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RESUMO

Como uma alternativa atrativa aos materiais de engenharia tradicionais, o estudo de
materiais compdsitos com fibras naturais vem avancando cada vez mais. Isto se deve ao fato de
que as fibras se apresentam como uma solucdo de baixo custo, boa disponibilidade e baixo
impacto ambiental. Seguindo a tendéncia de se obter materiais mais baratos e sustentaveis, este
projeto aborda o estudo de compoésito com matriz cimenticia de Cimento Portland de Alta
Resisténcia Inicial (CP-V ARI) e reforco de fibra da Moringa oleifera. Ensaios com a casca in
natura foram realizados para melhor conhecimento do material estudado. Quimicamente, foi
determinado o teor de cinzas, teor de lignina e o teor de extrativos totais. Fisicamente, foi
determinado o teor de absorcédo, a umidade natural e a massa especifica da fibra. A topografia
e um mapa de elementos da fibra foram observados através do Microscopio Eletrénico de
Varredura (MEV) e da Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDS). Depois, a casca da
semente da moringa foi misturada a dois tracos distintos de argamassa, nos teores de 0,0%,
2,5%, 5,0%, 7,5% e 10% em relacdo a massa de cimento. Foram confeccionados corpos de
prova cilindricos, submetidos ao ensaio de Velocidade de Pulso Ultrassénico e Resisténcia a
Compresséo, aos 7 e 28 dias. Estes corpos de prova rompidos foram analisados em MEV e
EDS, para anélise da interface fibra/matriz e compostos formados devido a adi¢do da fibra. Os
resultados mostram que a presenca da fibra ndo permitiu a formacdo de compostos hidratados
de cimento suficientes, resultando em uma matriz porosa, com presenca de fissuras e baixa
resisténcia mecanica. Ha grande presenca de portlandita na interface da fibra e da matriz de
cimento, e consequente meio alcalino, o que ataca a fibra natural. Com isto, a adi¢do de fibra
neste tipo de composito impossibilita a sua utilizacdo onde ha necessidade de resisténcia

mecanica.

Palavras-chave: Composito cimenticio, Moringa oleifera, argamassa, fibra natural



ABSTRACT

As an attractive alternative to traditional engineering materials, the study of composite materials
with natural fibers is advancing more and more. This is due to the fact that the fibers present
themselves as a low cost solution, good availability and low environmental impact. Following
the trend of obtaining cheaper and more sustainable materials, this project addresses the study
of composite with cementitious matrix of Portland Cement of High Initial Resistance (CP-V
ARI) and fiber reinforcement of Moringa oleifera. Tests with the fresh husk were performed to
better understand the studied material. Chemically, ash content, lignin content and total
extractives content were determined. Also, absorption content, natural moisture and specific
density of the fiber were determined. The topography and a map of fiber elements were
observed using the Scanning Electron Microscope (SEM) and Dispersive Energy Spectroscopy
(EDS). Then, the moringa seed husk was mixed with two different mortar dosages, in the
contents of 0.0%, 2.5%, 5.0%, 7.5% and 10% by weight of cement. Cylindrical specimens were
made, submitted to the Ultrasonic Pulse Speed test and Compression Strength test, at 7 and 28
days. These broken specimens were analyzed in SEM and EDS, for analysis of the fiber/matrix
interface and compounds formed due to the addition of the fiber. The results show that the
presence of the fiber delayed the formation of hydrated cement compounds, resulting in a
porous matrix, with the presence of cracks and low mechanical resistance. There is a large
presence of portlandite at the fiber and cement matrix interface, and consequently alkaline
environment, which attacks the natural fiber. The addition of moringa fiber in this type of

composite makes it impossible to use it where there is a need for mechanical strength.

Keywords: Cement composites, Moringa oleifera, mortar, natural fiber
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CAPITULO1. INTRODUCAO

Materiais compdsitos de matriz cimenticia vém sendo utilizados, cada vez mais, em
grandes estruturas de engenharia, por exemplo, pontes e edificios. Essa ampliacdo em seu uso
é devido ao fato que os materiais compositos combinam boas caracteristicas de resisténcia,
densidade e dureza. Além disto, o desenvolvimento de novos materiais e métodos de producgéo
permite que a gama de aplicacdo desses materiais seja ampliada (Mahajan e Aher, 2012).

Como uma alternativa atrativa aos materiais de engenharia tradicionais, o estudo de
materiais compdsitos com fibras naturais vem avancando cada vez mais. Isto se deve ao fato de
que as fibras se apresentam como uma solucdo de baixo custo, boa disponibilidade e baixo
impacto ambiental, contrario aos tradicionais materiais de engenharia, como aco (Ditterberg e
Gangarao, 2012).

A Moringa oleifera Lam. (moringa) (Figura 1.1) é uma planta tropical e tem diversas
aplicacBes, como no ramo industrial (6leo extraido da semente na industria cosmetica),
medicinal (todas as partes da planta), condimentar (raizes) e combustivel (madeira e 6leo)
(Rodrigues, Muniz, et al., 2016). O potencial de exploracdo e uso da moringa tem atraido a

comunidade cientifica e produtores em todo o mundo.

Figura 1.1: Vagem, sementes e folhas da Moringa oleifera (Fonte: Trade Winds Fruit)



De acordo com a Associacdo Brasileira da Inddstria de Higiene Pessoal, Perfumaria e
Cosméticos (ABIHPEC), apesar da crise econdmica que atingiu o setor, o Brasil encontra-se
como o0 4° maior consumidor mundial de produtos de Higiene Pessoal, Perfumaria e Cosméticos
(HPPC). Ainda, de acordo com Almeida, S4, et al. (2017), o Brasil é o pais que mais utiliza o
6leo da moringa na indudstria cosmética. A extracdo do 6leo da semente gera residuos na
indUstria cosmética, como a torta e a casca da semente.

A utilizacdo da Moringa oleifera como reforco em compdsitos poliméricos ndo é
novidade. Nayak e Khunita (2019) obtiveram sucesso ao desenvolver compdsitos de
politerefitalato de etileno (PET) com fibras mercerizadas da casca da fruta de moringa. Além
de melhorar as propriedades mecénicas da matriz de PET (alcancando resisténcia a tracdo de
65,92 MPa e tracdo na flexdo de 98,49 MPa), também confirmou maior estabilidade térmica
dos compositos.

Estudos de Bharath, Madhu, et al. (2020) indicam que a fibra da moringa pode ser
considerada como uma fibra ecoldgica e com potencial para utilizagdo em biocompdsitos com
aplicacdo em produtos de engenharia. Aplicagdes bem sucedidas desta fibra também séo
encontradas em matrizes de polipropileno (PP) (Sa Filho, 2013) e em matrizes de polietileno
de alta densidade (PEAD) (Aprelini, 2016).

No entando, a utilizacdo da fibra da moringa em matrizes ndo poliméricas, como é o
caso da matriz cimenticia, é pouco abrangente. Trabalhos como Susilorini, Hardjasaputra, et
al. (2014) e Susilorini, Santosa, et al. (2016) utilizam o p6 da semente da moringa com e sem
casca como polimero natural em argamassas modificadas para maior resisténcia a ambientes
agressivos. Os estudos se mostraram muito promissores, pois 0 p6 da moringa agiu como um
aditivo que coagula ions metalicos na agua.

Desta forma, afim de usar a casca da semente da moringa em uma nova aplicacao, esta
pesquisa ird abordar o estudo de composito com matriz cimenticia e reforco de fibra da casca

da semente da Moringa oleifera.



CAPITULO 2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVOS GERAIS

O objetivo geral deste trabalho € o estudo da influéncia da adicéo de fibras da Moringa

oleifera em compositos cimenticios.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Como objetivos especificos tem-se:
e Analise das propriedades fisicas e quimicas das fibras da casca da semente da
Moringa oleifera;
e Comparacdo de propriedades do compdsito cimenticio com e sem adicdo de
fibras naturais, abrangendo a analise microestrutural e mecanica;

e Verificacdo da influéncia do teor de fibra adicionada ao compdsito;



CAPITULO 3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 FIBRAS NATURAIS

As fibras naturais utilizadas na produgdo de compositos podem ser subdivididas em
fibras de origem animal e vegetal. Por sua vez, as de origem vegetal sdo obtidas dos caules,
folhas, frutos ou sementes de vegetais, como demonstrado com alguns exemplos na Figura 3.1.

Escolher utilizar uma fibra vegetal em detrimento de uma fibra sintética representa uma
reducdo no impacto no meio ambiente. Dentre as vantagens de se utilizar essa matéria prima,
estdo as boas propriedades mecéanicas, térmicas e de isolamento acustico, baixa densidade e

baixo custo de extracdo. Alem disso, sdo fontes renovaveis e de facil obtencéo.

Fibras vegetais (celuldsicas ou lignocelulésicas)

1
1 | | 1 | 1 1

Semente Fruta Caule Folha Madeira d:ﬁgsatja f;;ii;
I—Algodﬁo L Coco Linho Abacaxi Trigo L Bambu
Canhamo Sisal Arroz Cana de
Juta Henequen Centeio agucar
Rami
Banana

Figura 3.1: Classificacéo de fibras vegetais (adaptado de Lopes, 2017)

De acordo com a EMBRAPA (2017), o Brasil é o quinto pais no mundo com maior area
cultivavel. Isto demonstra um grande potencial de recursos renovaveis no pais. As fibras
vegetais sdo cada vez mais atraentes para pesquisadores e inddstrias, sempre em busca de se
agregar valor aos residuos gerados pela populacdo e pela propria industria, assim surgindo

materiais alternativos e de menor custo (Lopes, 2017).

3.1.1 HISTOLOGIA VEGETAL

Apezzato-da-Gléria e Carmello-Guerreiro (2012) definem a anatomia vegetal como o
ramo da botanica que estuda a estrutura interna dos érgdos vegetais, seja partes ou 0rgdos

considerando sua posi¢do no corpo vegetal ou durante seu desenvolvimento. Ja a histologia
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vegetal, de acordo com as mesmas autoras, € o estudo especifico dos tecidos vegetais. Os
tecidos sdo grupos de células que geralmente realizam as mesmas funcdes.

Fibras vegetais consistem basicamente de: celulose, hemicelulose e lignina, que sdo
moléculas polares. Coexistindo com menores percentuais de pectina, cera e substancias soltveis
em &gua. A porcentagem individual desses componentes varia com os diferentes tipos de fibras
(Tabela 3.1). Esta variacdo também pode ser efetuada pelas condi¢des de cultivo e colheita.

Tabela 3.1: Composicao quimica provavel de algumas fibras vegetais, % em peso (adaptado de Silva, 2003)

Sisal Coco Algoddao  Juta Linho Rami Kenaf
Celulose 67-78 36-43 82,7 61-715 64,1 68,6 31-39
Hemicelulose 10-14,2 0,15-0,25 5,7 13,6-20,4 16,7 13,1 21,5

Lignina 8-11 41-45 - 12-13 2,0 0,6 15-19
Pectina " 10 3-4 5,7 0,2 0,2 1,9 -
Sollveis em agua 16,2 - 1,0 1,1 3,9 55 -
Ceras T2 - 0,6 0,5 0,5 0,3 -
Angulo espiral © 20 41-45 - 8,0 10,0 75 -
Teor de umidade 11,0 - 10,0 12,6 10,0 8,0 -

A celulose é um polissacarideo semicristalino e é responsavel pela natureza hidrofilica
das fibras. E o componente principal da parede celular vegetal e é formada por mondmeros de
glicose unidos por ligagdo -1,4 (Apezzato-da-Gloria e Carmello-Guerreiro, 2012). Da parede
celular, é o polissacarideo mais estavel, e, unido por pontes de hidrogénio intra e intermolecular,
forma uma estrutura filamentosa chamada microfibrila (Apezzato-da-Gléria e Carmello-
Guerreiro, 2012).

A hemicelulose é um polissacarideo completamente amorfo com menor peso molecular
em comparacdo com a celulose. Sua cadeia é ramificada e composta por diferentes agucares
com cadeiras de 5 e 6 carbonos. A natureza amorfa das hemiceluloses resulta em ser
parcialmente soltvel em agua e solucdes alcalinas (Rowell, Han e Rowell, 2000).

Celulose e hemicelulose séo ligadas por ligagdes de hidrogénio e juntas sdo conhecidas
como holocelulose, que é considerado um componente estrutural da fibra. E o constituinte
majoritario das fibras, geralmente presente em torno de 65-70% da massa seca da planta.
(Rowell, Han e Rowell, 2000).

Por fim, a lignina é um polimero amorfo, composta principalmente de aromaticos e

possui unidades poliméricas de fenilpropano. E um componente hidrofébico da fibra e age



como um material de cementac8o, que une as varias fibras elementares, formando a chamada
fibra técnica. A principal funcéo da lignina é conferir rigidez a parede celular.

A hemicelulose age como uma interface entre a microfibrila de celulose e a lignina
(Silva, 2003). Cada fibra elementar, de forma geral, € composta por varias microfibrilas em

espiral ao longo do eixo da fibra, com um Iimen no centro (Figura 3.2).

parede terciaria Lumen

R parede secundaria S2

de celulose

S 4 anqulo espiral
cristalina 4 P

parede secundaria S1

regidao amorfa
constituida
principalmente
de lignina e
hemicelulose

parede primaria

Figura 3.2: Constitui¢do estrutural de uma fibra vegetal (Silva, 2003 apud Rong et al. 2001)

Dependendo do tipo de parede celular, muitas outras substancias organicas e
inorganicas sdo encontradas em quantidades variaveis (Apezzato-da-Gloria e Carmello-
Guerreiro, 2012):

1. Organicas:
a. Proteinas
i. Extensina: confere rigidez a parede
ii. a-expansiva: atua na expansao irreversivel da parede
b. Lignina
c. Lipidios (tornam a parede celular impermeéavel a agua)
I. Suberina
ii. Cutina
iii. Ceras

2. Inorganicas:



a. Oxalato de célcio
b. Carbonato de célcio
Os campos de pontoacdo (Figura 3.3) permitem a intercomunicacdo da célula vegetal e
sdo formados quando ha menor deposicdo de microfibilas de celulose durante a formacdo da

parede vegetal.

B

Lamela mediana
Parede primaria

Parede secundaria

Ardola

Membrana
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c

Figura 3.3: Esquema de alguns campos de pontoacéo. A a D - Vista em corte (porc¢éo superior) e vista frontal
(porcao inferior). A" a D' - Detalhe da estrutura em corte (Apezzato-da-Gldria e Carmello-Guerreiro, 2012)

3.1.2 EPIDERME

A epiderme é a parte mais externa dos 6rgdos vegetais e esta em contato direto com o
meio externo, sendo sua principal funcdo o revestimento. Ela impede a invasdo de agentes
patogénicos, restringe a perda de agua e, a0 mesmo tempo, permite sua passagem com sais
minerais, além de fazer as trocas gasosas com 0 meio (Apezzato-da-Gloéria e Carmello-
Guerreiro, 2012).

A parede celular da epiderme apresenta cutina. A cutina é formada por poliésteres
insolUveis de alto peso molecular (lipidios). Se encontra impregnada as paredes epidérmicas ou
esta presente como uma camada separada por pectina (assim, chama-se de cuticula). A cuticula
pode apresentar ornamentacdo e é uma camada protetora.



3.1.3 PROPRIEDADES MECANICAS DA FIBRA VEGETAL

As propriedades mecénicas da fibra dependem diretamente da composi¢do da sua
estrutura (Figura 3.4). A composicéo e a orientacdo das fibrilas sdo Unicas para cada fibra. Cada
fibra pode ser extraida de uma parte de sua planta original, e suas propriedades sdo Unicas. Estas
propriedades estdo relacionadas com o diametro e comprimento da fibra, o seu grau de
cristalinidade, condigcGes de plantio e tratamento recebido pela fibra (Marinelli, Monteiro, et
al., 2008). Como a obtencao deste tipo de material ndo possui um controle tecnologico, hd uma
grande variabilidade nas propriedades de um mesmo grupo de fibras naturais (Silva, 2004).

Apesar de possuirem excelente resisténcia mecanica, trabalhar com fibras naturais exige
um cuidado maior quanto ao seu meio de utilizacdo (Ehrenbring e Tutikian, 2016). Isto porque,
segundo os mesmos autores, in natura, as fibras naturais ndo suportam ataques de reagentes

qguimicos como alcalis, presentes no meio em que sdo inseridas.

Diametro Densidade Resisténciaa tragdo Modulo de

Fibra (nm) (g/cm3) (MPa) elasticidade (GPa) Alongamento (%)
Algodio  16-21 1,516 287-597 5,5-12,6 7-8
Juta | 200 1,3 393-773 26,5 1,518
Linho - 1,5 345-1035 27,6 2,7-3,2
Canhamo - - [ 690 - 1,6
Rami - 1,5 400-938 61,4-128 3,6-3,8
Sisal  50-300 1,45 511-635 9,4-22 37
Coco  100-450 1,15-1,45 131-175 4-13 15-40
Vidro-E  8-14 2,5 20003500 70 1,832
Vidro-S ' 10 25 4590 i 86 5,7
Kevlar-49 12 1,48 2800-3792 i 131 2,2-2,8
Carbono  7-10 16-1,9 4000 230-240 1,4-1,8

Figura 3.4: Propriedades de fibras vegetais e fibras poliméricas (adaptado de Silva, 2003)

H& uma enorme variedade entre as fibras vegetais estudadas, bem como seu campo de
aplicacdo. Zhang, Tan, et al. (2020) estudaram o efeito da adi¢éo de fibras de juta em concretos
de ultra-alto desempenho (UHPC). Neste trabalho, foi feita a substituicdo das tradicionais fibras
de polipropileno por fibras de juta. Apesar da fibra natural ter um comportamento critico,
quando exposta a altas temperaturas, em relacdo a fibra sintética, verificou-se que 10 kg/m3 de
juta sdo necessarios para eliminar a fragmentacdo do UHPC, em oposicdo a 3 kg/m? de
polipropileno.

O estudo e aplicacdo das fibras de curaua pode ser encontrado nos trabalhos de Teixeira,
Santos, et al. (2019) e Zukowski, Silva e Toledo Filho (2018). O primeiro verifica a influéncia
do teor e comprimento das fibras de curaud em compdsitos cimenticios extrudados, obtendo
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resultados satisfatorios para adicdo de 2% de fibra com comprimento de 10mm, superiores aos
da literatura, e uso do composito voltado para revestimento em ambientes internos. O segundo
adiciona fibras tratadas em dois estagios de curaud em concretos de endurecimento por
deformacdo. Os tratamentos feitos antes da adi¢do na matriz (ciclos de lavagem e tratamento
alcalino) se mostraram eficientes para melhorar a zona de tranzigdo entre reforgo e matriz.
Diaz (2016) estudou o comportamento mecanico de compositos cimenticios reforcados
com fibras de pupunha, conseguindo resultados mecanicos superiores quando comparados aos
as matrizes sem adicéo de fibra. Izquierdo (2011) utilizou fibras de sisal em blocos de concreto
para alvenaria estrutural. Em seu trabalho, bons resultados foram encontrados para blocos e

prismas, assim como em mini paredes, para o comprimento de fibra de 20mm e 1% de adicao.

3.2 MORINGA OLEIFERA

A Moringa oleifera Lam. (moringa) é uma espécie leguminosa, perene e arborea, da
familia Moringaceae e € nativa da india, hoje distribuida em varias regides tropicais (Figura
3.5), como na regido nordeste do Brasil. Ela tem a capacidade de crescer em locais com solos
pobres de nutrientes e de clima quente e seco (como € o caso da regido arida e semi-arida do
Brasil) e ndo suporta inundagdes e supersaturacdo do solo. A moringa se adapta melhor em
solos arenosos com boa drenagem e em locais com baixa pluviosidade (Furlan, 2013). Nestas
regibes, a moringa é conhecida como Lirio Branco ou Acacia-Branca (Shiguemoto, 2013).
Originalmente, foi introduzida no Brasil em 1950 como planta ornamental, e desde entdo tem

sido difundida por ser uma planta de uso multiplo.

M Paises donde crece Moringa oleifera

Figura 3.5: Paises em que a moringa é encontrada (Furlan, 2013)



Os frutos da moringa séo suas vagens, que contém trés sulcos longitudinais, de 20 a
45 cm e 2 a 2,5 cm de largura. Cada vagem contém aproximadamente 20 sementes globulares,
protegidas por sua casca marrom escura com asas cor de creme (Figura 3.6). Em relacao ao seu
cultivo, a moringa tem grande velocidade de crescimento, facilidade de propagacédo e a

capacidade de aceitar podas grandes (Furlan, 2013).

Figura 3.6: Casca da semente da Moringa oleifera

3.3 PRODUTOS DE HIDRATACAO DO CIMENTO E ZONA DE
TRANSICAO

A hidratagdo do cimento gera os produtos de hidratacdo. O comportamento do cimento
endurecido esta fortemente relacionado as condi¢es em que as reagdes de hidratacdo ocorrem.
Algumas das fases formadas estdo apresentadas na Tabela 3.2.

A hidratacdo do cimento é dividida em trés fases: periodo dormente, pega e
endurecimento. Durante o periodo dormente, a fluidez da pasta mantém-se relativamente
constante e a reatividade da mistura é baixa. Entre 2 e 4 horas depois, comega o inicio de presa,
onde a resisténcia ainda é muito baixa. O real endurecimento comeca apenas com o fim de

presa, onde a reatividade da reacdo € maxima (Bezerra, 2006).
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Tabela 3.2: Principais produtos de hidratacdo do Cimento Portland (adaptado de Bezerra (2006))

Fase Simbologia
Silicato de célcio hidratado C-S-H
Hidroxido de Calcio CH
Etringita CsAS3H3,
Monossulfato C4ASH;;
Hidrogranada C3AHg
Hidroxido de Ferro FH,

Ao entrar em contato com a gua, o sulfato de célcio e os compostos de calcio comegcam
a entrar em solucdo, e essa fase liquida se torna rapidamente saturada de varios ions (Mehta e
Monteiro, 2014). A interacdo entre célcio, sulfato, aluminato e ions hidroxilas forma o

trissulfoaluminato de célcio hidratado, conhecido como etringita (Equacéo 3.1).

CsA+ 3CSH, + 32H — C3A - 3CSHa, (Equagao 3.1)

Pouco tempo depois, comecam a aparecer cristais de hidréxido de célcio e de silicato
de célcio hidratado ((Equacéo 3.2 e (Equacdo 3.3), que comegam a preencher os espacos vazios
que eram ocupados por agua e particulas de cimento em dissolugdo (Mehta e Monteiro, 2014).

2C5S + 6H — C3S,Hs + 3CH (Equagéo 3.2)

2C,S + 4H — C3S,Hs + CH (Equagéo 3.3)

Depois de alguns dias, a etringita, que € um composto instavel, se transforma em cristais
de monossulfato ((Equacéo 3.4), que tem formato hexagonal bem definido. Essa caracteristica
também é comum dos aluminatos de célcio hidratados, formador em cimentos com baixo teor
de sulfato ou alto teor de C3A (Mehta e Monteiro, 2014).

C3A+ CSH,, + 12H - (C3A - CSHqg (Equacéo 3.4)

Na Figura 3.7 estdo as quantidades acumuladas de cada produto ao longo do tempo. Ao
fim de 1 dia de hidratacéo, € evidente a maior presenca de C-S-H e CH (Domone, 1994). Varios
fatores podem alterar a quantidade desses produtos no cimento endurecido, como a temperatura,

presenca de &lcalis, pressdo, umidade relativa do ar, superficie especifica, relagdo agua/cimento,
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entre outros (Mehta e Monteiro, 2014). Esses fatores podem alterar as caracteristicas do produto

final, como a resisténcia mecéanica e a cristalinidade, de acordo com 0s mesmos autores.

© periodo W izeee endureci
-t -t -
- dormente
®
() Ca(OH),
3 o
o /
[=
m
35 C.AF hidratado
| \
etrmglt/e/-\ -”A"T_'
R —— L~~~ monosulfoaluminata
SRS TR 7. o ——
———  T— _— - L A
0.1 1 2 8 12 v 2 7 28
horas dias
Tempo apos mistura

Figura 3.7: Desenvolvimento tipico dos produtos de hidratacdo do cimento (Domone, 1994)

A pasta de cimento e o cimento endurecido, apesar de compostos pelos mesmos
elementos, possuem propriedades muito distintas. Também, a microestrutura na zona de
transicdo ou interface difere da matriz de cimento. A zona de transicdo € um concentrador de
tensdo e, portanto, a regido mais critica em uma argamassa ou concreto. A microestrutura na
zona de transicdo tem grande influéncia na rigidez e no médulo de elasticidade do cimento
endurecido (Mehta e Monteiro, 2014).

3.1.4 ADESAO E INTERFACE FIBRA/MATRIZ

A presenca da fase dispersa evita a ruptura brusca do material, além de diminuir a area
total da fissura na matriz e da area total de fissuras ao longo do compésito. (Chodounsky e
Viecili, 2007). Isto se deve ao fato de que a incorporacao de fibras faz com que o composito
cimenticio passe a apresentar um comportamento pseudo-ductil ao invés de fragil (Guimaraes,

Silva Filho e Pacheco, 2011). A adicéo da fibra também pode ajudar a amenizar o fenémeno de
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fissuracdo precoce da argamassa, comum durante a cura deste tipo de composito (Mazzoli,
Monosi e Plescia, 2015).

O que define a eficiéncia do compdsito produzido é a forca de ligacdo ou adesao entre
as fases. A resisténcia final do compdsito esta diretamente relacionada com esta ligacéo, ou,
segundo Callister (2002), uma ligacdo adequada é essencial para maximizar a transmitancia da
tensdo de uma matriz fraca para as fibras mais fortes.

Um fator que deve ser considerado ao ser estudado o desempenho de compdsitos
reforcados com fibras naturais € a interface entre matriz e reforgo e a adesao e interagéo da fibra
com a matriz. A matriz deve unir firmemente as fibras, distribuir uniformemente a carga
aplicada e transferi-la para as fibras (Wang, Zheng e Zheng, 2011).

Somente com o desenvolvimento de uma ligacdo quimica ou interacdo fisica na
interface é possivel obter adesdo entre as partes. Este estudo se faz necessario para melhor
dimensionar a mistura e obter um produto final que apresente baixo custo e desempenho exigido
(Guimaraes, Silva Filho e Pacheco, 2011).

Cada sistema refor¢o/matriz € Unico e possui uma caracteristica interfacial especifica.
Conhecer as propriedades do composito resultante envolve o estudo das suas
interfaces/interfases e pode ser feito de duas formas: do ponto de vista estrutural e morfol6gico
ou do ponto de vista essencialmente mecanico (Neto e Pardini, 2006).

Considerando a microestrutura das fases envolvidas, alguns modelos explicam o
mecanismo de adesdo de um composito. Algumas delas sdo a interdifusdo, atracdo eletrostatica,
ligacdo quimica, sinterizacdo reativa e adesdo mecanica (Neto e Pardini, 2006). No presente
trabalho, destaca-se a ligacdo quimica e fisica, devido a incompatibilidade do reforco e da
matriz, e a adesdo mecanica, pela geometria da fase reforco.

A ligacdo quimica ocorre quando é formado um grupamento quimico na superficie da
fibra e um grupo quimico na superficie da matriz (Neto e Pardini, 2006). A adeséo depende do
namero e tipo de ligacbes formadas. A ligacdo quimica pode ser melhorada com o tratamento
da fibra (mercerizacao) ou substituicdo parcial de Cimento Portland por caulinita.

Quando o reforco é de uma fibra vegetal, a incompatibilidade se torna mais evidente
devido as caracteristicas heterogéneas deste tipo de material. A diferenca de umidade entre as
fibras adicionadas pode causar a movimentacéo diferencial, o que leva a micro fissuracdo da
matriz cimenticia. Este fenbmeno é conhecido como dano progressivo e pode levar a uma baixa

resisténcia mecanica do compdsito por afetarem a ligacdo entre fibras e matriz (Silva, 2002).
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A rugosidade superficial e porosidade da fibra explicam a adesdo mecéanica entre reforgo

e matriz. Ela envolve o ancoramento mecéanico da interface (Neto e Pardini, 2006).

3.1.5 HIDROXIDO DE CALCIO E AS FIBRAS NATURAIS

E importante salientar neste ponto os efeitos da hidratacdo do Cimento Portland, com
consequente liberacdo de hidroxido de célcio (Ca(OH)2 ou CH) sobre as fibras naturais. Estes
tipos de compositos tendem a sofrer um processo de envelhecimento, o que reduz sua
resisténcia (Savastano Jr. e Agopyan, 1993). O que ocorre é a migracdo do Ca(OH)., que por
mineralizacéo, altera a estrutura da fibra natural (Silva, Toledo Filho, et al., 2010).

De acordo com Savastano Jr. e Agopyan (1999), o Ca(OH). impregna o lumen e a
parede das fibras, assim causando um enfraquecimento precoce da fibra vegetal. Além disso,
ha a variacdo do volume das fibras com a absor¢éo de 4gua, 0 que também causa a perda precoce

de resisténcia mecanica.
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CAPITULO4. METODOLOGIA

4.1 CARACTERIZACAO DAS FIBRAS DE MORINGA OLEIFERA

A pesquisa foi dividida em etapas, a comecar pela escolha da planta de origem das
fibras. A Moringa oleifera foi a escolhida, com foco nas fibras da casca da semente. O material
foi fornecido pelo Laboradrio de Sintese e Desenvolvimento de Polimeros e Compositos
(LAPCOM) da UFOP, obtidos de diversos estados, como do Ceara e Goias.

Como ndo havia estudo prévio da aplicacdo desta fibra em compositos cimenticios,
optou-se por utilizad-la sem tratamento prévio. Além disso, para melhor conhecer as
propriedades desta fibra, além da literatura existente (Aprelini, 2016), a casca foi preparada
para ensaios de acordo com as normas TAPPI T 264 cm-97 (1997) e TAPPI 257 cm-02 (2002).
Os materiais lignoceluldsicos foram reduzidos a particulas menores que 1,0 mm em
liquidificador industrial e, em seguida, peneirados para obtencdo da fracdo 40/60 mesh.

Foi realizada a caracterizacdo quimica de teor de extrativos totais, teor de cinzas e teor
de lignina, de acordo com as normas TAPPI T 204 om-97 (1997), TAPPI 211om-02 (2002) e
TAPPI 222 om-02 (2002), respectivamente.

A caracterizacao fisica foi feita com o Microscopio Eletronico de Varredura (MEV) .
No laboratdrio, foi determinada a umidade natural, o teor de absorcdo de agua e a massa
especifica da fibra.

Para conhecer a morfologia da casca da semente de morigna, o MEV foi utilizado com
Elétrons Secundarios (SE). Neste modo, o contraste de imagem é dado principalmente pela

topografia da amostra e, assim, pode-se ter uma ideia mais real da topografia analisada.

411 TEOR DE EXTRATIVOS TOTAIS

Extrativos sdo compostos que ndo pertencem a parede celular. Sdo compostos de baixa
ou média massa molecular, que podem ser extraidos em agua ou em solventes organicos. Os
constituintes sollveis em agua séo sais ou minerais organicos, agucares e polissacarideos. J& 0s
compostos sollveis em solventes organicos sdo 0s acidos e ésteres graxos, alcoois de cadeia
longa, esteroides, compostos fenolicos e glicosideos (Silvério, Barbosa, et al., 2006).

Para esta determinacao, as fibras da casca da Moringa oleifera foram pesadas e dispostas
em papel filtro para tratamento prévio em extrator Soxlet, com solugéo de cicloexano/etanol

(1:1 v/v) por 50 horas, removendo assim 0s extrativos organicos.
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Apos essa extracdo, as fibras foram colocadas em agua em temperatura ambiente por 6
horas, para remogdo dos extrativos polares sollveis em agua. Em seguida, essas fibras foram
secas em estufa até massa constante. A determinacao do teor de extrativos totais foi calculada

com a diferenca das massas inicial e final.

4.1.2 TEOR DE CINZAS

O teor de cinzas € a quantidade de residuos inorganicos ou residuo mineral fixo (sédio,
potassio, magnésio, calcio, ferro, fosforo, cobre, cloreto, aluminio, zinco, manganés, entre
outros) encontrado na fibra, remanescentes da queima em altas temperaturas (Krumreich,
Sousa, et al., 2013).

Para esta determinac&o, os cadinhos foram tarados a 800°C. Neles, foi colocado 1,0g de
fibra, e 0 conjunto foi aquecido externamente com um bico de Bunsen, 0 que promoveu a
combustdo lenta da amostra. Quando a chama no interior do cadinho cessou, ele foi colocado
na muflaa 800 °C por 4 horas. Depois desse tempo, as amostras foram colocadas em dessecador
para esfriar e pesadas até constancia de massa.

O célculo do teor de cinzas foi feito com a Equacdo 4.1:

m x
Teor de cinzas = — - 100 Equagdo 4.1

m;

Onde:
m1 € a massa ap0s a queima;

m2 € a massa antes da queima.

4.1.3 TEOR DE LIGNINA

A determinacdo do teor de lignina foi feita pelo método Klason, que separa o ensaio em

lignina insolavel e solavel.

4.1.3.1 TEOR DE LIGNINA KLASON INSOLUVEL

Foi pesada 1,0g de amostra livre de extrativos, que foi transferido para almofariz com
15 mL de acido sulfarico (72%). A mistura foi macerada e colocada em repouso por 24 horas

para um maior desfibrilamento e maior eficiéncia da hidrélise acida.
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Esta mistura foi transferida para um baldo volumétrico de 1 litro, que foi completado
com 560 mL de &gua destilada (até o volume). O bal&o foi aquecido sob refluxo por 4 horas.
Em seguida, a lignina insolavel foi filtrada em um funil de vidro sinterizado n°3, previamente
tarado.

O filtrado foi separado para quantificagdo de lignina solUvel através da técnica de
espectroscopia na regido ultravioleta (UV). J& o funil com o residuo foi seco em estufa a
101+1°C por 24 horas. O material foi resfriado em dessecador e pesado até atingir massa
constante.

A determinag&o do teor de lignina insollvel é dada pela Equagdo 4.2:

my Equagdo 4.2
Ti(%) = — - 100 auas
m;
Onde:
Ti é o teor de lignina insoluvel, % em massa;
m1: massa de lignina Klason insoluvel;

m2: massa da amostra livre de extrativos.

4.1.3.2 TEOR DE LIGNINA KLASON SOLUVEL

O filtrado obtido anteriormente foi submetido a espectroscopia na regido do ultravioleta,
sendo avaliadas as absorbancias nos comprimentos de onda de 280 e 215 nm. A concentracao

de lignina solavel foi calculada pela Equacéo 4.3:

4,53+ (Az15) — Azso Equacdo 4.3
S 300

Onde:
Lsé a concentracdo de lignina soluvel, em g/L;
Az1s e Azgo S80 0s valores para as absorvancias nos comprimentos de onda de
215 e 280 nm, respectivamente.
Os valores de Az1s e Azgo devem ser ajustados, de acordo com a Equacdo 4.4 e a Equacéo
4.5 , antes de aplica-los a Equacéo 4.3, pois os produtos resultantes da degradacdo da celulose

e polioses podem também absorver energia nessa regiao.
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Ay15=015-C, +70-C, Equagdo 4.4

Azg0 = 0,68-Cp +18-( Equacéo 4.5

Onde:
CD é a concentracdo de carboidratos, em g/L;
CL ¢ a concentracao de lignina solivel em g/L.
Assim, o valor de lignina total é calculado somando os valores obtidos para lignina

insoluvel e soltvel.

414 UMIDADE NATURAL

Para a determinacdo da umidade ja presente na fibra, in natura, um cadinho foi tarado
em balanca cientifica, com precisao de 0,001 g. Uma quantidade da fibra foi pesada e depois
colocada em estufa por 24 horas para retirada da agua presente. Apds esse periodo, a amostra
foi pesada até constancia de massa. A umidade natural presente na fibra € obtida com a diferenca

das massas inicial e final.

4.15 TEOR DE ABSORCAO DE AGUA

E importante determinar a quantidade de &gua que a fibra da moringa pode absorver,
pois ela seré inserida em uma mistura que contém &gua. Para essa determinacéo, a fibra in
natura foi pesada e depois, imersa em agua por 24 horas para saturar.

Quando saturada, foi cuidadosamente seca por fora, para a obtencdo de uma amostra
saturada com superficie seca. As fibras assim foram pesadas e a diferenca dos pesos indica a

quantidade de &gua que a fibra absorveu.

4.1.6 MASSA ESPECIFICA

Ha duas massas especificas a serem calculadas: a massa especifica real e a aparente. A
relacdo entre a massa do material seco e o seu volume excluindo os poros permeéaveis ¢ chamada
de massa especifica real. Ja a massa especifica aparente leva em conta esses poros.

Para iniciar essa determinacdo, dentro de um béquer de 50 mL foi colocada uma
guantidade de fibra, previamente pesada, e dgua até cobrir toda a fibra. O béquer foi tampado e

colocado em repouso por 24 horas em temperatura ambiente.

18



Depois, a fibra foi transferida para uma placa de Petri e deixada secar naturalmente,
sendo pesada para obtencdo de massa saturada. Em seguida, a fibra foi colocada em uma
proveta de 50 mL com volume inicial de 30 mL de agua. O volume final, que é o volume Vi
mais a fibra, foi de 32 mL.

A solucéo da proveta foi levada a estufa e colocada pra secar a 60°C até constancia de
massa, obtendo o valor da massa seca. O valor da massa especifica real (prea) € dado pela

Equacdo 4.6, em g/cms:

M; Equagédo 4.6
Preal = M..—M
(Vf B Vl) B [ S.g;gua S]

A massa especifica aparente (paparente) T0i calculada utilizando a Equacéo 4.7:

M Equacéo 4.7
Paparente = m

Onde, para a Equacdo 4.6 e Equacéo 4.7 temos que:
Msat é a massa saturada seca ao ar, em gramas;
Ms é a massa seca em estufa durante 24 horas, em gramas;
Vi é o volume inicial da proveta com agua destilada, em cm3;
VT é o volume final medido na proveta ap0s a insercédo da fibra, em cm3;
pagua é a massa especifica da agua, igual a 0,997 g/cm?3 em 25°C de temperatura

ambiente.

4.2 PREPARACAO DOS CORPOS DE PROVA

Para a adi¢do no composito, a casca in natura foi triturada grosseiramente, em almofariz
e utilizou-se a fracdo passada na peneira 8 da série Tyler (abertura de 2,36 mm).

O cimento escolhido foi o0 CP V-ARI (Cimento Portland de Alta Resisténcia Inicial) da
marca Nacional. Sua massa unitaria (UM) é igual a 0,91 g/cm3. O CP V-ARI foi escolhido por

conter menos adi¢Oes e, portanto, menos variaveis de anélise.
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O agregado miudo escolhido foi a areia do tipo comum, proveniente do rio. Ao ser
coletada, foi feita a determinagdo da sua granulometria (ABNT NBR 7181, 1984), da massa
especifica (ABNT NM 52, 2003) e massa unitaria em estado solto (ABNT NBR NM 45, 2006).
Para a mistura da argamassa, ela foi utilizada ap0s ser seca em estufa.

A 4gua utilizada na mistura foi retirada diretamente da rede de abastecimento
gerenciado pelo Servico Municipal de Agua e Esgoto de Ouro Preto (SEMAE).

As misturas de argamassa foram feitas em argamassadeira mecénica, de acordo com a
ABNT NBR 13276 (2002), de forma a diminuir variacdes excessivas para um mesmo traco de

argamassa.

Foram utilizados dois tracos de referéncia (REF-01 e REF-02) e, de acordo com o indice
de consisténcia (flow-test) (ABNT NBR 13276, 2002), estabeleceu-se a relagdo agua/cimento
da argamassa (Tabela 4.1). O espalhamento da argamassa na mesa de abatimento é parametro
para determinagdo da trabalhabilidade da massa. Estabeleceu-se a consiténcia média de
26x0,5 cm para os tragos de referéncia.

Tabela 4.1: Relacdo agua/cimento e espalhamento das argamassas de referéncia

Tipo Identificacdo Relacdo agua/cimento  Flow-test (média em cm)
12 REF-01 0,72 26.2
13 REF-02 1,02 25.8

A fibra foi incorporada a argamassa em forma de adicdo. Logo, as proporcdes de
material (cimento, areia e agua) foram constantes para cada adicdo. Em relacdo a quantidade de
adicdo da fibra, seguindo a literatura, foram adicionados aos tracos de referéncias as
quantidades de 2,5%, 5,0%, 7,5% e 10% de fibra em relacdo a massa de cimento da mistura.

Os tracos (cimento:areia:dgua:fibra) em volume e a média dos espalhamentos das
argamassas produzidas (medido em 3 diametros diferentes, de acordo com norma) estdo na
Tabela 4.2
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Tabela 4.2: Tragos! e suas respectivas consisténcias

Tipo Identificacio % Fibra Trago FI(_)w-test
natural (volume) (média em cm)
REF-01 0 1:2:0.72:0 26,2
AF25-01 2,5 1:2:0.72:0.025 19,7
1:2 AF50-01 5,0 1:2:0.72:0.05 17,9
AF75-01 7,5 1:2:0.72:0.075 -
AF100-01 10,0 1:2:0.72:0.1 -
REF-02 0 1:3:1.02:0 25,8
AF25-02 2,5 1:3:1.02:0.025 23,2
1:3 AF50-02 5,0 1:3:1.02:0.05 17,4
AF75-02 7,5 1:3:1.02:0.075 17,8
AF100-02 10,0 1:3:1.02:0.1 -

Inicialmente, foram confeccionados 8 corpos de prova cilindricos (5x10 cm) de acordo
com a ABNT NBR 5738 (2015) para cada trago. Foram separado 4 corpos de prova para serem
ensaiados aos 7 dias e 4 aos 28 dias. Estes corpos de prova foram submetidos a cura em camara
Umida a 26+1°C.

4.1.7 CARACTERIZACAO DOS CORPOS DE PROVA

Aos 7 e 28 dias de idade, estes corpos de prova foram submetidos a ensaios nao
destrutivos para a determinagdo da velocidade de pulso ultrassénico, e posterior obtencédo do
maodulo de elasticidade dindmico (Eqdin), de acordo com ABNT NBR 8802 (2019). Em seguida,
foram ensaiados a compressao uniaxial, de acordo com a ABNT NBR 7215 (2019).

Para obtencdo da velocidade do pulso ultrassénico, foi utilizado o modelo de
equipamento TICO, da PROCEQ Testing Instruments, com transdutores planos de 54 Hz. Os
ensaios mecanicos foram realizados na prensa hidraulica universal EMIC DL 20000. Ambos
foram feitos no Laboratdrio de Materiais de Construgdo da UFOP.

4.1.8 CARACTERIZACAO MORFOLOGICA DOS CORPOS DE PROVA

Como o desempenho do composito esta ligado a como as fibras se comportam em

relacdo a matriz, a invesigacgdo da interface fibra/matriz deve ser investigada. Para tal, apos o

1 A sigla AF faz referéncia aos tracos com adicdo de fibra. Ap6s AF, os dois nimeros sédo referentes a
porcentagem de fibra adicionada. Os ltimos dois nimeros se referem ao tipo de traco, sendo 01 correspondente
ao traco 1:2, e 02 correspondente ao traco 1:3 (cimento:areia).
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ensaio de compressao, amostras da argamassa foram colocadas imersas por 24 horas em alcool
isopropilico a fim de parar a hidratagdo do cimento. Depois, foram colocadas na dessecadora
sob vacuo para retirar qualquer resquicio de agua livre que a amostra pudesse conter. Estas
amostras foram embutidas com resina epOxi e metalizadas com carbono e ouro. Esta preparacdo
foi feita no Laboratorio de Tratamentos Térmicos (LTM) da UFOP. Quando prontas, foram
para anélise no Microscopio Eletronico de Varredura (MEV) e Espectroscopia por Energia
Dispersiva (EDS) no NanoLab da UFOP, onde utilizou-se o Microscopio Eletronico TESCAN
VEJA 3 acoplado a Sistema de Microanalises Oxford.

Para evitar a queima da fibra de moringa, a voltagem méaxima utilizada no MEV foi
de 15 kV. Elétrons secundarios (SE) foram utilizados para a andlise da topografia da fibra e
também da superficie de fratura dos compdsitos. As imagens feitas por elétrons retro espalhados
(BSE) nos compositos permitiram um maior contraste por peso atbmico, o que facilita a

distincdo dos elementos presentes no compdsito com adicdo de fibras.
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CAPITULO5. RESUTADOS E DISCUSSAO

5.1 CARACTERIZACAO DAS FIBRAS DE MORINGA OLEIFERA

51.1 CARACTERIZAGCAO QUIMICA

Os resultados para a determinacdo dos extrativos totais sdo mostrados na Tabela 5.1.
Este resultado difere da literatura, onde Aprelini (2016) encontrou um valor de extrativos
de 14,462%. Como dito no item 3.1.1, as propriedades da fibra de uma mesma planta pode
variar muito entre si, pois dependem do grau de cristalinidade, condic¢des de plantio e da parte

da planta que provem.

Tabela 5.1: Teor de extrativos totais

Teor de extrativos (%)
Organicos 23,627
Polares 7,969
Extrativos Totais 31,596

Os teores de lignina encontrados estdo na Tabela 5.2 sdo compativeis com a literatura.
Aprelini (2016) encontra o valor de lignina total de 32,159%. Ao compararmos este resultado
com a Tabela 3.1, nota-se que o teor de lignina presente na casca da semente de moringa é
consideravelmente superior a outras fibras apresentadas na mesma tabela (que variam de 0,6%

a 19%), com excessdo da fibra de coco, que apresenta teor de lignina em torno de 43%.

Tabela 5.2: Teor de lignina

Lignina insolivel (%) Lignina solivel (%)  Teor de lignina (%)
34,508 0,274 34,782

Esta fibra apresentou uma baixa porcentagem de holocelulose (Tabela 5.3),
consequéncia da diferenca de teor de extrativos. O constituinte majoritario da holocelulose ¢ a
celulose. Uma baixa quantidade de holocelulose representa uma fibra pouco resistente
mecanicamente.

Savastano Jr, Nolasco e Oliveira (1997) em seu trabalho fizeram um compilado de
propriedades de fibras naturais, onde relatam uma variacdo de até 100% das propriedades para
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uma mesma fibra. Entdo, essa diferenca de teor de holocelulose encontrada para a fibra de

moringa ndo é incomum (em torno de 45,7 %).

Tabela 5.3: Composicéo da fibra

Composicéo da casca da semente de Moringa oleifera
Teor de lignina (%) Teor de extrativos(%)  Teor de cinzas (%) Holocelulose (%)
34,782 31,596 2,6 31,0

A composicdo quimica da fibra de Moringa oleifera revela caracteristicas desejaveis
para adicdo em compdsitos cimenticios. O alto teor de lignina presente garante que a fibra tem
resisténcia as intempéries, fungos e bactérias. Tecidos lignificados resistem a ataque de micro-
organismos, prevenindo a penetracdo de enzinas que podem destruir sua estrutura (Apezzato-
da-Gloria e Carmello-Guerreiro, 2012).

As fibras analisadas e utilizadas possuem menor teor de holocelulose e,
consequentemente, menor teor de celulose. A falta desse componente estrutural na fibra faz
com que a resisténcia mecéanica dela seja relativamente baixa, ao contrario das amostras

analisadas por Aprelini (2016).

5.1.2 CARACTERIZACAO FISICA

Na Tabela 5.4 estdo os resultados dos ensaios de umidade natural, teor de absorcédo de
agua, massa especifica aparente e real. A fibra in natura ndo possui uma porcentagem alta de
umidade natural, com valor encontrado de 8,79%, porém, a fibra tem a capacidade de absorver

gquase quatro vezes 0 Seu peso em agua.

Tabela 5.4: Resultados da caracterizacéo fisica

Caracterizacdo fisica da casca da semente de
Moringa oleifera

Umidade natural (%) 8,79

Teor de absorcao de agua (%) 390,16
Massa especifica aparente (g/cm?) 1,291
Massa especifica real (g/cn?) 0,975

Os valores para a massa especifica real e massa especifica aparente (Tabela 5.4) séo

condizentes com a literatura. As fibras vegetais sdo muito porosas e, pelo seu alto teor de
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absorcdo de agua, é de se esperar que a diferenca entre a massa especifica real e aparente seja
relativamente grande.
As micrografias da fibra feitas no MEV revelam uma anatomia heterogénea da fibra.

Foram observadas tanto a parte clara da casca quanto a parte escura (Figura 5.1).

4 Parte clara

Parte escura

Figura 5.1: Detalhe da casca da semente de Moringa oleifera

Na Figura 5.2 temos, ao mesmo tempo, a vista frontal da epiderme e seu corte
transversal. A parte observada € a regido escura da casca da semente. Nesta regido, a epiderme
possui ornamentacdo na cuticula com formato de colmeia (Figura 5.2 (a)). A regido da Figura
5.2 (b) é parenquimatica e contém esclereides e células parenquimaticas com barras de
espessamento lignificadas.

Na Figura 5.3 pode-se ver o detalhe da regido da Figura 5.2 (b). As esclereides (ou
células pétreas) sdo frequentemente encontrados agrupadas. Também contém barras de

espessamento lignificada e numerosas pontoagdes simples.
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SEM HV: 15.0 kV ‘ WD: ‘14.74 mm VEGA3 TESCAN|
View field: 2.08 mm Det: SE 500 pm
SEM MAG: 100 x BI: 11.00 NanoLab - REDEMAT- UFOP
ontos

Figura 5.2: Micrografia da fibra onde observa-se (a) vista frontal da epiderme da parte escuta da casca da
semente de moringa e (b) regido parenquimatica contendo esclereides e células parenquimaticas com barras de
espessamento lignificadas

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.22 mm | VEGA3 TESCAN|
View field: 208 ym Det: SE
SEM MAG: 1.00 kx BI: 11.00 NanoLab - REDEMAT- UFOP
ontos

Figura 5.3: Detalhe das esclereides (ou células pétreas)
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Na Figura 5.4, onde observa-se tanto a parte escura (Figura 5.4 (a)) como a parte clara
da casca (Figura 5.4 (b)), é possivel perceber que a epiderme ndo possui ornamentagéo continua.

Na regido clara da casca a ornamentacao € estriada, quase lisa.

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.00 mm | VEGA3 TESCAN

View field: 2.08 mm Det: SE 500 um
SEM MAG: 100 x BI: 10.00 NanoLab - REDEMAT- UFOP
ontos

Figura 5.4: Detalhe da epiderme (a) parte escura da casca e (b) parte clara da casca (asa)

Desta mesma micrografia, foi feito um mapa de elementos da regido (Figura 5.5). Como
esperado, a composicao quimica da fibra é majoritariamente de carbono (C) e oxigénio (O),
com a presenga de alguns minerais fixos em menor quantidade, como potéssio (K), magnésio
(Mg) e célcio (Ca).
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Figura 5.5: Mapa de elementos da fibra de moringa obtido por EDS

5.2 AGREGADO MIUDO

A caracterizacao fisica da areia estd na Tabela 5.5, e sua granulometria na Figura 5.6. O
maodulo de finura (MF) da areia utilizada € de 3,54. Este € um mddulo de finura alto, sendo
assim, a areia € caracterizada como uma areia grossa. O valor de massa especifica encontrado

é compativel com o tipo de areia comum.

Tabela 5.5: Caracterizacao da areia

Caracterizacao areia
Massa especifica (g/cm?) 2,65
Massa Unitaria estado solto (g/cm?) 1,33
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5.3 ENSAIOS DO COMPOSITO
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Figura 5.6: Curva granulométrica do agregado mitdo

O ensaio de consisténcia indicou que a adicdo de fibra in natura resulta em uma

argamassa menos fluida, ou seja, com menor trabalhabilidade. Ao incorporar a fibra na pasta

de cimento, hd aumento na é&rea superficial, o que demanda &gua de molhagem
(Figueiredo, 2000).

Da Tabela 4.2, tem-se o grafico com a média dos espalhamentos dos compdsitos
produzidos (Figura 5.7). Para as misturas de AF75-01, AF100-01 e AF100-02, os resultados do
flow-test descartados, pois a massa fragmentou na mesa de espalhamento.
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Média dos espalhamentos das argamassas
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Figura 5.7: Média dos espalhamentos das argamassas

A diferenca da consisténcia das argamassas é evidente ao compararmos a Figura 5.8
com a Figura 5.9. Além do aumento da &rea superficial, a celulose das fibras vegetais é
responsavel pela natureza hidrofilica das fibras. O alto teor de absorcdo de agua da
fibra (390,16%) confirma que a agua presente na mistura da argamassa foi absorvida pelas
fibras, diminuindo, assim, a trabalhabilidade da pasta. A fibra da moringa, por ter muitas regioes
de pontoacdo absorve agua facilmente. Esta absorcdo causa um inchamento da fibra, com

consequente perda de resisténcia mecanica da mesma.

Figura 5.8: Consisténcia da argamassa de referéncia REF-02 no flow-test
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Figura 5.9: Consisténcia da argamassa com fibras AF10-02 no flow-test

A diminuicéo da trabalhabilidade da argamassa reflete diretamente no aspecto do corpo
de prova ao ser desformado: os corpos de prova com adicao de fibra tém aspecto mais poroso
quando comparados com o0s corpos de prova de referéncia, como mostrado na Figura 5.10. A
variacdo do teor de umidade durante a produ¢do do composito faz com que a agua aja como um

lixiviante, causando um aumento na porosidade do material (Silva, 2002).

Figura 5.10: Aspecto dos corpos de prova

De acordo com a ABNT NBR 8802 (2019), os principais fatores que influenciam a
velocidade do pulso ultrassénico através do corpo de prova sao:
= A distancia entre as superficies em que os transdutores estdo em contato;
» Presenca de reforgo;
= Densidade do corpo de prova;

= Tipo e caracteristicas dos agregados;
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= Tipo de cimento;
= Grau de hidrata¢do do cimento.
Uma avaliacdo prévia da qualidade da argamassa pode ser feita, de acordo com a Tabela
5.6. Este parametro deve ser avaliado junto com os resultados mecanicos. Uma maior

velocidade do pulso ultrassénico pode indicar um compdsito mais homogéneo (Canovas, 1988).

Tabela 5.6: Critério utilizado para a avaliacdo da qualidade do concreto (adaptado de Canovas (1988)

Velocidade de propagacao linear (nm/s) Qualidade do concreto
V > 4500 Excelente
3500 < V 4500 Otimo
3000 <V <3500 Bom
2000 <V < 3000 Regular
\ <2000 Ruim

A Figura 5.11 e Figura 5.12 sdo graficos que mostram os resultados para a velocidade
do pulso ultrassénico dos corpos de prova para os 7 dias e 28 dias, respectivamente. Ao
relacionar a Tabela 5.6 com esses resultados, nota-se que a argamassa produzida pode ser
classificada como de qualidade regular a boa, pois os valores de velocidade obtidos estdo entre
2500-3500 m/s. Com os desvios padrdes, os tracos apresentam resultados semelhantes

estatisticamente.
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Figura 5.11: Velocidade de propagacéo do pulso dos corpos de prova aos 7 dias
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Figura 5.12: Velocidade de propagacéo de pulso dos corpos de prova aos 28 dias
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O moddulo de elasticidade dindmico determina a capacidade de deformacdo da

argamassa, sem que esta apresente ruptura ou fissura quando sujeita a solicitacdes diversas. Ou

seja, quanto maior o modulo de elasticidade dindmico, menor € a capacidade de deformacéo da

argamassa.
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A reducdo na trabalhabilidade da argamassa reflete diretamente nos resultados do ensaio

de compressdo. O aspecto poroso dos corpos de prova com adi¢do de fibra foi confirmado com

relativas baixas velocidades de pulso ultrassénico.

N&o houve incremento de resisténcia mecanica ao adicionar a fibra aos tracos, como

mostrado na Figura 5.13 e Figura 5.14. Com o aumento da idade, os compdsitos cimenticios

tendem a ter um aumento de resisténcia mecénica e mddulo de elasticidade. A adicdo da fibra

natural pode ter contribuido para esta queda de trés formas:

1)

2)

3)

Incompatibilidade fisica entre fibra e matriz cimenticia: A fibra natural possui
caracteristicas heterogéneas, como a sua umidade. A diferenga de umidade presente
nas fibras causa micro fissuracdo e diminui a adeséo entre fibra e matriz, afetando o
desempenho mecénico do compaésito;

Incompatibilidade quimica: A fibra sofre ataque alcalino ao ser inserida na matriz
cimenticia, como citado no item 3.1.5. O elevado pH da &gua na pasta de cimento
decompde os constituintes da fibra, diminuindo a capacidade da fibra agir como
reforco e quebrando a aderéncia com a matriz (Silva, 2002). Como nédo ha aderéncia,
ndo hé transferéncia de esforgos, e a fibra passa a se comportar como enchimento
na matriz.

Insuficiéncia de agua na mistura: A alta absorcdo de &gua pela fibra durante a
hidratacdo do cimento pode ndo ter permitido a formacdo de compostos
suficientemente hidratados. Esta absorcdo causa um aumento na relacdo
agua/cimento na zona de transicdo entre a matriz e reforgo. Consequentemente, ha

um aumento na idade de hidratagdo do cimento (Savastano Jr. e Agopyan, 1993).
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Figura 5.13: Resultados do ensaio de compressdo para 7 dias
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Figura 5.14: Resultados do ensaio de compressao para 28 dias

A simples observacéo a olho nu do corpo de prova da Figura 5.15 mostra que a fibra foi
misturada adequadamente a matriz, apresentando-se uniformemente distribuida. Pode-se ter um

melhor entendimento pode-se ter com o auxilio do MEV.
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Figura 5.15: Distribuicéo das fibras no corpo de prova cilindrico AF10-02 rompido por compressédo aos 7 dias

As micrografias apresentadas a seguir sdo formadas com o uso de elétrons retro
espalhados (BSE) ou elétrons secundarios (SE). As fases de hidratagdo do cimento podem ser
diferenciadas pelos tons de cinza e pelo formato do cristal. O grdo de cimento ndo hidratado
pode ser identificado pelo tom de cinza claro (quase branco), o hidroxido de calcio (portlandita)
em tons de cinza médio e outros produtos da hidratacdo estdo em cinza escuro.

Nesse momento, é importante salientar que as reagdes de hidratacdo para os diferentes
componentes do cimento Portland consomem quantidades de agua diferentes (Bezerra, 2006).
Logo, para as amostras estudadas, os produtos de hidratacdo do cimento terdo forma e
incidéncia diferentes para cada teor de fibra adicionado.

Na Figura 5.16 a ruptura ocorreu na fibra, onde é possivel observar as esclereides na
parede interna. Essa ruptura pode ter ocorrido pelo enfraquecimento da fibra devido ao meio
alcalino em que foi inserida. E possivel notar que parte da epiderme foi coberta pela pasta de
cimento.
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SEMHV: 15.0kV. |  WD: 15.31 mm | | VEGA3 TESCAN
View field: 415 pm Det: SE
SEM MAG: 500 x BI: 10.00

Figura 5.16: Micrografia da amostra AF10-01 rompida aos 28 dias com aumento de 500x

Ja na Figura 5.17 a fissura ocorre na interface da fibra/matriz. A fibra esta cortada
transversalmente, onde a epiderme interna e externa, assim como as esclereides da parte interna
estdo a mostra. H& presenca de microfissuras na interface e oclusdes, formadas por ar

incorporado na pasta de cimento.
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SEM HV: 15.0 kV WD: 15.22 mm VEGA3 TESCAN

View field: 2.08 mm Det: SE 500 uym
SEM MAG: 100 x Bl: 11.00 NanolLab - REDEMAT- UFOP

ontos

Figura 5.17: Micrografia da amostra AF50-01 rompida aos 28 dias com aumento de 100x

Na Figura 5.18 observa-se a presenca de grdos de cimento parcialmente hidratados
(cinza claro) em meio as esclereides da fibra e presenca de cristais de hidroxido de célcio. Na
Figura 5.19, a alta porosidade da fibra vegetal induz a formacdao de cristais de portlandita, que
ndo sdo formados na interface, mas no interior da zona de transicdo (Savastano Jr. e
Agopyan, 1999). Com disponibilidade de espaco e agua, ha a formacdo de nucleos de

portlandita.
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SEM HV: 15.0 kv WD: 15.16 mm Ll VEGA3 TESCAN
View field: 277 ym Det: BSE 50 ym .
SEM MAG: 1.00 kx  Date(m/dly): 09/26/19 NanoLab - REDEMAT- UFOP SEMHV: 150KV WD: 18.13 mm |JJ_LI—| VEGA3 TESCAN
View field: 92.2 ym Det: BSE 20 pm
SEM MAG: 3.00 kx  Date(m/dly): 09/26/19 NanoLab - REDEMAT- UFOP

Figura 5.18: Micrografia da amostra AF10-02 rompida aos 7 dias com aumento de (a) 1000x e (b) 3000x

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.04 mm VEGA3 TESCAN|

View field: §5.4 pm Det: BSE 10 pm
SEM MAG: 5.00 kx | Date(m/d/y): 09/25/19 NanoLab - REDEMAT- UFOP

Figura 5.19: Micrografia da amostra AF10-01 rompida aos 7 dias com aumento de 5000x

Na Figura 5.20 pode-se observar a porosidade presente na interface fibra/matriz. O
elevado teor 4gua/cimento na zona de transi¢do causa um aumento na porosidade dessa zona,
principalmente nas idades iniciais (Savastano Jr. e Agopyan, 1993).

A Figura 5.21 evidenciam o fendmeno de petrificacdo da fibra: as lacunas da fibra séo
preenchidas por compostos quimicos provenientes da hidratacdo do cimento. A petrificacdo
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causa um enrijecimento nas fibras, o que a impede de deformar. Assim, a fibra passa a ter
comportamento fragil, apresentando fissuras.

A Figura 5.22 mostra a concentracdo de hidroxido de calcio na epiderme da fibra
(presenca de pequenos cristais de portlandita). Aos 28 dias ha um maior acimulo de portlandita
perto da fibra. A portlandita € um componente chave para uma boa performance mecéanica.
Porém, sua presenca juntamente com a fibra vegetal torna este tipo de composito fraco pois o

hidroxido de calcio causa a petrificacdo das fibras com o preenchimento do lUmen.

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.06 mm VEGA3 TESCAN|
View field: 41.5 ym Det: SE
SEM MAG: 5.00 kx BI: 10.00 NanoLab - REDEMAT- UFOP

Figura 5.20: Micrografia da amostra AF25-01 rompida aos 7 dias com aumento de 5000x
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SEM HV: 15.0 kV WD: 15.20 mm | |

View field: 41.5 ym Det: SE 10 ym
SEM MAG: 5.00 kx BI: 10.00 NanoLab - REDEMAT- UFOP
ontos

Figura 5.21: Micrografia da amostra AF10-02 rompida aos 28 dias com aumento de 5000x

SEM HV: 15.0 kV WD: 14.98 mm | VEGA3 TESCAN

View field: 69.2 ym Det: SE 20 pm
SEM MAG: 3.00 kx Bl: 11.00 NanoLab - REDEMAT- UFOP

Figura 5.22: Micrografia da amostra AF75-01 rompida aos 28 dias com aumento de 3000x

Na Figura 5.23 é mostrada a micrografia da amostra AF25-01 com o espectro de

elementos da regido. A interface é porosa, apresenta fissuras e é rica em cristais. Nela, pode-se
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observar a presenca de cristais de hidroxido de célcio e de silicato hidratado de célcio perto da

epiderme da fibra. Também é possivel ver alguns vazios, causados pela inclusao de ar na matriz.

1 Map Sum Spectrum

cps/eV

4
» 0
SEM HV: 16.0kV. WD: 15.08 mm 1 VEGA3 TESCAN| | RRRILHEIDS RS RE ES UL R AR LB
View field: 69.2 pm Det: SE 20 ym 0 5 10 15 keV/
SEM MAG: 3.00 kx BI: 10.00
ontos

NanoLab - REDEMAT- UFOP

Figura 5.23: Micrografia e espectro da regido, obtida por EDS, da amostra AF25-01 rompida aos 7 dias com
aumento de 3000x

As informacdes obtidas nas micrografias estdo de acordo com os resultados dos ensaios
mecanicos. Os compostos hidratados de cimento ndo foram suficientes para garantir a
resisténcia mecénica do compdsito produzido.

A insuficiéncia de &gua para a hidratagdo do cimento também pode ser observada pela
guantidade de microfissuras presentes na interface do compdsito, indicadas com uma seta
vermelha nas micrografias. Essas microfissuras sdo concentradoras de tensdo. A portlandita

presente proxima as fibras também colaborou para a baixa resisténcia mecénica do compadsito.
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CAPITULO6. CONCLUSOES

Este trabalho teve como objetivo o estudo da influéncia da adigéo de fibra de Moringa
oleifera em um compdsito cimenticio. Além disso, pode-se conhecer melhor a morfologia da
fibra, bem como suas propriedades. Dos ensaios realizados com o composito produzido,
podemos concluir:

1. A fibra de moringa tem alto teor de holocelulose, 0 que explica seu carater
hidrofilico. Ela tem um alto teor de absor¢do de &gua (390,16%), o que torna a
sua estrutura fraca pela variagéo de volume;

2. A fibra tem potencial de uso como reforco em compositos pela sua morfologia
e possivel ancoragem mecanica com a matriz. Porém, ha incompatibilidade com
a matriz de cimento, j& que a fibra sofre ataque alcalino e absorve muita agua da
mistura;

3. A adicdo da fibra sem tratamento diminuiu a trabalhabilidade da pasta de
cimento, com consequente dificuldade de moldagem e resulta em corpos de
prova porosos;

4. Ainda que a resisténcia mecanica tenha diminuido com a adicdo de fibra, o teor
de menor adicdo (2,5%) foi o que apresentou o melhor resultado dentre os
compositos feitos. A queda maior foi para o maior teor de adi¢do (10%), sendo
os resultados para 28 dias discrepantes em relacdo aos de 7 dias. O compdsito
ensaiado aos 7 dias apresenta resisténcia maior do que o ensaiado aos 28 dias;

5. As micrografias permitem um melhor entendimento da interface fibra/matriz:

a) Os cristais de silicato de calcio hidratado e hidroxido de célcio
estdo presentes na interface e até na parte interna da fibra. Ha
uma alta concentracdo principalmente de hidroxido de célcio
nessa regido, componente que ndo contribui efetivamente para a
resisténcia final do composito;

b) Ha presenca de microfissuras na interface da fibra/matriz. Estas
sdo concentradores de tensdo e podem levar o compdsito ao
colapso, pois sao a parte mais fragil do sistema.

6. Com os resultados obtidos, ndo é possivel a utilizagdo do compoésito onde ha

necessidade de resisténcia mecanica.
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7. Além disso, a alta concentracdo de lignina presente é responsével por torné-la
antifungica e resistente a intempéries. Mais estudos relacionados a estas

caracteristicas devem ser feitos.

6.1 SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

Apesar dos resultados encontrados ndo terem se mostrado satisfatorios, é cada
vez mais necessario o reaproveitamento de material na construcdo civil. Para trabalhos futuros
utilizando a fibra da moringa nesse tipo de composito, sugere-se.

Tratamento quimico da fibra, a fim de reduzir o ataque alcalino;
Avaliar teores menores de adicéo de fibra;

Avaliar granulometrias menores da fibra adicionada;

Avaliar viabilidade de carbonatagédo para diminuir o meio alcalino;

Estudo de aplicacdo do compdsito para fins ndo estruturais;

2 e o

Se aplicével, andlise econdmica e de viabilidade de producéo.
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