obtidos no ensaios após 200 ciclos de imersão 

e secagem. 

 

Resultados de MOR, LOP, MOE e EE estão apresentados na Figura 65. A 

graftização dos grupos PU na fibra de celulose, melhoraram a matriz cimentícia, 

apresentando maiores resultados do LOP e MOE. Os resultados de LOP 

apresentados pelo compósito preparado com a fibra celulose-PU foram 

aproximadamente 10% maiores nas condições inicial e após ciclos de imersão e 

secagem, o que sugere uma melhora na matriz cimentícia. Os resultados do MOE 

apresentados pelo compósito preparado com fibra celulose-PU, foi cerca de 28% 

maior na condição inicial e 21% maior na condição após envelhecimento acelerado, 

com significância estatística, comparado com fibras de celulose controle. A melhora 

no desempenho da matriz cimentícia, pode estar associado ao maior pico de calor 

observado nas curvas de calor de hidratação, realizado nas pastas cimentícias 

preparadas com as fibras celulose-PU e controle, o que promove as reações de 

hidratação do cimento como discustido na seção 7.5 e/ou com a maior densificação 

da matriz, devido ao maior desague provocado pela fibra celulose PU, veja resultados 

de densidade aparente na Tabela 23 . 

Os resultados do MOR indicam a carga máxima suportada pelos compósitos 

durante os ensaios de tração na flexão. Compósito preparado com fibra controle 

apresentou um valor de 8,02 MPa na condição de cura inicial e uma queda de 11% 

após os ensaios de envelhecimento acelerado. Por outro lado, compósitos preparados 

com fibra celulose-PU, apresentaram um aumento de 14%, comparados com os 

resultados na condição inicial e após ensaios de imersão e secagem. Este 

comportamento indica que o tratamento de graftização realizado na fibra celulósica 

protegeu a fibra da hidrólise alcalina, pois é esperado uma queda nos valores do MOR 

após os ensaios de envelhecimento aceralado (FILHO; SILVA; TOLEDO FILHO, 2013; 
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ŠAVIJA; LUKOVIĆ, 2016). A preservação dos compósitos preparados com fibras de 

celulose pode ser atribuída ao menor caráter hidrofílico, confirmada pelos ensaios de 

cromatografia inversa (IGS) realizados nas fibras, proporcionado pelos grupos 

hidrofóbicos PU presentes na superfície da fibra de celulose, o que reduz a absorção 

da água alcalina e evita esse tipo de degradação.  

 

 

Figura 65 Propriedades mecânicas: MOR, LOP, EE e MOE. 
Obs. Grupos não conectados pela mesma letra são significativamente diferentes (p<0.05). 

 

O efeito negativo do tratamento de graftização realizado nas fibras de celulose esta 

relacionado a redução da tenacidade dos compósitos preparados com a fibra de 

celulose PU. Os resultados de EE apresentados na condição inicial são muito baixos 

(0,22 MPa), comparados com os compósitos preparados com a celulose controle (7,21 

MPa). Este comportamento pode estar relacionado com a redução da dispersão da 

fibra celulose-PU em água, o que promove uma distribuição menos homogênea na 

matriz, assim, reforçando inadequadamente o compósito cimentício e  como 

consequência a redução da tenacidade e o aumento da rigidez da placa, indesejado 

pelos produtores de compósotos de fibrocimento.  

Após o envelhecimento acelerado é esperado a redução dos valores da EE 

(BALLESTEROS et al., 2019). Neste estudo a redução dos valores de EE foi de 

aproximadamente 97% apresentada pelos compósito preparados com a fibra celulose 

(controle) e 80% pelo compósito preparado com a fibra de celulose-PU. Este 

fenômeno se deve ao contínuo processo de hidratação do cimento à medida que 

espaços vazios e poros são preenchidos pelos produtos da hidratação, quais se 

depositam ao redor das fibras, modificando sua interface, levando a um material mais 
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rígido. Vale ressaltar que o reforço mecânico não é a principal atribuição da fibra 

celulósica e, para esse propósito em produtos fibrocimento curado ao ar, fios sintéticos 

são incorporados na formulação (MEJIA et al., 2016).  

 
7.8.2 Propriedades físicas (ASTM C 9481-81) 

 
Tabela 23 apresenta os valores médios e desvio padrão das propriedades físicas, 

absorção de água (AA), densidade aparente (DA) e porosidade aparente (PA), obtidos 

nos compósitos após a cura térmica de 8 dias e os 200 ciclos de envelhecimento 

acelerado. 

 

Tabela 23 Caracterização física dos compósitos preparados com fibra celulose (controle) e 
fibra cellulose-PU: AA, DA e PA. 

Sample id. AA (%w/w) DA (g.cm-3) PA (%v/v) 

Controle_8 d 20,88 (± 0,26) A 1,55 (± 0,01) B 32,51 (± 0,29) A 

Controle_200 ciclos 19,69 (± 0,26) B 1,58 (± 0,01) B 31,23 (± 0,29) B 

Cell-PU_8 d 19,29 (± 0,29) B 1,69 (± 0,01) A 33,11 ± (0,35) A 

Cell-PU_200 ciclos 17,78 (± 0,26) C 1,73 (± 0,01) A 31,22 (± 0,29) B 

Obs. Grupos não conectados pela mesma letra são significativamente diferentes (p<0,05). 

 

Quando o cimento é misturado à água, ocorrem reações químicas que resultam na 

formação de produtos de hidratação; as duas fases de silicato C3S e C2S formam géis 

de silicato de cálcio hidratado C-S-H (50-60%) e cristais de hidróxido de cálcio 

Ca(OH)2 (20-25%) como produtos de hidratação, além da etringita, resíduos menores 

de cimento em sua forma anidra e resíduos de água na pasta fresca, quais preenchem 

os espaços vazios. O gel C-S-H é amorfo e coloidal, contém poros de alguns 

nanômetros de tamanho, chamados de poros de gel é o principal componente da pasta 

de cimento. É o responsável pela resistência e microestrutura da pasta cimentícia. 

Depois que o grão de cimento é totalmente hidratado, o volume do gel C-S-H requer 

60% mais espaço que o volume original do grão de cimento não hidratado e essa 

expansão se move para os poros capilares, diminuindo a porosidade do composito  

(ALIGIZAKI, 2006; CORREIA et al., 2017).  

À medida que a hidratação prossegue, a quantidade e a distribuição dos poros 

capilares e de gel mudam consideravelmente. O volume dos poros capilares é 

reduzido pois são preenchidos com produtos de hidratação como o C-S-H, portlandita 
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(Ca(OH)2), etringita, monossulfoaluminato, etc. O volume dos poros de gel aumenta à 

medida que mais gel é formado. Portanto, há uma redução significativa na porosidade 

total (SCRIVENER; JUILLAND; MONTEIRO, 2015). 

Neste estudo, os ensaios de envelhecimento acelerado realizados nos 

compósitos de fibrocimento  impactaram significativamente a absorção de água (AA) 

e a porosidade aparente (PA), assim como observado em trabalhos anteriores 

(CORREIA et al., 2014). AA apresentada pelos compósitos de fibrocimento 

preparados com a fibra celulose controle foi reduzida em 5,6% após os 200 ciclos de 

envelhecimento acelerado, e para compósitos preparados com fibra cellulose-PU, a 

redução foi de 7,8%, com diferença estatística comparando as condições inicial e 

envelhecida. Ao comparar os resultados apresentados pelos compósitos preparados 

com diferentes fibras na condição inicial, notou-se uma redução de aproxidamente 

10% nos valores de AA ao utilizar a fibra celulose-PU, devido à redução do caráter 

hidrofílico ocasidado pelo tratamento de graftização. 

Os valores de PA foram reduzidos após os ensaios de imersão e secagem, 

para compósitos preparados com fibra celulose controle e fibra cellulose-PU em 3,9% 

e 5,7% respectivamente, em ambos os casos com diferenças estatísticas. A redução 

da PA é atribuída ao maior desague provocado pela fibras tratadas. 

A maior vantagem pelo uso da fibra celulose graftizada com pré-polímeros de PU, 

do ponto de vista das propriedades físicas, esta relacionado com redução da absorção 

de água do compósito aos 8 dias, apresentando valores com significância estatística 

comparado com compósitos preparados com fibra controle após os ciclos de imersão 

e secagem, comprovando que a hidrofilicidade reduzida da fibra pôde reduzir a AA do 

compósito em idades precoces. 

 
7.8.3 Estabilidade dimensional: retração e perda de massa 

 

A Figura 66 apresenta a variação de massa (%) produzida pelas placas de 

fibrocimento preparadas com fibras de celulose não modificada (controle), e fibra de 

celulose que foi submetida ao tratamento de graftização com pré-polímeros de PU 

(Cell-PU),  submetidos à primeira secagem após 8 dias de cura térmica. A variação 

de massa do compósito de fibrocimento preparado com fibras de celulose-PU é menor 

quando comparado com o fibrocimento preparado com fibras controle. Este fato pode 

estar associado à menor AA apresentada pelas placas de fibrocimento preparadas 
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com fibra celulose-PU, pois uma menor quantidade de água é admitida nos corpos de 

prova na condição inicial (90% saturado), portanto, menos água estará disponível para 

deixar os corpos de prova durante a secagem à 50% de umidade relativa. 

 

 

Figura 66 Variação de massa: compósitos preparados com fibra celulose controle (azul) e fibras 
graftizadas com pré-polímeros de PU (preto). 

 

A variação de comprimento (mm/m) de compósitos de fibrocimento preparados 

com fibras não modificadas (controle) e fibras de celulose submetidas ao tratamento 

de grafitização de PU (celulose-PU) estão apresentados na Figura 67. Os valores de 

comprimento de ambos os corpos de prova de fibrocimento diminuíram em relação à 

condição inicial (90% de saturação de vapor d'água).  
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Figura 67 Variação de comprimento: compósitos preparados com fibra celulose controle (azul) 
e fibras graftizadas com pré-polímeros de PU (preto). 

 

Compósitos de fibrocimento preparados com fibras celulose-PU apresentaram 

retração ligeiramente menor, em torno de 5% nos primeiros dias, após este período o 

comportamento de retração apresentado foi similar em ambos compósitos, 

independente do tipo de fibra utilizado na preparação, apesar da menor variação de 

massa. Este fato pode estar associado ao pior trabalho fibra/matriz provocado pela 

incapacidade de reforço mecânico da fibra celulósica graftizada, devido ao 

recubrimento dos grupos hidroxilas e menor interação fibra/matriz cimentícia (RAABE 

et al., 2022). 

 
7.8.4 Microscopia eletrônica de varredura e espectroscopia de raios X por energia 

dispersiva 

 

A Figura 68 apresenta imagens eletrônicas retroespalhadas de compósitos de 

fibrocimento polido preparados com fibras de celulose não modificadas (controle) e 

celulose graftizadas com grupos PU na superfície (celulose-PU), no estágio inicial 28 

d e após os 200 ciclos de envelhecimento acelerado.  

A imagem de contraste do MEV (elétrons retroespalhados) fornece variação de 

composição elementar. A eficiência de produção de elétrons retroespalhados é 
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proporcional ao número atômico médio do material da amostra, o que resulta em maior 

contraste da imagem em função da composição. A cor brilhante corresponde ao maior 

número atômico médio. As imagens dos cortes transversais das amostras de 

fibrocimento mostram um claro contraste entre as fibras de celulose e a resina epóxi 

que aparecem escuras, enquanto o material inorgânico é representado por áreas 

cinzas e brilhantes. Imagens da visão geral de baixa ampliação mostram teor de fibra 

significativamente maior para o controle em comparação com a amostra de 

fibrocimento preparada com fibras celulose-PU, confirmando pior dispersão da fibra 

na matriz cimentícia. 

 

 

Figura 68 Imagens de magnitude 50 microns; A. Compósito preparado com celulose sem 
tratmento (controle); B. Compósito preparado com celulose-PU. 

 

A Figura 69 B, apresenta a imagem das amostras de fibrocimento preparadas 

com fibras celulose sem tratamento superficial (controle) após os 200 ciclos de 

imersão e secagem. Imagens de maior ampliação revelam que a resina epóxi (áreas 

mais escuras nas imagens MEV) preencheu todos os vazios entre a matriz cimentícia 

e as fibras de celulose. A amostra controle após 200 ciclos apresenta maiores vazios 

(delaminação) em comparação com o compósito preparado com as fibras controle, 

realizadas aos 28 d de cura, devido ao intumescimento e retração provocado pelos 

ciclos de imersão e secagem. 

Por outro lado, os corpos de prova de  fibrocimento preparados com a celulose-

PU, parecem mais aderidos à matriz cimentícia, apresentando uma densa fase de 

transição de interface fibra/matriz, o que contribui para a durabilidade da fibra, 

interrompendo a degradação da celulose conforme proposto por Mohr et al. (MOHR; 

NANKO; KURTIS, 2005). Pequenas fissuras visíveis nas fibras controle, após 200 
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ciclos do envelhecimento indica a degradação da fibra de celulose, como 

consequência do estresse provocado pelo ciclos de umidade e secagem. Ambas as 

amostras de fibrocimento preparadas com as fibras celulose-PU aos 28 d e após  200 

ciclos, apresentaram boa integridade da interface fibra/matriz cimentícia. 

 

 

Figura 69 A. Compósitos de fibrocimento preparados com fibras controle aos 28 d; B. 
Compósitos de fibrocimento preparados com fibra controle após 200 ciclos de 

envelhecimento; C. Compósitos de fibrocimento preparados com fibras celulose-PU aos 28 d; 
D. Compósitos de fibrocimento preparados com fibra celulose-PU após os 200 ciclos de 

envelhecimento. 

 

 

As Figuras 70 e 71 apresentam os mapas elementares, compostos pelos 

elementos cálcio (Ca) e oxigênio (O) quais demonstraram claramente o descolamento 

das fibras celulósicas sem tratamento (controle) da matriz cimentícia, por outro lado a 
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interface as fibras celulose-PU apresentaram uma interface de transição fibra/matriz é 

preservada e densa. A mineralização da fibra não foi observada nas amostras. 

 

 

Figura 70 Imagens de elétrons retroespalhados realizados mapa atômico (figura inferiores) de 
cálcio (vermelho), oxigênio (azul), dos compósitos com superfície polida; fibrocimento 

preparado com fibras controle após 200 ciclos de imersão e secagem. 

 

Um mapa de elementos mostra uma distribuição espacial de concentração dos 

elementos químicos. O gradiente de cor em uma imagem representa a concentração 

do elemento, assim, onde um mapa apresenta um aumento na intensidade de uma 

determinada cor está relacionado com um aumento no volume desse elemento. 

Assim, pôde-se notar uma alteração na zona de transição da matriz cimentícia nos 

compósitos de fibrocimento que não receberam o tratamento PU através do espaço 

entre fibras de celulose, quais possuem alta concentração de oxigênio (azul), e matriz 

cimentícia com alta concentração de cálcio (vermelho);  este espaço entre fibra e 

matriz, foi ocasionado pelos ensaios de imersão e secagem, qual promove o 

intumescimento quando úmido e retração ou detumescência, quando seco o que após 

consecutivos ciclos provoca o descolamento da matriz, conforme inferido por Tonoli et 

at. (2016). 

A Figura 71 apresenta imagens de elétrons retroespalhado e mapa atômico 

realizado na superfície de compósitos cimentícios preparados com fibras celulose-PU. 
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Neste caso, contrariamente aos compósitos preparados com fibras celulose controle 

(sem tratamento), notou-se uma zona de interface entre fibra/matriz mais densa e 

coesa, na qual a fibra de celulose permaneceu aderida a matriz após os ciclos de 

evelhecimento acelerado, o que pode contribuir para a durabilidade do compósito. 

 

 

Figura 71 Imagens de elétrons retroespalhados realizados mapa atômico (figura inferiores) de 
cálcio (vermelho), oxigênio (azul), dos compósitos com superfície polida; fibrocimento 
preparado com fibras controle após 200 ciclos de imersão e secagem. 

 
 

7.9 RESULTADOS ESTUDO ARGAMASSA CIMENTÍCIA MODIFICADA COM 

FIBRAS 

 
7.9.1 Estado à fresco: resultados dos ensaios de densidade e espalhamento 

A consistência das argamassas cimentícias no estado à fresco desempenha um 

papel importante na trabalhabilidade do material, relacionado com a facilidade de 

mistura e aplicação, nivelamento da superfície e nas propriedades do estado 

endurecido, como a resistência à compressão (SABBATINI, 1984). A trabalhabilidade 

é um conjunto de várias propriedades como consistência, plasticidade e coesão 

(PANARESE WC; KOSMATKA; RANDALL, 1991). Dado que a plasticidade e a coesão 

são propriedades difíceis de mensurar, a consistência é frequentemente utilizada 

como medida de trabalhabilidade. A relação água-cimento das argamassas determina 
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a consistência e garante que água estará disponível para as reações de hidratação do 

cimento Portland e consecutivamente atingirá o potencial total da resistência 

mecânica. Os resultados obtidos nos ensaios realizados no estado à fresco nas 

argamassas estão apresentados na Tabela 24.   

 

Tabela 24 Resultados propriedades à fresco: densidade e espalhamento. 

Propriedades 
Argamassa sem 

fibras 
Celulose 
(controle) 

Celulose-PU 

água/cimento 0,61 1,01 0,77 

densidade (g/ml) 1,726 1,560 1,663 

Espalhamento (mm) 169 167 165 

 

Para atingir o parâmetro estabelecido da consistência (espalhamento 165 - 170 

mm), precisou-se ajustar a relação água/cimento devido a incorporação de fibras na 

formulação das argamassas cimentícias.  Esse fenômeno corresponde às 

propriedades das fibras celulósicas incorporadas, como um material com superfície 

rugosa, capacidade de incorporação de ar, alta de absorção de água e baixa 

densidade aparente, que afetam significativamente a consistência das argamassas. 

As fibras absorvem maiores quantidades de água durante o amassamento e 

consequentemente, reduzem a consistência resultante da mistura fresca (SAWSEN et 

al., 2015). 

Ao adicionar fibras de celulose (controle) na formulação, a relação água-cimento 

foi aumentada em aproximadamente em 65%, para atingir o espalhamento de 165 - 

170 mm. Por outro lado, quando adicionado fibras graftizadas com pré-polímeros de 

PU, a relação de água-cimento pode ser reduzida a um teor próximo da argamassa 

sem fibras, devido a redução do carater hidrofílico e consecutivamente menor 

interação fibra-água. Os resultados apresentados demonstram o papel das fibras na 

indução da plasticidade e na redução da fluidez das argamassas frescas 

(CHAKRABORTY et al., 2013), entretando o efeito negativo na fluidez pôde ser 

reduzido através do tratamento de grafitização realizado na superfície das fibras 

celulósicas, reduzindo o caráter hidrofilíco e consecutivamente a quantidade de água 

necessária para o espalhamento. 
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7.9.2 Estado endurecido: resultados dos ensaios de resistência à tração na flexão 

e à compressão 

 

A Tabela 25 abaixo apresenta os resultados de resistência à tração na flexão e 

compressão. Ao incorporar fibras de celulose (controle), tanto os valores de 

resistência à tração na flexão como de resistência à compressão foram 

significativamente reduzidos, cerca de 45% e 61% respectivamente, comparados com 

valores obtidos nos ensaios da argamassa sem adição de fibras.  

Esta queda pode ser explicada pela menor densidade, e maior quantidade de ar 

incorporado devido a adição das fibras celulósicas. Ainda que as bolhas de ar 

“enfraqueçam” a argamassa do ponto de vista mecânico, elas desempenham um 

papel importante para evitar a formação de fissuras. Bolhas de ar incorporadas na 

argamassa contribuem para diminuir a densidade, o que é diretamente proporcional 

ao módulo de elasticidade. Quanto menor o módulo de elasticidade, maior será a 

capacidade da argamassa endurecida de deformar e absorver tensões sem fissurar 

(MONTE; SILVA; FIGUEREIDO, 2011). 

 

Tabela 25 Resultados mecânicos: Resistência à tração na flexão e compressão. 

id 
Flexão 

 (N*mm-2) 
Compressão  

(N*mm-2) 

Argamassa sem fibras 1,45 ± 0,13 10,50 ± 0,25 

Celulose (controle) 0,80 ± 0,04 4,06 ± 0,14 

Celulose-PU 1,41 ± 0,04 8,73 ± 0,26 

 

Outro aspecto a ser considerado é a relação água-cimento necessária para atingir 

o mesmo espalhamento. À medida que a relação água cimento diminuiu, os valores 

de resistência à compressão e à tração na flexão das argamassas aumentam 

significativamente. Argamassa preparada sem a adição de fibras, apresentaram 

maiores valores de resistência à tração na flexão e à compressão, 1,45 e 10,50 N*mm-

2, Figura 72. 
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Figura 72 Valores de resistência à tração na flexão e resistência à compressão em função do 
teor água-cimento. 

 

Este comportamento assemelha-se com resultados de trabalhos reportados na 

literatura quando autores investigaram diferentes relações de água-cimento e 

observaram a queda das propriedades mecânicas das argamassas, conforme 

aumentasse a quantidade de água (KIM et al., 2014; SCHULZE, 1999; ŽIVICA, 2009). 

O aumento na relação água-cimento significa que há mais água entre as partículas 

sólidas, o que causa mais vazios e o aumento da porosidade no estado endurecido, 

resultando em uma diminuição da resistência à compressão (HAACH; 

VASCONCELOS; LOURENÇO, 2011). Argamassa preparada com fibras celulose-PU, 

apresentaram ganhos de propriedades mecânicas, comparados com as fibras 

celulose controle, devido a redução do caratér hidrofílico e assim, menor demanda de 

água requirida para atingir o espalhamentor desejado. 

 

7.9.3 Estado endurecido: resultados da absorção de água por capilaridade 

ascentente 

 

A Figura 73 e Tabela 26 apresentam os valores médios e desvio padrão dos 

resultados da absorção de água por capilaridade ascendente obtidos nos compósitos 

após a cura térmica de 8 dias. Argamassa preparada sem fibras, apresentou menores 

valores de absorção de água por capilaridade durante os intervalos observados. Ao 

final do ensaios, 24 h, o valor de água absorvida foi de 2,85 g.  
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Ao adicionar fibras de celulose na formulação da argamasssa, devido ao aumento 

da porosidade - quanto maior quantidade de fibras na pasta cimentícia, maior a 

porosidade no estado endurecido (STEVULOVA; VACLAVIK; HOSPODAROVA, 

2021) - e pela absorção da água das próprias fibras, foi observado um aumento de 

85% nos valores de absorção de água por capilaridade ascendente. 

 

 

Figura 73 Resultados de absorção de água por capilaridade ascendente. 

 

Por outro lado, argamassas preparadas com fibras de celulose graftizadas com 

pré-polímeros de PU apresentaram uma queda significativa nos valores de absorção 

de água por capilaridade ascendente, o que pode estar relacionado com a menor 

quantidade de poros no estado endurecido, devido a menor relação água-cimento 

utilizada no preparo, além da redução do caráter hidrofílico da fibra modificada.  

 

Tabela 26 Resultados de absorção de água por capilaridade ascendente. 

Tempo 
(h) 

Argamassa sem 
fibras 

Celulose  
(control) 

Cellulose-PU 

0 0,00 0,00 0,00 

0.5 1,10 ± 0,05 3,90 ± 0,07 1,35 ± 0,02 

1.5 1,37 ± 0,08 6,44 ± 0,09 1,92 ± 0,02 

3.5 1,65 ± 0,11 9,58 ± 0,07 2,60 ± 0,02 

24 2,85 ± 0,24 19,16 ± 0,23 5,75 ± 0,14 
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O acesso da água na matriz cimentícia, denominada como água intersticial 

presente nos poros da argamassa, poderá iniciar mecanismos de degradação, através 

da dissolução do hidróxido de cálcio presente na matriz cimentícia, qual forma uma 

solução tamponada de pH > 13. Muitos estudos publicados relacionam a presença 

deste hidróxido de cálcio com a degradação das fibras celulósicas e logo, uma menor 

durabilidade do compósito (AGOPYAN et al., 2005; FILHO et al., 2000, 2003). 

Portanto, reduzir o ingresso da água no compósito cimentício é uma alternativa para 

preservação das fibras celulósicas e consecutivamente ao aumento da durabilidade 

do material. 

 

7.9.4 Estado endurecido: resultados dos ensaios de retração 

 

A Tabela 27 apresenta os resultados de retração das argamassas preparadas sem 

e com adição de fibras de celulose (controle) e modificadas com pré-polímeros de PU 

(celulose-PU). Através dos ensaios executados, pôde-se confirmar a eficácia das 

fibras celulósicas no controle da retração das argamassas cimentícias. Aos 28 dias, 

argamassa sem incorporação de fibras apresentou uma retração de -0.049 mm, ao 

incorporar fibras celulósicas (sem modificação), a retração foi reduzida em 

aproximadamente 37%. 

 

Tabela 27 Resultados dos ensaios de retração aos 10, 14 e 28 d. 

Id. 
7 d 

(mm) 
14 h 
(mm) 

28 d  
(mm) 

Argamassa sem fibras - 0,043 - 0,049 - 0,049 

Celulose (controle) - 0,028 - 0,031 - 0,031 

Celulose-PU - 0,008 - 0,012 - 0,012 

 
Nas argamassas preparadas com fibras modificadas com pré-polímeros de PU, a 

redução na retração foi ainda maior, aproxidamente de 75%. A maior estabilidade 

dimensional pode ser inferida pela menor quantidade de água requerida para atingir o 

espalhamento e ao aumento da ductibilidade do material, aumentando a capacidade 

de absorção de energia e deformação (ARDANUY; CLARAMUNT; TOLEDO FILHO, 

2015), causada pelo estresse da evaporação da água durante o período de cura. 
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8. CONCLUSÕES 

 
Os resultados obtidos neste trabalho mostraram que o desempenho físico-

mecânico dos compósitos cimentícios, as reações de hidratação do cimento, a 

interação da fibra com àgua e a microestrutura dos compósitos são diretamente 

influenciados pela graftização dos grupos PU realizados na superfície das fibras 

celulósicas. Algumas considerações finais sobre cada estudo realizado no presente 

trabalho são apresentadas a seguir: 

 

8.1 GRAFTIZAÇÃO REALIZADA NA SUPERFÍCIE DA FIBRA CELULOSE 

 
a) Rota de síntese química: a rota de síntese proposta utilizando o solvente 

carbonato de propileno como meio de reação seguida da limpeza com o 

solvente cloreto de metileno, apresenta-se como uma maneira simples e 

eficiente para a graftizar os grupos poliuretanos na superfície das fibras de 

celulose, pois a reação de condensação é realizada em reator não pressurizado 

e baixa temperatura (60°C). As análises de FTIR e espectrospia de XPS 

identificaram a presença da ligação C=O, presente no grupo carbamato, e 

átomos de nitrogênio nas amostras de fibras celulose-PU, sugerindo que 

grupos poliuretânicos foram graftizados na superfície das fibras de celulose. 

Além disso, a ausência/ou baixa concentração dos compostos -NCO, confirma 

a eficiência do processo de limpeza proposto com cloreto de metileno para 

remoção dos pré-polímeros de PU não reagidos, mesmo nos casos em que um 

grande excesso de -NCO foi utilizado. Os ensaios de SIMS reforçam que a 

graftização dos pré-polímeros de PU foi bem-sucedida e ocorreu de maneira 

homogênea, pela presença uniforme dos íons de Nitrogênio distribuídos na 

superfície das fibras de celulose.  
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8.2 PROPRIEDADES RELACIONADAS A INTERAÇÃO FIBRA-ÁGUA 

 
a) Caráter hidrofílico da fibra celulose: a redução do caráter hidrofílico da fibra 

celulose foi confirmada pelos ensaios de cromatografia inversa, devido à 

presença dos grupos poliuretânicos hidrofóbicos graftizados na fibra 

celulósica; 

b) Drenabilidade da água: fibras de celulose graftizadas com pré-polímeros de 

PU apresentam maior taxa de drenabilidade, comparadas com fibras sem 

tratamento, devido a presença dos grupos hidrofóbicos na superfície da 

fibra, reduzindo a interação fibra-água;  

c) Dispersão em água alcalina: a graftização realizada nas fibras apresenta 

como efeito negativo uma piora na dispersão das fibras celulósicas em 

água. Essa característica compromete a dispersão da fibra na matriz 

cimentícia e é apontada como responsável na queda do desempenho 

mecânico do compósito de fibrocimento. 

 

8.3 APLICAÇÕES DA FIBRA CELULOSE-PU EM COMPÓSITOS 

FIBROCIMENTO 

 

a) Estudo propriedades físicas: observou-se uma redução de 10% da absorção 

de água (p<0.05), no compósito cimentício preparado com a fibra celulose-

PU, amostra Run8, comparado com o compósito preparado com a fibra de 

celulose sem modificação. Essa redução foi induzida pela maior quantidade 

de grupos PU grafitizados na superfície das fibras de celulose, vide 

resultados do %N apresentados e pela redução do caráter hidrofílico das 

fibras graftizadas; 

b) Estudo das propriedades mecânicas: o uso de pré-polímeros de PU 

baseados em 4,4 MDI e polióis de estrutura linear de baixa funcionalidade 

utilizado para a graftização das fibras celulósicas, não melhorou o 

desempenho mecânico dos compósitos cimentícios. Os grupos de hidroxilas 

presentes nas fibras celulósicas são cobertos pela graftização química, o 

que impacta numa piora da dispersão das fibras na matriz cimentícia. Como 

consequência, as propriedades de EE e MOE são negativamente 

impactadas. Entretanto, vale ressaltar que as fibras celulósicas não 
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possuem função primária de reforço mecânico e a sua principal função no 

processo produtivo é reter partículas finas de cimento e agregados durante 

a formação da lastra cimentícia. Para o reforço mecânico dos compósitos 

fibrocimento fios sintéticos e.g., fibras de polipropileno ou poli-viinil álcool 

são incorporados na formulação; 

c) Retenção de sólidos e floculação: pode-se concluir que a graftização 

realizada nas fibras celulose com pré-polímeros de PU não interfere nos 

mecanimos de atuação do polímero floculante e pode ser utilizada no 

processo Hatschek, empregado para a produção do fibrocimento; 

d) Estudo da microestrutura: a graftização empregada nas fibras celulósicas 

se mostrou como uma alternativa eficaz na preservação da interface 

fibra/matriz, mantendo a fibra aderida à matriz após os ensaios de 

envelhecimento acelerado; 

e) Estabilidade dimensional: compósitos preparados com fibras celulósicas 

graftizadas com pré-polímeros de poliuretanos, apresentaram menor perda 

de massa durante os ensaios de secagem, comparado com o compósito 

preparado com fibras sem tratamento. Sobre os resultados de variação de 

comprimento, não foram observadas melhorias, devido ao tratamento 

realizado nas fibras; 

f) Potenciais ganhos no processo produtivo do compósito: no processo 

produtivo, potencialmente, as fibras com maiores taxas de drenabilidade 

podem ser uma alternativa para a solução de problemas encontrados 

durante a produção do fibrocimento, pela redução do peso da lastra verde, 

devido à menor concentração de água, evitando, assim, quedas e paradas 

durante a produção. Outra potencial vantagem esta relacionada com a maior 

densidade do produto final, devido ao maior desague, o que pode ser um 

benefício para produção de produtos densos, especialmente em regiões 

onde gelo e degelo são propriedades importantes, evitando ou reduzindo a 

necessidade de prensas durante o processo produtivo. 
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8.4 APLICAÇÕES DA FIBRA CELULOSE PU EM ARGAMASSAS DE 

REVESTIMENTO: 

 

Os resultados obtidos neste trabalho demonstram que a incorporação das 

fibras celulose apresentam desempenho satisfatório em termos de comportamento 

mecânico, físico e no controle da retração quando incorporadas em argamassas de 

revestimento. Em geral, argamassas preparadas com fibras de celulose apresentaram 

uma redução da densidade e o aumento da relação água-cimento para a mesma 

trabalhabilidade, definida pela consistência. Entretanto, ao utilizar fibras celulose 

graftizadas com pré-polímeros de PU, a relação água-cimento diminuiu e se 

aproximou da argamassa sem a adição de fibras, resultando em melhorias nas 

propriedades mecânicas. Do ponto de vista das propriedades físicas, os valores da 

absorção de água por capilaridade ascendente foram reduzidos em aproximadamente 

70% comparado com fibras sem modificação (controle), mostrando a efetividade das 

fibras graftizadas com pré-polímeros de PU em manter água afastada da matriz 

cimentícia, o que poderá impactar em maior durabilidade do compósito modificado 

com fibras vegetais. Finalmente sobre o controle de retração, as fibras modificados 

com pré-polímeros de PU apresentaram desempenho superior comparadas com fibras 

celulósicas sem modificação.  

 

8.5 COMENTÁRIOS FINAIS 

 
A graftização dos grupos poliuretanos nas fibras de celulose se apresenta com 

uma potencial alternativa para melhorias no processo produtivo do fibrocimento, seja 

pela redução de custos de produção devido aos potenciais menores números de 

paradas de máquina (processo flow-on) ou devido à homogeneidade da lastra 

cimentícia pela potencial redução do vácuo aplicado durante o processo produtivo 

(processo Hatschek), ambas propriedades referentes a maior taxa de drenabilidade 

da fibra. Além disso, a fibra graftizada apresenta benefícios na redução da absorção 

de água, devido ao menor caráter hidrofílico, permitindo a melhoria da qualidade do 

produto e redução de  aditivos hidrofugantes e.g. silicones, ou no aumento da 

durabilidade do compósito pela preservação da celulose. Do ponto de vista reforço 

mecânico, a fibra celulose graftizada com pré-polímeros de PU, apresenta 

desvantagens devido à menor dispersão da fibra na matriz cimentícia, e portanto, 
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menor ductilidade foi observada. Em aplicações argamassas cimentícias, o tratamento 

de graftização realizado é uma alternativa viável para o controle da retração em 

argamassas de revestimento, contornando os problemas mecânicos e físicos 

relacionados com o aumento da relação água-cimento, devido à incorporação de 

fibras, bem como à redução significativa da absorção de água por capilaridade e, 

possívelmente, o aumento da durabilidade do compósito. 

 

9. SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 

 
Estudo aprofundado do impacto da grafitização das fibras celulosicas nas reações 

de hidratação do cimento Portland. 

Estudo da combinação das fibras celulose-PU com fibras sintéticas (PVOH ou PP), 

e impacto nas propriedades mecânicas. 

Estudo aplicado do impacto das fibras de celulose-PU no processo produtivo do 

compósito fibrocimento: Hatschek e flow-on. 

Estudo do impacto do refino realizado nas fibras de celulose-PU para contornar 

efeitos negativos da graftização na dispersão das fibras celulósicas.  

Estudo da impregnação de pré-polímeros PU nas fibras de celulose sem uso de 

solventes; através da aspersão do MDI polimérico diretamente nas fibras celulósicas. 

Tratamento de celulose não branqueada (alto kappa) para uso em produto 

autoclavado (avaliar a remoção da lignina pela água alcalina).  
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