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RESUMO

A avaliagdo dos efeitos de materiais a base de celulose em sistemas
cimenticios € de suma importancia para projecdo de materiais de construgao civil de
elevado desempenho. O presente trabalho tem por objetivo estudar a influéncia de
nanoparticulas de celulose (NFC’s) em sistemas cimenticios avaliando o desempenho
das NFC’s nas caracteristicas quimicas e mecanicas, como também sua consisténcia.
Os resultados obtidos através do indice de consisténcia apontaram que as pastas
cimenticias com NFC’s apresentaram diminuigdo no espalhamento em comparagao
com a referéncia. Todos os resultados dos ensaios mecanicos foram comparados com
a amostra referéncia e apresentaram valores superiores significativos a resisténcia na
compressdo. Ja para os ensaios de Difragdo de raios — X (DRX) ocorreu aumento
nos picos de Portlandita e etringita aos 7 dias, porém para os 28 dias ocorreu

diminuicdo da maioria dos picos comparados com a referéncia.

Palavras-chave: nanocelulose, celulose nanofibrilada, compdsitos cimenticios.



ABSTRACT

The evaluation of the effects of cellulose-based materials in cementitious
systems is of paramount importance for the projection of high-performance civil
construction materials. The present work aims to study the influence of cellulose
nanoparticles (NFC's) in cementitious systems, evaluating the performance of NFC's
on chemical and mechanical characteristics, as well as its consistency. The results
obtained through the consistency index showed that the cementitious pastes with
NFC's showed a decrease in spreading compared to the reference. All the results of
the mechanical tests were compared with the reference sample and showed
significantly higher values for the resistance both in compression. As for the x-ray
diffraction (XRD) assays, there was an increase in the peaks of Portlandite and
ettringite at 7 days, but for 28 days there was a decrease in most peaks compared to

the reference.

Keywords: nanocellulose, nanofibrillated cellulose, cementitious composites.
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1 INTRODUGAO

Materiais compdsitos a base de aglomerantes minerais desempenham um
papel importante no mercado da construcao civil, que sao atribuidos a alta resisténcia
a compressao, elevada vida util e requisitos de manutencéo relativamente baixos.
Contudo a baixa resisténcia a tragao, resisténcia a ruptura e tenacidade a fratura,
consiste nas principais limitagdes relacionadas a utilizagdo dos concretos e
argamassas (MEHTA; MONTEIRO, 2014). Assim € necessario avaliar emprego de
materiais alternativos com intuito de reduzir as limitagbes de desempenho de
argamassas e concretos.

Estudos sobre celulose tém sido de grande importéncia, sendo o polimero
mais abundante do mundo, com uma producgédo estimada de 10'* toneladas por ano
podendo ser encontrada em diferentes formas de vida como em plantas verdes,
fungos, protozoarios e procariontes (OWEN et al. 2011).

A celulose é geralmente empregada na producdo de papel, na industria
madeireira, como possivel emulsificador, e agente dispersante (ALBUQUERQUE,
2019). Embora ela seja um produto natural, tem potencial para substituir os polimeros
sintéticos, uma vez que s&o biodegradaveis, podendo também ser empregadas para
produzir nanomateriais, como celuloses nanofibriladas e nanocristalinas (TIBOLLA,
2014).

As celuloses nanofibriladas (NFC’s) sao produzidas a partir da desintegracao
mecanica das fibras celuldsicas, ocasionando assim o rompimento da parede celular
tendo como resultado a exposicao das fibrilas e microfibrilas (BATISTA, 2018). As
NFC’s tém sido utilizadas atualmente para fabricagdo de filmes, embalagens e
produtos biomédicos (MACHADO et al. 2017).

As adi¢des de particulas de celulose empregadas em compdsitos cimenticios
modificam significativamente as propriedades reolégicas e mecanicas, mesmo com
baixos teores de nanoparticulas (0,1%) (ARDANUY et al. 2012). As celuloses
nanofibriladas apresentam uma alta resisténcia mecanica em relagdo ao
comprimento/largura, podendo ser usada para aperfeicoar as propriedades
mecanicas de materiais cimenticios (SANTOS et al. 2021).

O cenario atual requer uma nova abordagem tecnoldgica para o estudo de

nanomateriais a ser empregados em materiais de construcdo. Sendo assim, é
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necessario avangar no conhecimento sobre a influéncia das NFC’s em diferentes tipos

de cimentos, nas propriedades no estado fresco e endurecido de compdsitos.

1.1 Justificativa

Tendo em vista que as celuloses tém diversas caracteristicas que despertam
interesse como reforgo em componentes cimenticios, para emprego na construgao
civil, torna-se importante o estudo da caracterizacdo dos compésitos formados para
melhor aplica-los.

Com a crescente demanda por componentes de constru¢gdo com alto
desempenho, uma segunda geragao de produtos celul6sicos surgiu, com base em
tratamentos da celulose produzindo produtos em escala micro e nanométrica
(SANTOS et al. 2021).

Desta forma, falhas associadas a estrutura hierarquica das celuloses podem ser
extraidas, gerando compdsitos cimenticios de alta qualidade. Com a melhoria da
reologia no estado fresco dos materiais, maior a resisténcia e modulo a flexao
aumento no moédulo de compressao e diminui as fissuras que ocorrem em materiais

cimenticios no estado endurecido.

1.2 Objetivos

A presente pesquisa tem por objetivo avaliar as nanoparticulas de celulose
em sistemas cimenticios para proposicdo de produtos na construgao civil. Os

seguintes objetivos especificos podem ser listados:

e Avaliar a consisténcia das pastas cimenticias com e sem celulose
nanofibrilada no estado fresco;

e Avaliar os fendbmenos quimicos € mecanicos relevantes nos compdsitos na
presenca de NFC’s em duas fases de hidratacao (7 e 28 dias);

¢ I|dentificar os beneficios das NFC’s nos compdésitos cimenticios.
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2 REFERENCIAL TEORICO
2.1 Celulose

Em 1838 foi descrito pela primeira vez por um quimico francés Anselme
Payen, a celulose como sendo uma fibra sélida proveniente do tratamento quimico em
tecidos de plantas e posterior a extragdo com agua, alcool e éter (CALDEIRA, 2013).

A celulose tem uma formacédo de cadeia rigida, sendo um homopolimero
formado pela repeticdo de uma estrutura chamada celobiose, unidos com ligagdes de
hidrogénio que é composta por duas moléculas de glicose com estrutura com dois
niveis moleculares supramolecular e morfolégico (SOLOMONS, 2005; BOSCHETTI
2017).

Em sua estrutura consiste em um homopolissacarideo linear composto por
unidades de B-D-glucopiranosa, unidas por ligacbes do tipo B-1-4, onde cada
mondmero possui trés grupos hidroxilas, como ilustrado na figura 1 (SILVA, 2019).

Nas moléculas de celulose, possuem as ligagdes de hidrogénio formadas
pelos grupos hidroxilas que podem ser intramoleculares ou intermoleculares, e essas

ligacdes fazem com que a celulose seja um polimero estavel (DAMASIO, 2015).

Figura 1- Molécula de Celulose

OH
OH
- O HO O
HO -0 O P-4
B(1-4)
H
- OH Jn
G1..1.'l-.'-l.'!l$1':

Fonte: SILVA (2019)

As ligagdes intermoleculares sdo responsaveis pela rigidez da molécula e as
ligagcbes intramoleculares sao responsaveis pela formagdo da fibrila que séo
estruturas altamente ordenadas que se organizam e formam a fibra de celulose
(DAMASIO, 2015).
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As regides intermediarias por regides amorfas sdo as menos ordenadas ja as
altamente ordenadas da estrutura da celulose sao regides cristalinas. As regides
amorfas sdo mais suscetiveis ao ataque de enzimas, reagentes ou ainda mesmo a
absorcéo de agua apresentando maior flexibilidade (POTULSKI, 2018).

A Figura 2 mostra a estrutura da parede celular compreendendo quatro partes
sendo elas: lamela média, parede primaria, parede secundaria, e lumen. Sendo as
paredes primarias (P) e secundarias (S1, S2 e S3) existindo os feixes de microfibrilas
formadas das moléculas de celulose, e sua orientagcdo desempenhando um papel
importante nas propriedades (CORREIA, 2015).

Figura 2: Estrutura simplificada de uma parede celular

Fonte: CORREIA (2015)

Cadeias diferentes interagem umas com os outras através de ligagdes de
hidrogénio e forgas de van der Waals formando microfibrilas (ou fibrilas elementares).
Essas microfibrilas sdo associados a celuloses nanofibrilada e, por fim, constituem as
fibras de celulose (DAMASIO, 2015) conforme a figura 3.
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Figura 3: Esquema da estrutura molecular da celulose.

i
FIBRAS CELULOSICAS

IMAGEM MBE=
FIBRILAS ELEMENTARES
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: 2P ‘%ﬁ:‘\mﬁh .
{‘ro [ L Rl s g =V Wy
B A o A \
o . REGIOES PARTES oy
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CADEIA DE CELULOSE

Fonte: Adaptado de SANTOS, et al. (2021).

A celulose antes do pré-tratamento se encontra envolvida com lignina e
hemicelulose tornando dificil o processo posterior para obtengcdo de nanocelulose.
Apos o pré-tratamento, devido a desconstrucdo da estrutura das fibras
lignoceluldsicas a celulose encontra mais acessivel, apds sua desfibrilagédo e remogao
dos componentes amorfos (KABIR, et al. 2012). Os principais métodos de pré-
tratamentos podem ser classificados em: fisicos, quimicos, fisico-quimicos,
biolégicos/enzimaticos (COUTINHO, 2018).

Com as suas caracteristicas de ampla capacidade de modificagdo quimica,
hidrofilicidade, biodegradabilidade, biocompatibilidade tém atraido a ateng¢ao de varios
pesquisadores (MARINHO, 2017).

A celulose, gragas a sua abundancia, apresenta larga utilizagdo em diversos
setores da industria. Seja como emulsificante, agentes dispersantes, celulose
regenerada para utilizagdo como fibras, aditivos para argamassa, produtos quimicos
especiais para a construcdo civil, produtos farmacéuticos e até alimentos.
(PESCAROLO, 2019).

Com o aumento das pesquisas em nanotecnologia vem proporcionando,
destaque em diversos setores industriais, onde permite a manipulagdo de materiais
com menos de 100 nm e permite novas aplicagdes técnicas. Com a jungado de

nanotecnologia e o estudo da celulose levou a criagdo de uma nova classe de material
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designada nanocelulose, que apresenta propriedades e utilizagdes diferentes da
celulose em tamanho micro ou nanométrico (LENGOWSKI, JUNIOR, 2019).

Os métodos para produgdo de nanoceluloses podem ser divididos em
quimicos, fisicos e biolégicos onde algumas formas de obtencédo, varios tipos de
equipamentos e combinagdes de tratamentos quimicos, enzimaticos e/ou mecanicos
ja foram utilizados para a realizagdo da nanocelulose. Dentre estes, existe o
sonicacgao, refinagdo ultrassom electrospinning (eletrofiacdo), hidrolise acida e
enzimatica (LENGOWNSKI, 2016).

Um dos focos principais da utilizagdo das nanoceluloses é na preparagao de
materiais poliméricos compdsitos, onde houve um avancgo industrial nos ultimos anos
(HENRIKSSON, et al. 2007). Devido ao fato, das nanoparticulas proporcionarem
melhorias nas propriedades de biodegradabilidade e mecanicas quando bem
dispersas (NECHYPORCHUK, et al. 2016).

As nanoceluloses podem ser divididas em dois tipos: celulose nanocristalina
(CNC) e celulose nanofibrilada (NFC). Onde a classificacdo pode ser observada na
figura 5 em que é realizada com base na distingcdo de tamanho, razdo de aspecto,
morfologia, cristalinidade e propriedades que esses dois tipos de nanoparticulas

possuem (PINTO, 2019).

Figura 4: Estrutura da nanocelulose

8 ginorfa |
- : - e

cristalina

Manofibras de celulose
{CMF & CNF) Hidrolise acida

Nanocristais de celulose
{CNC) |

Fonte: LENGOWNSKI (2016).
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2.1.1 Celulose Nanofibrilada

A Figura 5 mostra a celulose nanofibrilada, que sdo obtidas através da
delaminacgao de fibras de celulose submetidas a um processo mecanico isolamento
de fibrilas da celulose, aplicando alta forca de cisalhamento nas fibras, onde essas
forcas sao capazes de desfibrilar a estrutura das fibras da celulose resultando em
nanofibras com dimensdes que, variam dependendo da fonte, pré-tratamento e
processo especifico de desconstrugdo (BARROS, 2020). Provocando alteragbes
irreversiveis nas fibras e aumentando o seu potencial de ligacdo por modificacdo da

morfologia e do tamanho das fibras (PINTO, 2019).

Figura 5: Celulose nanofibrilada.

=

Fonte: CORREIA (2015).

As NFC’s possuem fibrilas contendo regides amorfas e cristalinas e,
geralmente, sdo mais longas. Sdo geralmente obtidas na forma de gel aquoso
altamente viscoso. Elas possuem propriedades de alta resisténcia, flexibilidade,
material viscoelastico e alta relagdo de aspecto (relagcdo comprimento/didmetro)
(BARROS, 2020).

O processo de desfibrilagdo mecéanica leva a uma redugao significativa no
comprimento das fibras, resultando em um aumento da area especifica do material.
Isso da pela constante exposi¢cao das microfibras de celulose que compde a parede
celular do material. O aumento da area especifica permite um maior nimero de

ligagdes entre nanofibrilas, com menos poros e espagos vazios entre elas. Esta nova
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dinamica resulta em uma maior densidade e transparéncia da substancia, contudo,
existe um grande consumo de energia no processo, em especial se for usada moagem

mecanica, influenciando assim o custo final do material (DAMASIO, 2015).

Barros (2020) classifica as NFC’s sendo sdo particulas alongadas,
semelhantes a agulhas ou em forma de hastes, apresentam-se em redes
emaranhadas com didmetros entre 5 e 300 nm e até alguns micrometros de
comprimento. Por sua vez Lavoine et al. (2012) relata que a celulose nanofibrilada

possui didametro de 20 e 60 nm e alguns micrometros de comprimento.

As nanopaticulas de celulose quando constituidas com um compdésito
apresentam excelentes propriedades. Por ter caracteristicas unicas em propriedades
mecanicas e quimicas, renovavel, leve, abundante (TIBOLLA, 2014) a nanocelulose

fibrilada tem aplicagdes em diversas areas como:

e Estruturas densas e superficies extremamente lisas para revestimento de
folhas para impressao de alta qualidade (TORVINEM et. al. 2012);

e Aerogels e espumas com propriedades melhoradas utilizando assim para
isolamento sonoro, barreira de gases entre outros (SVAGAN, SAMIR,
BERGLUNG, 2008);

¢ Revestimento de filmes e papeis especiais e como aditivos na produgao de
papel (POTULSKI, et al. 2018);

e Setor de embalagens de alimentos, contribuindo para preservagcéo de
alimentos frescos ao estender sua vida util (LENGOWNSKI, 2016).

Devido a inumeras vantagens estudadas em trabalhos anteriores, as NFC'S
possuem caracteristicas de rigidez, transparéncia, biocompatibilidade e
biodegradabilidade que permitem sua aplicagdo e emprego na formulacdo de um
vasto contingente de produtos sejam como bens duraveis, podendo assim apresentar

um bom desempenho como refor¢o em materiais cimenticios.

2.2 Compésitos cimenticios com adigao de materiais a base de celulose

A celulose nanofibrilada tem potencial para melhorar as propriedades dos
compositos cimenticios mudando suas microestruturas, desde aumentar sua
trabalhabilidade, participar da cura interna e como alterar suas propriedades de

retragdo, melhorias das propriedades de compressao e tragcédo (KOLOUR, 2018).
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Existem indicios de que a nanocelulose tem um melhor desempenho para
reforco do que sua contraparte em macro escala, por conta de suas interagdes em
nano escala que compde uma rede percolada unida por ligagdes de hidrogénio.
(SOUZA, 2010).

O trabalho de Faria et al. (2017) indica que a utilizacédo de 50% de teor de
celulose gerou uma estabilidade de seus painéis cimenticios, sendo propriedades de
coesao interna das particulas, absorgdo de agua e inchamento em espessura apos
imersdo em agua.

Segundo o estudo de Fu et al. (2017) foi realizado duas pastas cimenticias
uma com nanocelulose e outra usando fibra de sisal. A utilizagdo de nanocelulose
obteve um aumento de 40% na resisténcia a flexdo e quase o dobro no modulo de
flexdo em comparagcdo com o reforcado com o compdsito de sisal, como pode ser

observado na figura abaixo.

Figura 6: Comparagao nanocelulose com fibra de sisal

18

1 6 COMPQOSITO DE CIMENTO COM NFC

14
7. COMPOSITO DE CIMENTO
12 COM FIBRA DE SISAL

MODULO DE FLEXAO®. nm-2 LU=
Fi \
8 /

6
4
2 s
0

0 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1

DESLOCAMENTO (MM)

Fonte: Adaptado de FU et al. (2017).
2.2.1Influéncia dos materiais celuldsicos no estado fresco em compdésitos cimenticios

Em seu estudo, Kolour (2018) faz experimentos utilizando Flow Table
mostrando que o aumento da porcentagem de celulose nanofibrilada na pasta



22

cimenticia, prejudica a trabalhabilidade dela. Porém a utilizagao de plastificante ajuda

na trabalhabilidade, mas afetando a as propriedades mecanicas finais.

Além disso, Mejdoub et al. (2016)., comenta que com o aumento da dosagem

de NFC em até 0,3% do peso do cimento, a porosidade foi reduzida.

Segundo o Guo et al. (2020) relata que as NFC’S podem atrasar o inicio da
hidratacdo do cimento, em média nas primeiras 10 horas. Elas podem prologar o
periodo de indugio de calor e atrasar o pico de fluxo de calos das pastas cimenticias
em idades posteriores. As pastas cimenticias em idade de 7 dias, o grau de hidratagéo
aumenta, devido a reagao mais eficiente entre a NFC, reduzindo assim as particulas
nao hidratadas (JIAO et al. 2016).

Sobre os efeitos de varias dosagens de NFC em produtos com compdsitos
cimenticios mostram que reduz a trabalhabilidade, além disso é relatado que aumenta

a tens&o de escoamento e viscosidade (KOLOUR, 2018).

No trabalho de Sun et al., (2016), relata que a tensdo de escoamento e
viscosidade plastica aumenta com o aumento de NFC, onde foram calculados a partir

do ensaio de slump test.

Ja para Sargenius (2011), ocorreu um efeito oposto de Kolour (2018),
relatando que nao ocorreu efeito significativo na reologia, aumentando a necessidade
de superplastificantes, para nao ficar rigida. Onde a reologia é possivel estudar as
propriedades frescas dos compdsitos (FILHO, et al., 2020).

A tabela 01, mostra a relagdo entre alguns dos estudos realizados e seus

equipamentos utilizados para avaliar as propriedades no estado fresco de NFC com

compaosito cimenticio.
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Tabela 1: Estudos realizados das propriedades frescas dos compositos cimenticios com NFC’s

Equipamento medidor Autor Resultado

Tensao de escoamento Hoyos, C. et al. 2019 5,17Pa 0,1%.
Diminui a trabalhabilidade em
maiores teores de NFC

Flow table Kolour, 2018 Reduziu 10% com 0,5% NFC
e 16% com 1,0% NFC
Indicando que o aumento da
NFC diminui a trabalhabilidade

Viscosidade medida com 0,5N.m.s
Misturador rotacional com
amperimetro

Reometro controlado por Sun etal 2016 Tensao de cisalhamento
tensao com faixa de 90MPa a 200 rotagdo por s
cisalhamento 1s 'a 1000 s! Viscosidade plastica aumenta

com o teor de 0 para 0,28%
NFC/OWC de 0,109 para 0,27
Pa.s

Fonte: Autora (2021).

2.2.2 Influéncia dos materiais celulésicos no estado endurecido em compdsitos

cimenticios

Os materiais cimenticios sdo frageis quando submetidos a uma carga,
possuem baixa resisténcia mecanica a tragao, por conta da fissuragao que se inicia
em escala nanométrica, onde essas fissuras influenciam a durabilidade uma vez que
facilita a entrada de agentes agressivos no meio (CORREIA, 2015).

Atualmente o uso de materiais para reforco de matrizes cimenticias com o
intuito de melhorar as caracteristicas relacionadas aos esforcos de tragdo em
concretos tem sido frequente. Dentre os tipos de fibras comumente utilizadas, as
principais sao: fibras poliméricas, fibras metalicas, fibras vegetais e fibras minerais.
Na matriz cimenticia, as fibras geram dois efeitos importantes a primeira de controlar
a fissuracado e micro fissuracdo, conferindo ductilidade e melhorando a tenacidade
(RODRIGUES, et al. 2017).

Estudos realizados mostram que a utilizacado de NFC aumenta a tenacidade a
fratura, onde elas foram ineficazes para a prevencao do inicio de fissuras, porém sao

eficazes para a prevencgao de crescimento de rachaduras (PETERS et al. 2010).

Foi produzido argamassa por Sargenius (2011), com teores distintos de
celulose nanofibrilada para avaliacdo da resisténcia a flexao e compressao depois de

28 dias em que observou que com os teores de 1% de NFC apresentaram melhores
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resultados.

Hoyos et al. (2019) fez analises em pastas cimenticias com dosagens de NFC
entre 0,1% a 0,4%, para determinar a sua rigidez variando a temperatura de 35 entre
250°C. Eles observaram que as concentragdes de 0,2%, 0,3% e 0,4% obtiveram-se
um maior controle a microfissuras geradas pela evaporagédo da agua, como pode ser

observado pela imagem abaixo.

Foi também estudado a utilizagdo da NFC com teores de 1%, 3% e 5% para
producéo de concreto em po reativo, tendo um aumento de 50% na energia de fratura

comparado ao material ndo reforgado (PETERS et al. 2010).

Ja Onuaguluchi et al. (2014) fizeram um estudo mostrando que em
comparagao com a mistura de referéncia onde n&do havia porcentagem de NFC, o
aumento percentual na resisténcia a flexdo e absor¢cédo de energia das misturas com
0,1% de NFC foi de 106% e 184%, respectivamente.

A adicdo de NFC’'s em matriz cimenticia visa melhorar as propriedades
mecanicas no desenvolvimento de compadsitos a base de cimento através de materiais
mais sustentaveis. Os trabalhos mais importantes da area comegam a aparecer em
2009. A lista de trabalhos desenvolvidos com intuito de propriedades mecanicas no
estado endurecido se encontra na Tabela 02.

Tabela 2:Estudos realizados de compésitos cimenticios com NFC’s no estado endurecido.

Autor Solicitagao mecanica Resultado
Claramunt, et al. 2019 Modulo de Ruptura 18MPa com 0,1% NFC
Modulo de Elasticidade 11GPa com 0,1% NFC
Correia, et al. 2018 Modulo de ruptura 19,9 MPa
Tenacidade a fratura 1,15 MPa 1% NFC
Kolour 2018 Resistencia a compresséao 48 MPa 0,5% NFC
Sun, et al. 2016 Resistencia a flexao 13,93 MPa 0,4% NFC
Correia, et al. 2015 Resistencia a Flexao 11,1MPa com 1% NFC
Médulo de Ruptura 13MPa com 1% NFC
Onuaguluchi et al. 2014 Resistencia a Flexao 5,2MPa com 0,5% NFC
Ardanuy, et al. 2012 Mddulo de Flexdo 4.1GPa
Resisténcia a Flexao 14 MPa 1% NFC
Filho, R. et al. 2011 Mddulo de Flexdo 6,5 GPa
Resistencia a Flexao 13,1 MPa 1% NFC
Sargenius 2011 Resistencia a Compresséao 62MPa com 0,5% NFC
Resistencia a Flexao 8,70MPa com 0,5% NFC

Fonte: Autora (2021).
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3 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Foi implementado um programa experimental para avaliagdo dos compdsitos
cimenticios com adigao de NFC'’s e correlacionar o efeito de um tipo de cimento (CPV
ARI), com comportamento no estado fresco, através do indice de consisténcia, e
endurecido, em fungdo da determinagdo das interagdes quimicas e mecéanicas em
duas fases de hidratacdo. Na Figura 7 é apresentada o fluxograma que resume a
programacao do planejamento experimental da pesquisa:

Figura 7: Planejamento experimental

[ Caracterizacdo dos materiais

Producao dos compositos
cimenticios com os teores de NFC's

J

[ Ensaio no estado fresco ] [ Ensaio do estado endurecido }

{ Flow Table ] [ Resisténcia a tragao na flexao ] [ Resisténcia a compressao ]

Analise dos resultados

Fonte: Autora (2021).

3.1 Caracterizagao dos materiais empregados na pesquisa

Os materiais empregados na pesquisa (cimentos e celulose nanofibrilada)
foram caracterizados com intuito de verificar sua composicdo e assim avaliar as

interagdes das NFC’s com o cimento (CPV ARI).
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3.1.1 Celulose nanofibrilada (DRX)

A celulose nanofibrilada empregada nessa pesquisa pode ser observada na
Figura 8, foi desenvolvida no Programa de Pdés-graduagao em Engenharia Florestal

na Universidade Federal do Parana na data de 2016.

Fonte: Autora (2021).

As NFC’s foram produzidas a partir da polpa de Pinus sp. e foi submetida a
um processo de desintegracdo mecanica em moinho Bauer durante o tempo de cinco
minutos em baixa consisténcia (2%) com o objetivo de promover a individualizagao,
seguindo entdo para as etapas de lavagem para retirada do excesso do licor de
cozimento e centrifugacgéo.

O ensaio para caracterizagdo das NFC’s sao difracao por raios-X (DRX)
realizado no laboratério CMCM — Centro de Multiusuario de Caracterizacdo de

Materiais.
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3.1.2Cimento

Na pesquisa foi avaliado um tipo de cimento, cimento Portland de alta
resisténcia inicial (CPV ARI) da marca Itambé, de acordo com a ABNT NBR 5733. A
escolha desse cimento é justificada por ndo apresentar adi¢des pozolanicas em sua
composi¢cdo e assim nao influencia no estudo. Na tabela 3 possui informacgdes

técnicas do cimento utilizado.

Tabela 3: Caracteristicas cimento CPV - ARI

Parametros CPV-ARI
Tempo de inicio de pega (horas) 21
MgO % <65
SOs3 <45
Perga ao fogo % <6,5

Fonte: ITAMBE (2018).

3.2 Matriz experimental

Para a pesquisa experimental foram utilizados 3 teores de NFC’s com um tipo

de cimento.

e Cimento CPV ARI - Fator fixo;
e Agua - Fator Fixo;
e Teores de NFC: 2,5%, 5,0% e 7,5%.

Na tabela abaixo pode se observar as dosagens de cada amostra realizada

no estudo.
Tabela 4: Dosagem dgs amostras.
Amostra Cimento (g) Agua (g) NFC (g)
Referéncia 500 225 0
2,5% 500 225 12,5
5,0% 500 225 25
7,5% 500 225 37,5

Fonte: Autora (2021).
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Com um fator de agua e cimento (a/c) =0,45. Ja os teores de NFC empregados

nessa pesquisa foram os mais empregados por outros autores.

3.3 Procedimento de mistura

O procedimento de mistura das pastas cimenticias teve como base a ABNT
NBR 16541:2016. A padronizagdo no procedimento de mistura € extremamente
importante para que as NFC’s sejam dispersas de forma homogénea. O tempo de
mistura adotado foi de 2 minutos. O procedimento foi seguido conforme os passos

abaixo:

o Mistura manual das NFC’s com a agua;

o Mistura do cimento na argamassadeira com capacidade de 5 litros de
eixo vertical e em velocidade lenta por 1 minuto;

o Adigao da agua e homogeneizagao por mais 30 segundos;

o Etapa final o equipamento é desligado para que seja feita a raspagem
da cuba com o auxilio de uma espatula e por fim mais 30 segundos de mistura na

velocidade lenta.

]
’ |

Fonte: Autora (2021).
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3.4 Flow table

Os compdsitos cimenticios com adicdo de NFC’s foram submetidas a
avaliacao da consisténcia no estado fresco por meio do ensaio de Flow Table
seguindo a NBR 13276:2016.

Neste ensaio foi realizado os compdésitos cimenticios seguindo os
procedimentos de mistura ja comentado no subitem 3.3, em seguida foi levado para
mesa para ocorrer o espalhamento dela, a pasta cimenticia € moldada em um tronco

de cone metalico.

Apos o arrasamento, se retira 0 molde tronco cénico no sentido vertical e a
manivela da mesa é acionada para determinar o indice de consisténcia, de maneira
que a mesa suba e caia trinta vezes em 30 segundos. Apds a ultima queda da mesa,
executou-se a medida do didmetro da argamassa espalhada na mesa em trés pontos

distintos.

3.5 DRX

Para a realizagao do ensaio de DRX apds os ensaios mecanicos, foi coletado
amostra de cada idade e interrompido a hidratacdo das pastas cimenticias com a
utilizacdo do alcool isopropilico. Imergindo a amostra por 24 horas com o alcool
isopropilico e depois seco em estufa a 40°C por 24 horas, para evaporag¢ao do alcool.
Esse método a agua que era contida nos poros dos fragmentos é substituido pelo
alcool isopropilico e assim a hidratacao € interrompida na idade necessaria (FILHO,
etal., 2021).

Na caracterizagado quimica, a difratometria de raios-X foi realizada com intuito
de avaliar os compostos formados ou consumidos. Os dados de difragao de todas as
amostras da tese sdo coletados em um difratdbmetro, operando em modo de
transmissdo, usando a radiagdo CuKa1 (A = 1,54056 A), na faixa de 10 a 70 °, com

tamanhos de grau de 0,015 ° e um tempo de contagem de 100s a cada 1,05 °.

Todas as séries de amostras estudadas foram recobertas com uma fina pelicula
condutora de ouro e submetidas a uma tensdo de aceleracao de feixe de elétrons.
Sera utilizado nas analises o microanalisador EDS acoplado, permitindo a obtengao

de informagdes quimicas em areas da ordem de micrometros.
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3.6 Caracterizagcao mecanica

A evolugéo da resisténcia em duas fases (7 e 28 dias) de hidratagcédo avaliada
por meio do desempenho a compressao e a tragao na flexao dos sistemas cimenticios
com adigdo NFC’s, teve por objetivo a verificacdo da variacdo da resisténcia
mecanica, devido a influéncia e adicao NFC’s.

Os ensaios de resisténcia a compressao e tracdo na flexao foram realizados de
acordo com a norma NBR 13279 (ABNT, 2005).

3.6.1 Resisténcia a compressao

A realizagdo deste ensaio seguiu a NBR 13279:2005, e tem como objetivo
avaliar o comportamento mecanico em relagao a resisténcia a compressao.

Para este ensaio foram desenvolvidos 4 corpos prismaticos para cada traco,
com dimensdes 5cm x 10cm. Os moldes devem ser feitos com o compdsito cimenticio
recém-preparado, apds o preparo com o molde fixo a mesa de adensamento entdo o
composito cimenticio deve ser colocada no molde em quatro camadas iguais de
aproximadamente um quarto da altura do molde, com o auxilio de uma espatula. Em
cada camada deve ser aplicados 30 golpes uniformes usando um soquete normal,

sendo estes golpes homogeneamente distribuidos.

Fotografia 2 - Compdsito cimelnticio em corpos prismaticos.
] pre=

Fonte: Autora. (2021).
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Os corpos de prova permaneceram de 24h a 48h nos moldes para serem
desmoldados e permanecem em temperatura de aproximadamente 23°C e umidade
relativa do ar entre 60% e 65%, com cura ambiente.

Utilizando uma maquina universal de ensaios EMIC, DL10000, a carga foi
aplicada com velocidade de 1mm/min, para ensaio nos dias 7 e 28, conforme

Fotografia 3.

Fotografia 3 - Representaiéo esquematica ensaio de compressao

Fonte: Autora (2021)

3.6.2 Resisténcia a tracado na flexao

O ensaio de tracao na flexdo seguiu as especificagdes da ABNT NBR 13279
(2005), seguindo os mesmos procedimentos do ensaio a compressao para moldar os
corpos de prova. As amostras prismaticas foram ensaiadas na maquina universal
descrita no subitem 3.5.1. Os corpos de prova prismaticos irdo ser submetidos ao
ensaio apds o processo de cura em 7 dias e em seguida em 28 dias, com a carga

aplicada com velocidade de 1mm/min, conforme Fotografia 4.
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Fotografia 4 - Ensaio de tracido na flexao.

Fonte: Autora (2021)

4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Caracterizagao dos materiais

4.1.1 Cimento

Para caracterizagédo do cimento CPV ARI foi realizado o DRX representado no grafico

abaixo:
Grafico 1 - Difratograma CPV ARI
300 « #Cas04 Sulfato de calcio
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Fonte: Autora (2021).

O difratograma do CPV ARI indica as principais fases do cimento Portland,
como a alita (C3S), belita (C2S), gipsita (CaS04.2H20) e calcita (CaCO3). Tanto a
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calcita, quanto a gipsita sdo minérios constituidos por calcio. Dessa forma, a gipsita,
a qual possui 32,5% de CaO, é misturada com o clinquer para controlar a pega e
possui grande influéncia sobre a resisténcia final da pasta de cimento (GURGEL,
2020).

4.1.2 Celulose Nanofibrilada (NFC)

Para a caracterizacao da celulose nanofibrilada foi realizado DRX mostrado

abaixo.

Grafico 2 - DRX Celulose Nanofibrilada
C
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Fonte: Autora (2021).

Para analise de DRX da celulose nanofibrilada foi possivel identificar que a
amostra atingiu o pico em torno de 26 = 29,26, que é atribuivel ao componente de
celulose | cristalina, segundo o indice de Miller (FRENCH e CINTRON, 2013).

4 1.3 Pastas Cimenticias com NFC

O Difratograma das pastas cimenticias aos 7 dias é apresentado nos graficos

a seguir:
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Grafico 3 - DRX pasta cimenticia referéncia
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Fonte: Autora (2021).

Grafico 4 - DRX Pasta cimenticia com 2,5% NFC
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Fonte: Autora (2021).
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Grafico 5 - DRX Pasta cimenticia com 5,0 % NFC
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Fonte: Autora (2021).
Grafico 6 - DRX Pasta cimenticia com 7,5 % NFC
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Fonte: Autora (2021).

Pode-se notar que a magnitude dos picos em torno de 26= 18,02, 26= 29,46

e 26= 34,10 de portlandita e 26= 47,02 de calcita aumentaram aos 7 dias das pastas

com NFC’s quando comparados a amostra referencial. Os autores Santos et al. (2021)

justificam o fato das NFC’s introduzem um processo de hidratagdo mais rapido e assim
producao de produtos hidratados como a portlandita e calcita.

O Difratograma das pastas cimenticias aos 28 dias € apresentado no grafico a

sequir:
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Grafico 7 - Difratograma da pasta cimenticia referéncia
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Fonte: Autora (2021).

Grafico 8 - Difratograma da pasta cimenticia com 2,5% NFC
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Fonte: Autora (2021).
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Grafico 9 - Difratograma da pasta cimenticia com 5,0% NFC
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Fonte: Autora (2021).
Grafico 10 - Difratograma da pasta cimenticia com 7,5% NFC
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Fonte: Autora (2021).

Pode observar que quando comparados as amostras de DRX de referéncia
com as outras com NFC, ocorre diminuigdo dos picos de portlandita e calcita, nos
angulos de 206= 18,02, 26= 29,46, 26= 34,10 e 26=47,02.

Segundo Martins et al. (2021) isso ocorre devido a ao consumo acelerado de
portlandita ocasionando assim o refinamento dos poros.

Para justificar a queda no pico de etringitas o autor Kamasamudram et al.
(2021) comenta que a NFC se liga quimicamente ao Ca ?* através de ligagbes

eletrostaticas ocasionando uma redugdo no agrupamento de portlandita na matriz
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hidratada. Essa redugédo tem como consequéncia reduzir a quantidade de formagao
de gesso e, posteriormente, na producao de etringita.

Como ocorreu uma queda de portlandita reduzindo os poros e queda de
etringita isso pode implicar que quando utilizado em concreto/argamassas pode
ocorrer a diminuigdo da zona de transi¢cao (TEIXEIRA, 2020).

Em uma zona de transi¢do no concreto, agua se acumula entre agregado
miudo, graudo e zona periférica onde € pobre em C-S-H gel, composto quimico
responsavel pela boa resisténcia mecanica do concreto, que tem como consequéncia

o fato de que é nesta regido onde se inicia a falha do concreto. (TEIXEIRA,2020).

4.2 Flow table
No ensaio de Flow Table foi possivel obter os resultados conforme os graficos

11.

Grafico 11: Resultados do Flow Table
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Fonte: Autora (2021).

Pode-se observar no grafico 1 que a adicdo de NFC’s afeta o
espalhamento das pastas cimenticias, comparando com a amostra referencial e a
amostra menor espalhamento ocorreu diminuicao de 16% ocasionando a diminuicao
da sua trabalhabilidade e consisténcia.

A reducdo destes fatores deve estar associada ao fato de a NFC
gerarem maior coesao na mistura, ocasionando a diminuicdo do espalhamento na

mesa do flow table. Segundo a pesquisa de Kolour (2018), a trabalhabilidade e
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consisténcia que diminuiu nas pastas cimenticias com a NFC, ocorre devido ao fato

delas reterem agua no estado inicial da mistura por serem hidrofilicas.

4.3 Resisténcia a compressao

O ensaio de resisténcia a compressao foi realizado em duas diferentes idades
de 7 e 28 dias nas pastas cimenticias para cada uma das taxas de NFC 2,5%, 5% e

7,5 além dos corpos de prova referencial. Os resultados podem ser observados no

grafico 12.
Grafico 12: Resisténcia a Compressao 7 dias
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Fonte: Autora (2021).
Grafico 13: Resisténcia a Compressao 28 dias
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Pela analise de variancia (ANOVA) e teste de Tukey conforme Figura 9, todas
as amostras nao apresentaram diferenca significativa aos 7 dias. Na idade de 28 dias,
houve um aumento significativo da amostra 2,5% NFC em relacdo as amostras de
referéncia e 7,5% NFC. Todas as amostras apresentaram um ganho significativo de

resisténcia, aos 28 dias.

Figura 9: Analise de variancia (ANOVA) e teste Tukey
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Fonte: Autora (2021).

Aos 7 dias de idade a pasta cimenticia com NFC de 2,5% mostrou um ganho
de resisténcia a compresséo de 14% comparada a pasta cimenticia sem NFC, porém
esse aumento nao foi significativo. Aos 28 dias de idade a pastas cimenticia teve
comportamento semelhante a idade anterior. Mostrando um ganho significativo de
33,5% em relagao a referéncia. Sargenius et al. 2011, também atingiu resultados
semelhantes com 62 MPa aos 28 dias na amostra de menor teor de NFC 0,2%.

Ja a pasta cimenticia com 5% de NFC em sua composi¢ao, aos 7 dias obteve
resisténcia inicial maior que as demais amostra. Porém aos 28 dias, ela tem um ganho
de 14% em relacao a referéncia, apesar de nao ser estatisticamente relevante.

A amostra com maior teor de NFC 7,5% também apresentou melhora em sua
resisténcia a compressao em relagdo a amostra referéncia, um ganho de 4,4% em 7
dias e 8% em 28 dias.

Deve-se verificar que segundo a literatura ja menciona, conforme o aumento

da NFC na pasta cimenticia deve ocasionar aglomeragdo, quando nao ocorre
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dispersao uniforme, conforme o que houve com a amostra de 7,5% de NFC, aos 28
dias, que possui uma resisténcia inferior em relagcéo a de 2,5%.

Logo o aumento da resisténcia se justifica de acordo com o estudo de
Onuaguluchi et al. 2014, o qual afirma que o aumento compresséo se da pelo fato de
as NFC melhorarem o grau de hidratagdo da mistura com a pasta cimenticia. Devido
a hidrofacilidade das NFC quanto a adesao as pastas cimenticias assim promovendo
uma adesao maior a pasta cimenticia fazendo com que ocorra um canal de transporte

da agua para particulas que geralmente nao iriam conseguir ser hidratadas.

4.4 Resisténcia a tracao na flexao

O ensaio de resisténcia a tracdo na flexao realizado em duas idades 7 e 28
dias nas pastas cimenticias, cada uma com taxas de NFC em sua composi¢cao
variando de 2,5%, 5,0% e 7,5% além dos corpos de provas referenciais. Os resultados

podem ser vistos no grafico 14.

Grafico 14 - Resisténcia a Trag¢ao na Flexao
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Pela analise de variancia (ANOVA) e teste de Tukey conforme Figura 10, as
amostras com e sem adi¢cao de celulose nanofibrilada ndo apresentaram diferenga
significativa aos 7 e 28 dias. A amostra de 7,5% de NFC apresentou um aumento
significativo aos 28 dias.

As amostras com 5% em idade de 7 dias apresentaram um aumento de 11,3%
de resisténcia em relacdo a referencial. E na analise dos 28 dias ela obtém uma
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melhoria em sua resisténcia em 21,1% comparando com a amostra referencial. Porém

esses aumentos nas duas idades nao foram significativos.

Na figura 12 sdo mostradas as diferencas entre as médias significativas, no

qual pela analise de variancia (ANOVA) e teste Tukey.
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Figura 10: Diferencgas entre as médias significativas
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Grafico 15: Analise das variaveis estudadas
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Com o grafico de radar acima pode se analisar que a maior area
contemplando as trés variaveis mecanicas estudadas, sendo elas resisténcia a tragao
na flexao, resisténcia a compressao e flow table, foi com o teor de 2,5% NFC, o

qualificando como o melhor tracgo.
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5 CONCLUSAO

Nesse trabalho, as propriedades frescas e endurecidas de pastas cimenticias

com adigcédo de celulose nanofibrilada foram investigadas. Com base nos resultados

experimentais apresentados, as seguintes conclusdes sao tiradas:

*

Ocorreu diminuicdo na trabalhabilidade com todos os teores de NFC’s
adicionados nas pastas cimenticias, principalmente a de 5,0% NFC
apresentando reducéo de 16% com relacéo a pasta referencial;

A adicédo de 2,5% de NFC’s aumentou significativamente a resisténcia a
compressao aos 28 dias, quando comparada com a amostra de referéncia
e 7,5% NFC’s;

Para os ensaios de DRX, as amostras com NFC’s apresentaram um
aumento de portlandita e calcita em relagdo a amostra de referéncia, aos 7
dias. Porém, aos 28 dias houve um consumo de portlandita e calcita das
amostras com NFC’s, que ocasionou em uma reducdo dos picos em
comparacgao as amostras de referéncia;

Se utilizada em concreto e argamassas a NFC pode ocasionar a diminuigao
das zonas de transic¢ao;

As amostras submetidas ao ensaio de tragdo na flexdo ndo apresentaram
diferenca estatistica tanto aos 7 como aos 28 dias. Houve uma tendéncia
de estabilizacido deste parametro entre 7 e 28 dias. As NFC’s nao
aumentaram significativamente a resisténcia a tragao na flexao.

O traco mais adequado baseado nos ensaios é com a NFC de 2,5%.
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