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RESUMO

CORREIA, V. C. Producao e caracterizacao de polpa organossolve de bambu
para reforco de matrizes cimenticias. 2011. 119 f. Dissertacdo (Mestrado) —
Faculdade de Zootecnia e Engenharia de Alimentos, Universidade de S&o Paulo,

Pirassununga, 2011.

A utilizacdo de fibras vegetais como reforco de matrizes frageis de cimento é
justificada pelo baixo custo, alta disponibilidade, principalmente em paises como o
Brasil, que possui agricultura desenvolvida, boas condi¢cbes edafo-climaticas e
grandes areas para cultivo. No entanto, em razdo da alta alcalinidade do cimento a
matriz reforcada tem a durabilidade comprometida pela degradacao das fibras. Uma
medida para minimizar esse ataque alcalino é a dissolucdo da lignina e da
hemicelulose das fibras, menos resistentes em condi¢cdes de pH elevado, através da
polpacdo quimica, processo que individualiza as fibras celulésicas, que podem ser
utilizadas como reforco de compdsitos cimenticios em substituicdo parcial as fibras
sintéticas. As polpas aplicadas para este fim sdo comumente produzidas pelo
processo Kraft. Uma alternativa mais limpa a este processo é a polpacao
organossolve que usa reagentes organicos durante o cozimento e proporciona
facilidade para recuperacéo do solvente no final do processo. O bambu possui fibras
de elevada resisténcia mecéanica, portanto sua utilizacdo como matéria-prima para
producdo de polpas celulésicas € justificada por ser um material viavel, de facil
aplicacéo, rapido crescimento e pronta disponibilidade. A proposta deste trabalho foi
a producao de polpa de bambu pelo processo organossolve utilizando as variaveis
tempo x temperatura com a finalidade de encontrar a condicdo Otima para o
processo, de forma que houvesse melhor rendimento e que as caracteristicas
quimicas, fisicas e morfolégicas da polpa fossem compativeis as exigidas para
utilizagdo como refor¢co de matrizes cimenticias. A melhor condi¢do foi 0 cozimento a
temperatura de 190°C durante 2 h. O tempo de 1 h de cozimento foi insuficiente para
a solubilizacdo da lignina e o periodo de 3 h € inviavel devido a degradacdo da
cadeia de celulose. Foram produzidos pelo método de succdo a pressao negativa,

compoésitos com matriz de cimento com substituicdo parcial de metacaulim e



testados os teores de 6, 8, 10 e 12% de polpa de bambu como reforgo. O teor de
polpa definido como ideal foi 8%, 0 mesmo encontrado na literatura para polpa Kraft
de bambu. Produziram-se placas com duas composi¢cdes. Uma com substituicdo
parcial de 25% do cimento por metacaulim e a segunda com substituicdo de 25% do
cimento por calcario moido. Os compositos contendo metacaulim foram submetidos
a envelhecimento acelerado por meio de 50, 100 e 200 ciclos de imerséo e secagem
para avaliacdo da durabilidade. As propriedades fisicas foram melhoradas com os
ciclos de envelhecimento, ocasionando diminuicdo na porosidade aparente pela
migracéo dos produtos da hidratagdo do cimento para a zona em torno das fibras, e,
em consequéncia, melhorias nas propriedades mecéanicas de médulo de ruptura
(MOR), limite de proporcionalidade (LOP) e médulo de elasticidade (MOE), tanto
para a substituicdo parcial do cimento por metacaulim como para calcario. Houve
diminuicdo na energia especifica (EE) com os ciclos de imersdo e secagem,
justificada pela maior aderéncia entre fibra-matriz. Observados os parametros de
polpacao organossolve adotados para o bambu, essa polpa apresenta-se viavel para

reforco de matrizes inorganicas a base de cimento Portland.

PALAVRAS-CHAVE: polpa celulésica, bambu, polpacdo organossolve, reforco,

compdésitos cimenticios.



ABSTRACT

CORREIA, V. C. Production and characterization of bamboo organosolv pulp
for reinforcement cementitious matrices. 2011. 119 f. Dissertacdo (Mestrado) —
Faculdade de Zootecnia e Engenharia de Alimentos, Universidade de Sao Paulo,

Pirassununga, 2011.

The use of natural fibers as reinforcement for brittle cement matrices is justified by
the its low cost, high availability, especially in countries like Brazil, which has
developed agriculture, good soil and climatic conditions and large areas for
cultivation. However, due to the high alkalinity of cement the reinforced matrix has it
durability compromised by the fiber degradation. One measure to minimize this
alkaline attack is the dissolution of lignin and hemicellulose fibers, that are less
resistant under conditions of high pH, by chemical pulping, that is a process that
individualizes the cellulosic fibers, which can be used as reinforcement of
cementitious composites in partial replacement synthetic fibers. The pulps applied for
this purpose are commonly produced by the kraft pulping process. A cleaner
alternative to this process is the organosolv pulping that use organic reagents during
cooking and provides facility for solvent recovery at the end of the process.The
bamboo fibers have high mechanical strength, therefore their use as raw materials
for production of cellulose pulps is justified because it is a viable material, easily
applied, rapid growth and ready availability. The purpose of this study was the
production of bamboo pulp by the organosolv process using the variables time vs
temperature in order to find the optimum condition for the process, so that there was
a better yield and that the chemical, physical and morphological characteristics of the
pulp were compatible to those required for use as reinforcement in cementitious
matrices. The best condition was the cooking temperature of 190°C for 2 h. The time
of 1 h of cooking was insufficient to solubilize the lignin and the time of 3 h is
infeasible due to degradation of the cellulose chain. The composites with matrix of
cement and with partial replacement of metakaolin were produced by the method of
negative pressure suction and tested the levels of 6, 8, 10 and 12% bamboo pulp as

reinforcement. The pulp content was defined as an ideal 8%, as found in the



literature for bamboo Kraft pulp. The plates were produced with two compositions.
One with partial substitution of cement by 25% of metakaolin and the second with
25% replacement of cement by limestone. The composites containing metakaolin
were subjected to accelerated ageing through 50, 100 and 200 wet and dry cycles for
durability evaluation. The physical properties were improved with the ageing cycles,
decreasing the porosity by migration of the cement hydration products to the zone
around the fibers and, consequently, improvements in mechanical properties of
modulus of rupture (MOR), limit proportionality (LOP) and modulus of elasticity
(MOE) for both the partial replacement of cement by metakaolin as for limestone. The
decreased of the specific energy (EE) with the wet and dry cycles was due to the
higher adhesion between fiber-matrix. With the observation of the parameters
adopted for bamboo organosolv pulping, this pulp has to be feasible for

reinforcement of inorganic matrices based in Portland cement.

KEYWORDS: cellulose pulp, bamboo, organosolv pulping, reinforcement,

cementitious composites.
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1 INTRODUCAO

A celulose € o principal componente em plantas herbaceas e madeiras.
Comercialmente a celulose é usada principalmente na producdo de papel ou
processada diretamente para utilizagdo com reforco em materiais de construcéo. O
aumento da demanda por matérias-primas para essa producdo deu inicio as
pesquisas para utilizacdo potencial da biomassa lignocelulosica. Para extracao
dessa celulose utiliza-se de processo de polpacdo através de procedimentos
mecanicos e/ou quimicos. A polpacdo quimica consiste na individualizacdo das
fibras por meio da solubilizacido e da remocgé&o da lignina, hemicelulose e extrativos

presentes na matéria-prima.

No Brasil, as industrias de celulose e papel utilizam predominantemente o processo
Kraft de polpacdo, que tem como agente de cozimento o hidroxido de sédio e o
sulfeto de sbédio e as matérias-primas utilizadas sdo madeiras. Entretanto, o
processo Kraft tem como inconveniente o alto custo de investimento inicial da planta
industrial e presenca de gases e odores fortes préximo a industria. Para implantacao
de uma pequena planta industrial para producédo de celulose em baixa escala, uma
alternativa é o processo organossolve de polpacado, que proporciona diminuicdo do

impacto ambiental e baixo capital de investimento inicial.

Segundo Pimenta (2005), a polpacédo organossolve é considerada um processo nao
convencional, que pode ser conduzida com grande variedade de solventes
organicos, tais como acetona, acido acético, etanol e metanol, associados com agua
em vérias proporc¢6es, podendo variar de 10 a 50%. O uso de solventes de menor

custo € uma alternativa bastante viavel para a utilizacdo desses processos.

Alguns tipos de materiais ndo madeiras podem ser utilizados na produc¢ao de polpa,
tais como bagaco de cana, bambu, algodéo, linho, sisal, juta, rami, abaca, crotalaria,
palha de cereais (trigo, milho, arroz, centeio e outras) e residuos agricolas em geral
(CURVELO et al., 1990).

O bambu, um material renovavel de rapido crescimento com simples processo
produtivo, € uma boa opcéo para extracao de fibras ou na utilizacdo como material

estrutural em construgdes. Outras caracteristicas que fazem do bambu uma
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alternativa na utilizagdo como material de construgdo incluem as favoraveis
propriedades mecanicas, alta flexibilidade, rapida taxa de crescimento, baixo peso,

alta eficiéncia no resgate de CO, da atmosfera e baixo custo.

O uso de fibras vegetais esta em grande evidéncia considerando as questdes de
sustentabilidade e busca por um destino final dos residuos da producéo
agroindustrial e a preocupac¢éo na substituicao de fibras sintéticas, mais caras e com
grande dispéndio de energia durante a producdo, como reforco de materiais
destinados a engenharia, sejam eles compodsitos cimenticios ou poliméricos.
Segundo Torgal e Jalali (2010), o uso de recursos renovaveis na industria da
construc@o contribui para um padrdo de consumo mais sustentavel de materiais de

construcao.

As fibras naturais tém potencial para serem usadas como refor¢co para superar as
deficiéncias inerentes em materiais cimenticios. A funcéo das fibras naturais em uma
matriz de cimento relativamente fragil € conseguir e manter a resisténcia e a
ductilidade do compésito, enquanto a durabilidade das fibras em uma matriz
cimenticia altamente alcalina deve ser levada em consideracdo e garantida pela
modificacdo feita na superficie da fibora ou na composicdo da matriz
(RAMAKRISHNA; SUNDARARAJAN, 2005). Um meio de contornar esse problema é
a utilizacéo das fibras na forma de polpas celulésicas.

O uso das fibras sob a forma de polpas em comparacdo as macrofibras tem a
vantagem de conferir menor susceptibilidade ao ataque quimico por compostos
alcalinos da matriz, pois o préprio processo de producdo das polpas promove a
retirada, em maior ou menor extensao, da lignina, que é facilmente degradada. A
reducdo do material ao nivel de fibras individuais por polpacdo quimica remove
extrativos que podem interferir no processo de hidratacdo do cimento. A polpa pode
ser facilmente misturada a matriz, permitindo a insercdo de um maior teor de fibras,
nao prejudicando tanto a trabalhabilidade da mistura como quando ha insercdo de
macro-fibras (COUTTS; WARDEN, 1992).
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo geral deste trabalho foi a producéo de polpa celulésica de bambu pelo
processo organossolve de polpacdo, seguida da avaliacdo e da aplicacdo dessa

polpa como reforco de matrizes cimenticias.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

v DefinicAo das melhores condicbes de polpacdo de bambu através da

caracterizacao da polpa;

v Definicdo do teor 6timo de polpa organossolve de bambu como reforco de

matrizes cimenticias;

v Avaliacdo dos efeitos de degradacéo das fibras e da matriz apos submisséo

as condicdes de envelhecimento acelerado.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 BAMBU

A historia do bambu remonta ao comeco da civilizacdo na Asia, sendo aceito que o
bambu teve sua origem no Periodo Cretaceo, um pouco antes da Era Terciaria,
quando surgiu o homem. A origem da palavra bambu permanece um mistério para
os etimologistas, assim como o sdo suas diferentes espécies, cuja identificacdo
ainda se constitui em um enigma para os botanicos. A utilizacdo do bambu foi
descrita desde os anos 1600 a 1100 a.C., conforme consta em antigos caracteres
chineses (LOPEZ, 2003).

O bambu, como € vulgarmente conhecido, pertence a familia Gramineae e
subfamilia Bambusoideae, algumas vezes tratado separadamente como pertencente
a familia Bambusaceae, com aproximadamente 50 géneros e 1.300 espécies, que
se distribuem naturalmente dos tropicos as regibes temperadas. Sua maior
ocorréncia, no entanto, acontece nas zonas quentes e com chuvas abundantes das
regiBes tropicais e subtropicais da Asia, da Africa e da América do Sul. Os bambus
nativos crescem naturalmente em todos os continentes, exceto na Europa, sendo
que 62% das espécies s&o nativas da Asia, 34% das Américas e 4% da Africa e da
Oceania (LOPEZ, 2003).

As espécies de bambu mais difundidas no Brasil sdo Bambusa tuldoides Munro
(bambu comum), Bambusa vulgaris Schrad (bambu verde), Bambusa vulgaris
Schrad var. vittata (bambu imperial, amarelo), Dendrocalamus giganteus Munro
(bambu gigante, balde) e algumas espécies do género Phylllostachys sp (cana da
india) (AZZINI; SALGADO, 1981).

O Brasil conta com a maior diversidade e o mais alto indice de florestas endémicas
de bambu em toda a Ameérica Latina: s&o mais de 130 espécies, representando 32%
das espécies da América Latina e 17 géneros ou 85%, sendo que os Estados de
Sdo Paulo, Minas Gerais, Santa Catarina, Bahia e Parana possuem a maior
diversidade de florestas de bambu (MURAKAMI, 2007).
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Historicamente o bambu tem acompanhado o ser humano, fornecendo alimento,
abrigo, ferramentas, utensilios e uma infinidade de outros itens. Estima-se que
contribua para a subsisténcia de mais de um bilhdo de pessoas. Igualmente
importante, ao lado dos usos tradicionais, tem sido o desenvolvimento de usos
industriais do bambu (SASTRY, 1999).

O bambu é o recurso natural que se renova em menor intervalo de tempo, nédo
havendo nenhuma outra espécie florestal que possa competir com o bambu em
velocidade de crescimento e de aproveitamento por area (JARAMILLO, 1992). A

Tabela 1 faz um comparativo da producéo anual de bambu e madeira de Pinus.

Tabela 1- Comparacéo da produgéo anual de bambu e de madeira (t/ha)

Verde Seco
Producéo anual (t/ha)

Colmo Tronco Total Colmo Tronco Total

Bambu 55,7 - 78,3 36,0 - 47,4
Pinus - 14,0 17,5 - 10,8 13,5
Relagcdo Bambu / Pinus 4,0 4,5 3,3 3,5

Fonte: Van der Lugt et al.(2006).

O bambu protege o solo, sequestra carbono rapidamente e pode ser utilizado junto
com outras madeiras, em reflorestamentos, sendo capaz de fornecer alimento e
matéria-prima de boa qualidade, podendo contribuir para evitar o corte cada vez
mais acentuado das arvores e das florestas tropicais (PEREIRA; BERALDO, 2008).

Por se tratar de uma planta tropical, perene, renovavel e que produz colmos
anualmente e sem a necessidade de replantio, o bambu apresenta um grande
potencial agricola. Além de ser um eficiente sequestrador de carbono, apresenta
excelentes caracteristicas fisicas, quimicas e mecéanicas. Pode ser utilizado em
reflorestamentos, na recomposi¢cado de matas ciliares, e também como um protetor e
regenerador ambiental, bem como pode ser empregado em diversas aplicacdes ao
natural ou apos sofrer um adequado processamento. Porém o bambu ainda € pouco
utilizado, quer seja pelo desconhecimento de suas espécies, de suas caracteristicas
e de suas aplicacdes, quer seja pela falta de pesquisas especificas e pela
divulgacao ineficiente das informagdes disponiveis. No Brasil, 0 uso que se faz do

bambu, excetuando-se a producédo de papel, esta restrito a algumas aplicacdes
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tradicionais, como artesanato, vara de pescar, fabricacdo de moveis e na producéo
de brotos comestiveis (PEREIRA, 2001).

Segundo Pereira e Beraldo (2008), tracando-se um paralelo com a cultura do
eucalipto, pode-se afirmar que atualmente a cultura do bambu se comporta como a
cultura de eucalipto nos anos 1960. No inicio, a implantacdo de bosques de
eucalipto foi vista com muita desconfianca, e principalmente a proposta, entao
inédita, para o seu uso na producao de celulose e papel. Por sua grande importancia
para o suprimento de matéria-prima para variadas aplicacbes, a liberacdo de
recursos financeiros para o desenvolvimento de investigacbes cientificas sobre o
eucalipto tem alcancado cifras inimaginaveis. Poder-se-ia, entdo, conjeturar sobre a
hipétese do grau de desenvolvimento que poderia ser alcancado se apenas uma
infima parte desses recursos fosse alocada na investigagao cientifica sobre o bambu

e no aprimoramento tecnoldgico de suas multiplas aplicacdes.

Lee et al. (1994) observaram que o decréscimo da quantidade e na qualidade dos
recursos florestais tem aumentado o interesse pela busca de materiais renovaveis e
de baixo custo, como é o caso do bambu. Para maximizar a utilizacdo do bambu,
torna-se necessario que suas propriedades fisicas e mecanicas sejam mais
difundidas. As caracteristicas fisico-mecéanicas do bambu dependem da espécie, das
condi¢Bes climéticas, da silvicultura, da época da colheita, da idade do colmo na
época do corte, do teor de umidade, da posicdo em relacdo a altura do colmo, da

presenca ou auséncia de nés e da condicao fitossanitaria dos colmos.

O centro de pesquisas China Bamboo Research Center — CNBRC (2001) destacou
que, em 1980, teve inicio uma intensificacdo do uso do bambu em diversas areas
industriais, sobressaindo-se a producédo de alimentos, a fabricacdo de papel, além
de aplicacbes em engenharia e quimica. Produtos a base de bambu processado
podem substituir, ou até mesmo evitar 0 corte e 0 uso predatorio de florestas
tropicais, destacando-se, dentre outros, produtos como carvao, carvao ativado,
palitos, chapas de aglomerados, chapas de fibra orientada (OSB), chapas
entrelacadas para uso em férmas para concreto (compensado de bambu), painéis,
produtos a base de bambu laminado colado (tais como pisos, forros e lambris),
esteiras, compasitos, componentes para construcédo-habitacdo e industria moveleira,

dentre outros.
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De acordo com Beraldo e Azzini (2004), do ponto de vista agronémico, o interesse
pelo bambu esta intimamente relacionado com a perenidade das touceiras e seu
rapido desenvolvimento vegetativo, que viabiliza a colheita com ciclos inferiores ao
da madeira e apresenta elevados niveis de producdo. Por ser uma espécie perene,
o cultivo de bambu é perfeitamente viavel em terrenos marginais com elevada
declividade, o que possibilita 0 aproveitamento econémico dessa &rea. Além disso,
apresenta um sistema radicular do tipo fasciculado, superficial, rizomatoso e
bastante volumoso (extensédo dos rizomas no solo pode variar de 25 a 187 km/ha,

para as espécies alastrantes), o que contribui para protecdo do solo contra erosao.

A maior utilizagdo de bambu para uso industrial no Brasil foi feita no estado do
Maranh&o, pela indtstria ITAPAGE do Grupo Jodo Santos. O Grupo possuia uma
area plantada de 100000 ha da espécie Bambusa vulgaris, como mostrado na
Figura 1. A producao anual era de 72 t de papel e polpa de celulose pelo processo
Kraft de polpacao, o papel produzido era destinado a embalagens diversas e como
sacaria para cimento (FAO, 2007).

Figura 1- Floresta de Bambusa vulgaris pertencente ao Grupo Jodo Santos, para producédo de polpa
celulésica (PEREIRA; BERALDO, 2008).

Segundo Azzini et al. (1987), no inicio da industria de fabricacdo de papel, o bambu

foi uma das primeiras matérias-primas fibrosas utilizadas. Porém, devido a questdes

econdmicas e de disponibilidade, foi substituido por espécies arb6reas nos paises

de clima temperado, onde se desenvolveu toda a tecnologia de producdo de

celulose e papel.
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3.1.1 Anatomia, constituicdo e composi¢cao do bambu

Segundo Cruz (2002), o bambu, como material orgéanico, € produzido por processos
fotossintéticos localizado nas folhas. O bambu € um compdsito polimérico,
anisotropico, com diferentes propriedades mecanicas em diferentes direcées e nédo
homogéneo, ndo tendo a mesma composi¢éo, estrutura ou caracteristicas em todo
seu volume. A principal fonte de propriedades mecanicas do bambu é a celulose. Na
molécula de celulose sdo definidos trés planos mutuamente ortogonais. Essas
moléculas sdo unidas no primeiro plano por fortes ligagbes de hidrogénio, no
segundo plano por fracas ligagdes de Van der Waals e no terceiro por fortes ligagdes
covalentes. Por ultimo, a hemicelulose é formada por polissacarideos de baixa
resisténcia, constituidos por unidades de acucares (sacarideos). Esses
componentes organicos formam as paredes das células, que compdem os tecidos
do bambu. Nas regides externas das paredes dos colmos encontram-se, em maior

concentracédo, a celulose , hemiceluloses e lignina . (GHAVAMI; MARINHO, 2001).

Basicamente, os colmos de bambu s&do constituidos por feixes fibrovasculares
circundados por um tecido parenquimatoso rico em substancias de reserva, na
forma de amido. As células do tecido parenquimatoso, as fibras e os vasos, sédo os

principais elementos anatémicos existentes nos colmos (BERALDO; AZZINI, 2004).

Segundo Pauli (1998), o bambu é um eficiente fixador de carbono, convertendo-o
através da fotossintese em celulose, hemicelulose e lignina, com crescimento e
colheitas rapidas, fibras longas e fortes e elevada resisténcia mecéanica com um
minimo de gasto energético. Além disso, existe ainda, a possibilidade de se poder

desenvolver todo um conglomerado industrial ao redor do bambu.

Segundo Tomalang et al. (1980), os principais constituintes quimicos dos colmos de
bambu sédo, celulose (60-70%), pentosana (20-25%), hemicelulose e lignina (20-
30%) e, em minoria, constituintes como resinas, tanino e sais inorganicos. No
entanto, essa constituicdo também varia com a regido particular do colmo: nos naés,
observam-se teores menores de extrativos sollveis em agua, de pentosanas, de
cinzas e de lignina, porém, com teores mais elevados de celulose. Por outro lado, o

teor de cinzas (de 1% a 5%) é mais significativo nas camadas internas do colmo,
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contrariamente a silica (teores de 0,5% a 4%) presente em maior quantidade nas
camadas mais externas (LIESE, 1985).

As propriedades dos colmos de bambu estdo fortemente relacionadas com sua
estrutura anatdmica. Macroscopicamente, as propriedades mecanicas do colmo séo
determinadas pela massa especifica, o qual varia aproximadamente de 0,5 a 0,9
g/cm3. A massa especifica depende principalmente do contetdo de fibras, diametro
das fibras e espessura da parede das células. E por isso que varia
consideravelmente dentro do colmo e entre diferentes espécies. A resisténcia

mecanica aumenta durante a maturidade do colmo (LIESE, 1998).

As fibras sé@o caracterizadas pela sua forma delgada. Segundo Grosser e Liese
(1971), o comprimento das fibras influencia na resisténcia mecanica dos colmos.
Entre 78 espécies de bambu analisadas por diferentes autores, um amplo nimero
de comprimento de fibras tém sido encontrado: desde 1,04 mm em Phyllostachys

nigra até 2,64 mm em Bambusa vulgaris como mostrado na Tabela 2.

Tabela 2 - Dimens@es das fibras para diferentes espécies de bambu.

Espécies Comprimento (mm) Largura (um)
Bambusa multiplex 2,20 14
Bambusa tulda 1,45 24
Bambusa vulgaris 2,64 10
Guadua angustifélia 1,60 11
Phyllostachys edulis 1,56 13
Phyllostachys nigra 1,04 10
Phyllostachys reticulata 1,56 13

Fonte: Grosser e Liese (1971).

Em decorréncia do grande nimero de espécies de bambu, as suas propriedades
mecanicas apresentam variabilidades entre as espécies, dependendo também das
dimensdes da amostra, local que foi retirada do colmo e como foi confeccionada
(retirada da parte interna da parede do colmo). Outros fatores como a idade e a
umidade, podem afetar a resisténcia (FERREIRA, 2007).

O bambu apresenta variacbes nas propriedades fisicas. A densidade relativa deve
ser levada em consideracdo como a caracteristica fisica mais importante, pois é a
caracteristica que tem maior influéncia sobre as propriedades mecénicas. A

influéncia do teor de umidade e seu efeito na estabilidade dimensional sao
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estudados como um item basico para analise das propriedades de qualquer produto
florestal (HAYGREEN; BOWYER, 1998).

3.1.2 Bambusa tuldoides

Segundo Azzini et al. (1988), a espécie Bambusa tuldoides Munro é uma das mais
difundidas no Brasil, tendo sido introduzida pelos portugueses na época da
colonizacdo, proveniente do continente asiatico. Sua principal caracteristica
fisiologica é o florescimento esporadico que ocorre em alguns colmos das touceiras,

porém com reduzida producédo de sementes.

Segundo Ciaramello (1970), a espécie Bambusa tuldoides é largamente empregada

nas propriedades agricolas, principalmente no estaqueamento de plantas horticolas.

As fibras de Bambusa tuldoides tém comprimento médio de 1,97mm, no entanto
podem ser consideradas como semilongas, pois ocupam uma posicao intermediaria
entre as fibras de eucalipto e as de pinus (AZZINI et al., 1988). A densidade béasica
varia de 0,407 a 0,712 g/cm®, evidenciando alteracdes nas caracteristicas quimicas
e anatdbmicas dos colmos, com reflexos na sua utilizagdo como matéria-prima
celulésica para producédo de papel. A menor densidade basica esta associada ao
maior custo de exploracdo do material fibroso, bem como ao maior consumo
volumétrico desse material por tonelada de celulose produzida (MACHADO et al.,
1987). Os valores da densidade basica situaram-se entre os das madeiras dos pinus
(0,400 g/cm®) e os dos eucaliptos (0,550 g/cm®), as principais matérias-primas
celulésicas. Os colmos de Bambusa tuldoides apresentam maior quantidade de
massa fibrosa (61,19%) do que os colmos de Bambusa vulgaris (53,32%) e
Dendrocalamus giganteus (46,09%) (AZZINI et al., 1988).

3.2 FIBRAS VEGETAIS

As fibras lignocelulésicas sdo compostas predominantemente por celulose,

hemiceluloses (polioses) e lignina, sendo que a propor¢cao de cada componente
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depende da fonte a partir da qual o material foi extraido, além de poder sofrer
influéncias de condi¢des climéticas, tipo de solo, dentre outros fatores. Pequenas
proporcdes de proteinas, lipideos (gorduras, ceras e 6leos) e cinzas normalmente
também estéo presentes (ZHANG; LYND, 2004).

A estrutura das fibras vegetais é constituida de varias fibras elementares fortemente
ligadas entre si por um material de cimentagdo constituido na sua maioria de lignina,
unindo as microfibrilas e a hemicelulose. As letras de A, B e C da Figura 2 indicam o
seguinte: (A) parede celular composta por celulose, hemicelulose e lignina.
Moléculas de celulose arranjadas em paralelo e agrupadas, chamadas de
microfibrilas, que podem conter de 50 a 80 moléculas de celulose alinhadas com o
eixo da microfibrila; (B) Cavidade, chamada de lume, ao redor do qual ha varias
camadas de microfibrilas espiraladas em varios angulos; (C) Lamelas intermediérias,
constituidas — entre outros — principalmente de lignina, unindo a células ou fibras da
madeira (JASTRZEBSKI, 1987).
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Figura 2 - Estrutura das células das fibras (JASTRZEBSKI, 1987).

3.2.1 Composicgéo das fibras vegetais

3.2.1.1 Celulose

A celulose é o polissacarideo mais abundante da natureza, e a molécula orgéanica
mais abundante da Terra (ROWELL et al., 2005).
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A celulose € um polimero de cadeia longa e linear, constituida exclusivamente por
atomos de carbono, hidrogénio e oxigénio, que formam as unidades de
monossacarideos [-D-glicose unidas por ligacBes glicosidicas, formando a
celobiose, que sdo as unidades repetitivas da celulose. Em funcdo dos grupos
hidroxila presentes na cadeia de celulose, sdo formadas ligacdes de hidrogénio,
gerando elevada regularidade estrutural. Varias moléculas de celulose unidas em
disposicéo paralela umas as outras originam as microfibrilas; grupos de microfibrilas
originam as fibrilas as quais formam as fibras de celulose. As cadeias lineares
formadas aglomeram-se na forma de fibrilas resultando em regides cristalinas,
gerando rigidez e arranjo organizado das cadeias, intercaladas por regidoes amorfas
(PIMENTA, 2005).

As ligacdes de hidrogénio intramoleculares, mostradas na Figura 3, que ocorrem
entre hidroxilas de grupos vizinhos de uma mesma cadeia, conferem rigidez a essas
cadeias. As interacdes intermoleculares, entre hidroxilas de cadeias vizinhas, sao
responsaveis pela formacéo da fibra vegetal. Dessa maneira, cadeias de celulose se
associam com hemiceluloses para formar estruturas lineares de alta resisténcia
conhecidas como microfibrilas (Figura 4) (GENOMICS, 2005).

Cada microfibrila pode ser constituida de até 40 cadeias de celulose e possui de 10
a 20 nm de diametro. Os grupos de microfibrilas originam as fibrilas e estas por sua
vez formam as fibras de celulose, como mostra a Figura 5 (ZYKWINSKA, et al.,
2005).
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As cadeias celul6sicas que fazem parte de regifes cristalinas e ndo cristalinas, séo
rodeadas por hemiceluloses que se associam e se entrecruzam com a lignina nas
fibras celuldsicas (SJOSTROM, 1981).

O tamanho da cadeia celulésica € normalmente dado pelo grau médio de
polimerizacdo (DP) que pode ser determinado por métodos como viscosimetria ou
osmometria. O DP da celulose diminui drasticamente com tratamentos quimicos

intensos, como 0s processos de polpacao e de branqueamento (BENAR, 1992).

A celulose insoluvel em solucdo 17,5% NaOH a temperatura ambiente, é chamada
de a-celulose e considerada como uma forma pura de celulose, enquanto a por¢ao
soltvel (em 17,5% NaOH) corresponde & hemicelulose ou poliose. A holocelulose é
o termo utilizado para indicar a fracao total de carboidrato da planta (hemicelulose e

celulose), a qual € deixada ap6s a remocao da lignina (PATURAU, 1989).

Vérias séo as fontes de onde a celulose pode ser isolada. Além de vegetais e algas,
ela também pode ser produzida por bactérias como Acetobacter xylinum e por
animais marinhos, como os tunicatos. Entretanto, € ainda predominantemente
isolada da madeira, o que a torna um material de lenta regeneracéo, considerando o
tempo que € necessario para que uma arvore possa ser utilizada para produzi-la.
Dessa forma, esfor¢cos devem ser dirigidos para a utilizacédo de celuloses de fontes

lignocelulésicas de rapido crescimento (MATSUMOTO et al., 2001).

A celulose responde isoladamente por aproximadamente 40% de toda reserva de
carbono disponivel na biosfera é a fonte mais abundante deste elemento base dos
compostos organicos. Esta presente em todas as plantas, desde arvores altamente
desenvolvidas até o mais primitivo dos organismos, mas podem também provir de
folhas, como é o caso do sisal, e de frutos, como no caso do algodao; seu conteudo
nestas espécies pode variar muito de acordo com suas caracteristicas morfolégicas,
de 20 a 99% (FENGEL; WEGENER, 1989). A Tabela 3 apresenta o teor de celulose

encontrado em diferentes fontes.
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Tabela 3 - Teor de celulose de diversas fontes.
Matéria —prima  Celulose (%)

Algodao 95-99
Rami 80-90
Bambu 40-50
Madeira 40-50
Casca de arvores 20-30
Musgos 25-30
Bactérias 20-30

Fonte: Fengel e Wegener (1989)

3.2.1.2 Lignina

A palavra lignina vem do latim lignum e quer dizer madeira. Ela é uma substancia
amorfa, de natureza aromatica e muito complexa, que constitui parte das paredes
celulares e da lamela média de vegetais (BROWNING, 1967).

As ligninas sdo polimeros formados principalmente por unidades aromaticas de
fenilpropano, que € considerada uma substancia incrustante e apresentam uma
estrutura macromolecular, cujas unidades monoméricas ndo se repetem de modo
regular. Além do mais, estas Ultimas encontram-se entrelacadas por diferentes tipos

de ligacbes quimicas (ROWELL et al., 2005).

O segundo polimero organico mais abundante é a lignina, uma substancia que vai
sendo gradativamente incorporada durante o crescimento do vegetal. Enquanto as
varias camadas da parede celular sdo compostas predominantemente de celulose, a
lamela média é constituida principalmente por lignina. A lignina é um componente
caracteristico de vegetais superiores aos quais confere maior resisténcia mecanica e
um sistema adequado de transporte de liquidos. A quantidade de lignina presente
em diferentes plantas varia muito, assim como também é varidvel a sua distribuicao
nas diversas partes de uma mesmo vegetal. Em muitos usos da madeira e de outros
materiais lignoceluldsicos, a lignina permanece no material, mas para a producéo de
polpa ela precisa ser degradada e removida (FENGEL; WEGENER, 1989).
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O termo lignina refere-se a uma mistura de substancias que tém composi¢coes
quimicas semelhantes, mas de estruturas diferentes. As ligninas presentes nas
paredes celulares das plantas estdo sempre associadas com as hemiceluloses, nao
s6 através da interacéo fisica como também de ligacGes covalentes (D’ALMEIDA;
PHILIPP, 1988).

Segundo Pil6-Veloso et al. (1993), o conteudo de lignina presente nas diferentes
espécies vegetais pode apresentar valores entre 20 e 40%, e estes teores séo
sempre inferiores ao da celulose. O isolamento da lignina s6 é possivel por meio da
fragmentacdo da macromolécula em partes menores, ou seja, envolve
necessariamente etapas de ruptura de ligagbes quimicas com a consequente
diminuicdo da massa molecular. Esses processos de isolamento utilizam reagentes
gue atacam tanto a lignina quanto os polissacarideos e sdo empregados na

polpacédo de diferentes matérias-primas lignocelulésicas.

3.2.1.3 Polioses

Segundo Fengel e Wegener (1989), polioses ou hemiceluloses séo polissacarideos.
Apesar de apresentarem estrutura semelhante a da celulose, as polioses possuem
massas moleculares menores e apresentam diferencas importantes entre suas
reatividades, provocadas basicamente pela constituicio amorfa. Diferem da celulose
por serem constituidas por varios tipos de unidades de acucares, além de serem
ramificadas e envolverem as fibras da celulose. As polioses também sao
diferenciadas da celulose pela facilidade de hidrélise por &cidos diluidos e
solubilidade em solucdes alcalinas. A Figura 6 mostra o esquema de ligacbes entre
a hemicelulose e as fibras de celulose.
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Figura 6 - Reforgos das fibras celulésicas por hemicelulose (WATHEN, 2006).
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Dentre outras fungdes, as polioses atuam como interface ou agente de ligacao entre
as moléculas de celulose e lignina. A disposi¢éo das fibrilas e das polioses se da por
camadas com diferentes espessuras e as polioses aparecem tanto isoladamente em
uma camada (regido compreendida entre as fibrilas e a lignina), quanto dispersa em
outra camada rica em lignina (FENGEL; WEGENER, 1989).

As polioses sao totalmente amorfas e, portanto, menos resistentes ao ataque de
agentes quimicos. Embora ndo haja evidéncias de que a celulose e as polioses
estejam ligadas quimicamente, as pontes de hidrogénio e a interpenetracao fisica
existente entre elas tornam impossivel a sua separacdo quantitativa. A presenca das
polioses junto a celulose resulta em importantes propriedades para as fibras,
contribuindo para o intumescimento, a mobilidade interna, o aumento da flexibilidade

e da area de ligagao das fibras (D’ALMEIDA; PHILIPP, 1988).

Assim, o termo hemicelulose ndo designa um composto quimico definido, mas sim
uma classe de componentes poliméricos presentes em vegetais fibrosos, possuindo,
cada componente, propriedades peculiares. Como no caso da celulose e da lignina,
o teor e a proporcdo dos diferentes componentes encontrados nas hemiceluloses
variam grandemente com a espécie (D’ALMEIDA; PHILIPP, 1988).

3.2.1.4 Holocelulose

A maior porcao de carboidratos da madeira € composta por polimeros de celulose e
hemicelulose, com menor quantidade de outros aclUcares. A combinacao de celulose

e hemicelulose é chamada holocelulose (SANTOS, 2008).

O termo holocelulose é usado para designar o produto obtido apés a remocéo da
lignina da madeira. Uma deslignificacéo ideal deveria resultar na remocéao total da
lignina sem ataque quimico dos polissacarideos. Porém, ndo ha procedimento de
deslignificacdo que satisfaca esse requisito. Trés critérios importantes podem ser
definidos para a holocelulose, como baixo conteudo de lignina residual, minima
perda de polissacarideos, e minima degradacao oxidativa e hidrolitica da celulose
(KLOCK et al., 2005).
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3.2.1.5 Extrativos

Conceitualmente, o0s extrativos sdo compostos quimicos e individuais nao
pertencentes a parede celular, de baixo e médio pesos moleculares, extraiveis em
agua ou solventes organicos neutros. Algumas excecfes desse conceito sdo 0s
extrativos ndo-sollveis em agua ou solventes organicos neutros, como algumas

fracOes de pectina, proteinas, amido e de certos minerais (HILLIS, 1962).

De acordo com Barrichelo e Brito (1985), os extrativos sdo componentes acidentais
que ndo fazem parte da estrutura quimica da parede celular. Incluem um elevado
namero de compostos, sendo que a maioria sdo 0s soluveis em agua quente, alcool,

benzeno e outros solventes organicos neutros.

Os extrativos presentes na matéria-prima para polpacdo sdo normalmente
removidos durante o processamento quimico. Assim, altos teores de extrativos
conduzem a baixos rendimentos em polpa. As quantidades de extrativos que
permanecem na polpa sdo muito pequenas e seus efeitos na qualidade da polpa séo
insignificantes (PIMENTA, 2005).

3.2.2 Fibras vegetais para extracao de celulose

De origem vegetal, animal, mineral ou artificial, as matérias-primas fibrosas séo
amplamente utilizadas para diversos fins industriais. Para a fabricagdo de pasta
celulésica, sdo utilizadas quase que exclusivamente fibras que provém de origem
vegetal. Diferentes espécies sao utilizadas para esse fim. Entretanto, para o elevado
consumo de um mesmo tipo de matéria-prima fibrosa de origem vegetal, diversos
fatores devem ser considerados, tais como: ser disponivel em grande quantidade o
ano todo; possibilitar uma exploracdo econdmica; ser facilmente renovavel e
fornecer ao produto final as caracteristicas desejadas (D’ ALMEIDA; PHILIPP, 1988).

Ainda segundo D’almeida e Philipp (1988), as fibras naturais utilizadas
industrialmente provém, em sua maioria, dos materiais lignocelulosicos.

Economicamente, as fibras da madeira (tronco) s&o as mais importantes e



34

originaram-se de arvores do grupo das dicotiledoneas arbéreas (Angiospermae,
madeiras duras ou porosas, como 0 eucalipto) e do grupo das coniferas
(Gymnospermae, madeiras moles ou ndo-porosas, como 0 pinho). Sao também
utilizadas fibras de vegetais ndo-madeira como o algodao (fruto), o sisal (folha), o
linho, o rami, o bambu (caule) e os residuos agricolas, como o bagaco de cana-de-
acucar e as palhas de cereais (arroz, milho e trigo).

As fibras celulosicas, também chamadas de lignocelulésicas tém recebido
consideravel atencdo no desenvolvimento de diferentes produtos (papéis, papeldes,
tecidos, filtros e reforco em compdsitos, dentre outros), por apresentarem inumeras
vantagens, como, por exemplo, disponibilidade, baixo custo e aspectos favoraveis
guanto as questfes ambientais (biodegradabilidade), e de geracdo de empregos em
areas de baixo indice de desenvolvimento humano. Recentemente, as discussoes e
as criticas sobre a preservacdo dos recursos naturais e reciclagem tém levado a
renovacdo do interesse por materiais naturais com énfase em matérias-primas
renovaveis. As fibras celulésicas séo reciclaveis, enquanto ndo sofram alguma

contaminacgao séria com outros produtos (HORTAL, 2007).

As fibras lignoceluldsicas oferecem as seguintes vantagens em relacdo as fibras
sintéticas: fonte natural abundante e renovavel, baixo custo e baixa densidade,
Otimas propriedades especificas, tais como resisténcia, médulo de elasticidade e
menor abrasividade. Se comparada as fibras de vidro, sdo atOxicas e
biodegradaveis. Dentre as desvantagens, pode-se citar a falta de uniformidade das
propriedades, que dependem da origem das fibras, como condi¢des regionais onde
a planta de extracdo for cultivada, habilidade manual ou processo mecéanico da

extracdo e a absorcédo de umidade, entre outros (SILVA, 2003).

A qualidade, as caracteristicas e as utilizacbes da pasta produzida decorrerdo da
matéria-prima e do processo de individualizacao de fibras empregado. Desse modo,
pode-se definir o processo de polpacdo como sendo o processo de separacdo das

fibras mediante a utilizacdo de procedimentos quimicos e/ou mecanicos.
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3.3 PROCESSOS DE POLPACAO

Para utilizacdo de materiais lignocelulésicos ou para transformacdo de seus
componentes (lignina, celulose, polioses e extrativos), faz-se necessario o
tratamento da matéria-prima por meio de processos mecanicos e/ou quimicos na
obtencdo de produtos de alto valor agregado. Um modelo que esquematiza a
complexidade da ultra-estrutura do tecido vegetal foi proposto por Fengel e Wegener
(1989), que mostra a disposicdo da celulose e das polioses em camadas, com
diferentes espessuras, sendo que as polioses aparecem tanto isoladamente em uma
camada, quanto dispersas em meio a uma camada rica em lignina. A Figura 7

mostra os modelos para a interacdo dos componentes da parede celular.

3 nm

12 nm

SULIRTG

NRAH
i LICNINA

Figura 7 — Modelos da associacao dos componentes da parede celular (FENGEL; WEGENER, 1989).

Polpacéo € o processo que separa as fibras celulésicas dos demais componentes da
matéria-prima, entre estes componentes indesejaveis encontra-se, principalmente, a
lignina (D’ALMEIDA; PHILIPP, 1988).

A polpacdo é a técnica mais importante para a conversdo dos materiais
lignoceluldsicos e tem como objetivo principal a obtencdo de celulose. Para a
utilizacao eficiente dos materiais lignoceluldsicos € necesséria a separacao de seus
componentes macromoleculares. Os processos de separagdo dos componentes de
materiais lignocelulésicos podem ser fisicos, quimicos, biotecnolégicos ou uma

combinacdo de todos eles, o que dependera do grau de separacao requerido e do
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fim proposto (CLARK et al., 1989; CAPEK-MENARD et al., 1992; KOKTA; AHMED,
1992).

Os diversos processos de polpacdo podem ser classificados de acordo com seus
rendimentos em polpa ou quanto ao pH utilizado nas polpacdes quimicas (PINHO;
CAHEN, 1981). Segundo esses autores, quando se utilizam somente reagentes
quimicos e condicbes de processo mais eneérgicos, ocorre uma alta taxa de
deslignificacdo e de solubilizacdo de hemiceluloses, acompanhada de alguma
degradacdo da celulose. A soma desses efeitos explica o baixo rendimento do

processo (40 a 50 %).

3.3.1 Polpacéo quimica

Na polpacao quimica, ocorre 0 cozimento da matéria-prima com reagentes quimicos
apropriados em solucdo aquosa a elevada temperatura e pressdo. O objetivo € a
degradacéo e a dissolucdo da lignina e permitindo que a maior parte da celulose e
da hemicelulose das fibras permaneca intacta. Na pratica, os métodos de polpacédo
guimica sado eficientes na remoc¢ao da maior parte da lignina e também degradam e

dissolvem certa quantidade de celulose e hemiceluloses (SMOOK, 1994).

O principio de polpacédo quimica consiste na degradacéo da lignina na madeira por
reagentes quimicos (principalmente alcalinos), resultando em fibras individuais
constituidas de celulose e hemicelulose. Nesse processo a lignina do tecido vegetal
€, em sua maior parte (em torno de 95%), dissolvida, destruindo a lamela média e
tornando as fibras individuais, intactas e flexiveis, com grande capacidade de

entrelagcamento, com maior estabilidade e resisténcia (HORTAL, 2007).

Segundo Pimenta (2005), uma das maneiras de se classificarem os diversos
processos de polpacéo é por intermédio do rendimento de polpa obtido, sendo que
esse rendimento diminui principalmente pela remocdo de lignina e polioses. E

possivel a obtencdo de polpa mesmo sem a remocéo significativa da lignina.

Ainda segundo Pimenta (2005), na remocédo da lignina pelo processo quimico de
polpacdo, ha maiores teores de celulose nas polpas obtidas. Os rendimentos

desejaveis sédo aqueles em torno de 50% da massa inicial da matéria-prima utilizada



37

em base seca. Esses valores de rendimento estdo normalmente associados a

presenca dos elevados teores de celulose na polpa.

O conhecimento da composicdo quimica da matéria-prima em seus componentes
principais como celulose, lignina e extrativos € importante para interpretar o
processo de polpacao, assim como para determinar a qualidade da polpa produzida.
Segundo Valente et al. (1992), baixos teores de lignina e altos teores de
carboidratos requerem condi¢cdes menos severas de polpacdo e conduzem a alto

rendimento gravimeétrico.

Os processos quimicos de producéo de celulose, nos quais ocorre uma inter-relacédo
entre as variaveis de deslignificacdo, a temperatura maxima de cozimento e a carga
de reagentes, sdo de grande importancia industrial, pois afetam diretamente a taxa
de remocao de lignina e a qualidade do produto final, além de serem facilmente

controlaveis nas operacoes industriais (CARDOSO et al., 2002).

Dentre 0s processos quimicos de polpagdo, os mais importantes sdo o Kraft e o
sulfito . Nestes processos, a lignina reage com compostos quimicos que levam a sua
despolimerizacdo. Os fragmentos de menor massa molar produzidos podem entéao
ser dissolvidos e eliminados juntamente com o licor de cozimento. O processo deve
evitar a0 maximo o0 ataque aos polissacarideos, para que nao ocorra a
despolimerizacdo da celulose e elevadas perdas de polioses, o que poderia levar a
variacfes indesejaveis nas propriedades fisico-mecanicas da polpa. Nos processos
de polpacdo quimica, a deslignificacdo ocorre em meio &cido, alcalino ou neutro,
onde a matéria-prima € submetida a elevadas temperaturas e pressées (PIMENTA,
2005).

3.3.1.1 Polpacgéo Organossolve

A Dbusca por processos de polpacdo que poderiam preencher o0s requisitos
necessarios a polpacao levou ao desenvolvimento de varios métodos organossolve
capazes de produzir celulose com propriedades proximas as da celulose Kraft
(DAHLMANN; SCHROETER, 1990; YOUNG, 1992).
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Um método de polpacdo de madeira e outros materiais vegetais fibrosos a base de
etanol aquoso foi patenteado em 1932 (KLEINERT; TAYENTHAL, 1932). A agua
contida no licor branco de polpacéo, ou seja, na composicao inicial do solvente pode
variar de 20 a 75%.

O processo de polpacdo organossolve tem sido considerado a versao
ambientalmente benigna do processo Kraft. Ao contrario de outros métodos, o0s
solventes organicos podem ser facilmente reciclados e reutilizados. Madeiras
folnosas s&o deslignificadas mais rapido do que coniferas pela polpacéo
organossolve. A lignina dissolvida é facilmente recuperada através da diluicdo (
LORA; GLASSER, 2002; CHUM et al., 1999). Alegacdes de que pela polpacao
organossolve obtem-se alta recuperacdo de hemicelulose e lignina foram
confirmadas de acordo com Myerly et al. (1981) e a celulose obtida é adequada para
producéo de celulose e papel ou conversdo em acgucares. A polpacao organossolve
€ considerada como de baixo custo de investimento, maior potencial de producéo de
subprodutos e reducdo de emissdes e efluentes, se comparados a polpacéo
convencional Kraft. InUmeros autores relatam que polpas produzidas a partir da
utilizac@o de solvente etanol/agua dédo rendimento de polpa livre de lignina 4 — 4,5%
maior do que quando produzidas pelo processo Kraft (GARROTE et al., 2003).

Os solventes organicos sao usados quase sempre como uma mistura com agua
para outras consideracdes como a reducao da presséo de vapor e a reducéo do pH,
a fim de solubilizar também a hemicelulose (MACFARLANE et al., 2009).

A polpacdo organossolve é ambientalmente mais amigavel e tem potencial para
producdo de subprodutos a partir da lignina. No entanto, a lavagem da polpa é dificil,
como consequéncia da recondensacao de lignina e hd um maior risco de incéndio
ou exploséo, pela utilizacdo de solventes organicos. O metanol e o etanol sdo 0s
solventes mais utilizados no processo organossolve. Kleinert sugeriu esses
solventes pela primeira vez no inicio dos anos 1930 (KLEINERT; TAYENTHAL,
1932). Madeiras de coniferas podem ser polpadas com numero kappa de 85-100,
mas depois de atingir esse valor a deslignificagdo praticamente cessa.

Para o Brasil, que tem tecnologia bastante desenvolvida na produgéo de etanol, a
sua utilizacdo como agente de polpacdo € vantajosa, principalmente porque o
processo € livre de compostos de enxofre (DEMUNER et al., 1986).
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Os parametros mais importantes do processo organossolve sao a temperatura, o
tempo de reacdo, o catalisador e a mistura solvente empregada. A combinacéo
dessas variaveis € responsavel pelas diferentes caracteristicas na obtencdo da
celulose, das polioses e da lignina, e pelos diferentes valores no rendimento. Dentre
esses parametros, a mistura solvente € a principal variavel do processo
organossolve, permitindo a obteng&do de uma boa seletividade. Consequentemente,
o parametro de solubilidade da mistura solvente € o melhor guia para a escolha das
condi¢cbes que levem a melhores rendimentos de processo (BALOGH et al., 1992

apud PIMENTA, 2005).

Segundo Zhao et al. (2009), o processo organossolve oferece as seguintes

vantagens em relacdo aos processos convencionais de polpacéao:

- Pode ser economicamente operado em menor escala do que o processo Kraft. Isso
€ principalmente associado a menores complicacdes na recuperacao quimica e pela
necessidade de menos equipamentos para controle da poluicao;

- A qualidade da polpa € competitiva com polpas convencionais;

- Os custos de producdo sdo mais baixos em toda a escala do que os custos de
popas Kraft ou sulfito;

- O processo isola a lignina em uma forma relativamente pura;

- Os acucares e as hemiceluloses também séo recuperados;

- Se 0s subprodutos puderem ser comercializados, o processo Alcell sera mais
rentavel do que os processos convencionais de polpacéao;

- O processo € ambientalmente amigavel comparado com os processos Kraft e
sulfito.

Entretanto, alguns fatores limitam o uso dos processos organossolve em nivel
industrial. A lavagem da polpa é um deles. Enquanto nos processos convencionais a
polpa é lavada com agua, no processo organossolve, o uso direto da lavagem com
agua é inviavel, uma vez que pode ocorrer precipitacdo da lignina sobre as fibras
(AZIZ; SARKANEN, 1989).

Os trés processos organossolve mais desenvolvidos que tém sido utilizados em

nivel piloto s&o: Organocell, ASAM e Alcell.

O processo Organocell € o que tem tido maior desenvolvimento. Iniciou-se no em

1979 com uma pequena planta piloto, onde se verificou a viabilidade do meio de
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cozimento, que foi incrementado em 1982 (DAHLMANN; SCHROETER, 1990). O
processo é realizado em duas etapas: na primeira, € utilizada uma solucao hidro-
alcoolica 50:50, a temperatura de 180°C, sendo que, nesta etapa, 20% da lignina é
dissolvida; na segunda etapa, € realizado um tratamento a 165°C com solucao
alcodlica 35% em volume, e hidroxido de sddio e antraquinona sao adicionados para
melhorar a deslignificacdo (YOUNG, 1992).

O processo ASAM é uma variante do processo sulfito alcalino com antraquinona,
adicionando 30% em volume de metanol, para melhorar a deslignificacdo. A
temperatura de operacao é de 170°C a 180°C (KIRCI et al., 1994).

Por ultimo, tem-se o processo Alcell, que é auto-catalizado &cido (sem aditivos) e
utiliza como solvente etanol em dissolugdo aquosa de 50% em volume; a
temperatura de cozimento varia entre 190°C e 200°C (HARRISON, 1991).

3.3.2 Subprodutos da polpacéo quimica

Segundo Hernandez (2007), apds o cozimento se obtém um licor negro de natureza
alcalina, que contém a fracdo nao celuldsica e os reativos residuais. Depois, este
licor negro se concentra em evaporadores de efeito multiplo e o residuo é queimado
em um forno especial para gerar energia, a qual € usada para o processo na forma
de vapor ou energia elétrica, e recuperar 0s agentes quimicos que sao reutilizados.
Os licores negros contém 15-18% de solidos dissolvidos, sendo compostos
majoritariamente de lignina, carboidratos degradados, extrativos e agentes quimicos
inorganicos sem reagir. Porém, esta composi¢ao varia em razao do tipo de matéria-

prima processada. Existem variacbes na composicéo dos licores.

Ainda segundo Hernandez (2007), embora quase toda a lignina produzida seja
queimada para geracdo de energia e recuperacdo de agentes quimicos, uma
pequena parte € separada por acidificacdo do licor e depois filtrada e vendida na
forma de po. Esse produto insolivel em agua é, em sua totalidade, lignina, porém
profundamente modificada. Uma grande porcentagem da lignina Kraft

comercializada é na forma de sulfometilato, que é a sua forma soluvel em agua.
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As ligninas produzidas industrialmente tém sido utilizadas como agentes
dispersantes em tintas, pesticidas, inseticidas, aditivos para tintas e vernizes, como
agente para melhorar a viscosidade dos lodos na perfuracdo de pocos petroleiros e
artesianos, como agente aglomerante ou de flutuacdo no tratamento de efluentes,
aditivo para melhoramento e acondicionamento de solos, como agente de liberacao
lenta de nitrogénio no solo, entre outras aplicacdes (GONCALVEZ; BENAR, 2001).

Outros subprodutos da destilacdo séao o furfural e uma solucéo rica em carboidratos
(HERNANDEZ, 2007).

3.4 PARAMETROS DE CLASSIFICACAO DA POLPA CELULOSICA

Segundo Shimoyama (1990), varios parametros podem ser utilizados para
determinacdo da qualidade da matéria-prima para a producdo de celulose. S&o
classificados como fisicos, sendo o principal a densidade basica; quimicos, os teores
de holocelulose, lignina e extrativos; e morfoldgicos, as dimensées das fibras.

3.4.1 Rendimento

O rendimento em polpa é uma caracteristica de extrema importancia em uma
unidade industrial, pois exerce influéncia sobre a geracéo de solidos dissolvidos no
licor de cozimento, que serdo queimados na caldeira de recuperagdo, sobre o
consumo especifico de madeira e consequentemente sobre os custos de producéo.
Desse modo, quanto maior o rendimento depurado, menor ser4d a geracdo de
sélidos, bem como o consumo especifico de madeira e os custos de producéo de

polpa celulésica em uma unidade industrial (BASSA, 2006).
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3.4.2 Deslignificacao

A deslignificacdo ou grau de cozimento indica até que ponto consegue-se
individualizar as fibras de celulose da lignina durante o cozimento. E usualmente
mensurado através do numero Kappa, que fornece uma indicacéo do teor de lignina
residual na polpa e é determinado atraveés da oxidacdo da lignina contida em uma
amostra de polpa pelo permanganato de potassio (KMnO,4) em meio acido e titulacéo
iodométrica do excesso, em condi¢cdes padronizadas. Nessas condi¢des, a solucao
de permanganato oxida seletivamente a lignina a compostos sollveis em agua, ndo
reagindo com os polissacarideos. A parte aromatica da lignina € completamente
degradada e a parte alifatica pode ser recuperada na forma de acidos carboxilicos.
O grau de cozimento € a forma mais importante de acompanhar o comportamento
desse processo. Deve ser mantido tdo estavel quanto possivel, pois suas variacdes
sdo sempre acompanhadas por diminuicdo do rendimento ou aumento do teor de

rejeitos, além de outros inconvenientes (GOMIDE, 1979).

3.4.3 Densidade basica

A densidade basica € um parametro importante para o processo de producdo da
polpa celuldsica, tendo em vista a influéncia que a densidade exerce sobre a
quantidade de polpa produzida por unidade de volume de cavacos consumido e
também sobre o processo de deslignificacdo. Madeiras de maior densidade podem
produzir cavacos com dimensdes nao uniformes e também dificultar a impregnacao
deles pelo licor de cozimento, levando ao incremento do consumo dos reagentes
quimicos durante a polpacdo, aumentando o teor de rejeitos e reduzindo o
rendimento do processo (ALMEIDA, 2003). Isso também é valido para matérias-
primas ndo madeira e a uniformidade da densidade basica é uma caracteristica

importante a ser considerada na tecnologia de polpacéo (VALENTE et al., 1992).

Na industria de celulose é feita uma relacdo entre a densidade basica e o

rendimento do processo. O rendimento da polpagdo demonstra aumento da
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capacidade de produgdo com o uso de matérias-primas mais densas
(VASCONCELOQS; SILVA, 1985).

Sabe-se que para madeira a densidade basica influencia diretamente o rendimento
volumétrico (toneladas de polpa por metro cubico de madeira roli¢a) e indiretamente
as propriedades mecanicas da fibra. Atualmente, procura-se trabalhar com uma
densidade 6tima para producéo de polpa celuldsica, a qual se encontra entre 0,450
e 0,550 g/cm®. Madeiras acima da densidade 6tima, apesar de mostrarem baixo
consumo especifico por tonelada de celulose, bem como boas caracteristicas
mecanicas, trazem problemas, tanto operacionais quanto de qualidade do produto,
tais como: dificuldade de picagem, geracdo de cavacos de maiores dimensoes,
maior consumo de alcalis, rendimento prejudicado e aumento do teor de rejeitos por
causa da dificuldade de impregnacdo. Por outro lado, as madeiras com baixa
densidade também sdo indesejaveis, pois mostram menores rendimentos em
celulose por volume de cavacos, além de caracteristicas como alto teor de vasos de
dimensdes demasiadas, ou alto teor de parénquima, com a consequente geracao de
maior teor de finos (FOELKEL, 1992, SOUZA et al., 1986, SHIMOYAMA, 1990,
PEREDO, 1999).

3.4.4 Viscosidade

A medida da viscosidade é utilizada para controle de qualidade da polpa, tanto nas
diferentes fases do processo de producao, quanto no produto acabado. Essa medida
€ utilizada para estimar indiretamente o grau de polimerizacdo e o nivel de
degradacéo dos carboidratos. A viscosidade de uma amostra de polpa isolada nao
permite inferir sobre as suas propriedades de resisténcia, pois a correlacao entre
viscosidade e resisténcia depende da matéria-prima utilizada e dos processos de
polpacdo. Mas, de maneira geral, maior valor de viscosidade indica maior
preservacdo dos carboidratos e, consequentemente, melhores propriedades de
resisténcia, principalmente aquelas que dependem das ligacbes entre fibras
(ALMEIDA, 2003).
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A viscosidade € uma propriedade fisico-quimica que reflete o comprimento médio
das cadeias poliméricas da fibra, especialmente da celulose. Assim, uma medida de
viscosidade indica despolimerizacédo da celulose e, portanto, se correlaciona com a
resisténcia das fibras (WATHEN, 2006).

O grau de degradacdo pode ser medido através da medida do grau de
polimerizacdo, DP. No entanto, o grau de polimerizagcdo ndo € uma boa indicacéo da
resisténcia da fibra, principalmente quando duas polpas de diferentes origens sao
comparadas (SETH; CHAN 1999, MCLEOD et al., 1995).

A viscosidade sofre prejuizos quando ocorre alguma das seguintes variacdes:
cozimento menos quimico e mais térmico, sulfidez muito baixa no licor branco,
aguecimento muito localizado, impregnacdo deficiente e descarga a quente
(VENTORIM, 1998).

3.4.5 Cristalinidade

As moléculas de celulose que constituem as microfibrilas formam regides cristalinas,
as quais se apresentam intercaladas com regides amorfas. Dependendo do
tratamento quimico empregado, pode haver uma perda significativa da regido
amorfa da celulose, uma vez gque esta se encontra mais acessivel aos reagentes
empregados, e dependendo das condi¢cdes do processo, a prépria regido cristalina
original pode também ser afetada (PIMENTA, 2005).

Um dos fatores estruturais que se relacionam com a tenacidade da fibra pode ser a
cristalinidade, determinada por meio de difracdo de raios X (HINDELEH; JOHNSON,
1972).

A difracdo de raios-x é uma técnica muito utilizada para a caracterizagdo de
polimeros, fornecendo informagbes sobre estrutura cristalina. Nos materiais
celulosicos, esta analise é utilizada como um método comparativo (TAKAI et al.,
1985), podendo determinar-se a razdo relativa entre as intensidades do pico
correspondente a regido cristalina e da curva correspondente a regido amorfa
(SOLENZAL; PLANES, 1987).
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Espera-se que o processo de polpacdo cause diminuicdo da cristalinidade da
celulose, ja que a polpacédo separa as fibras, tirando-as de seu arranjo ordenado.
Por outro lado, o processo de polpacdo remove a lignina e as polioses que séo

amorfas, causando um aumento da cristalinidade relativa dos materiais.

3.4.6 Resisténcia das fibras

3.4.6.1 Zero span

O teste zero span indica a resisténcia da polpa, e ndo de uma unica fibra, e é
influenciado por muitas caracteristicas ndo ideais, como os perfis de tensdo. No

entanto, € comumente disponivel e facil de usar e d& indicacbes de resisténcia
média de fibras de celulose (WATHEN, 2006).

Os testes de zero span fornecem boas indicagdes da resisténcia da parede celular e
da fibra individual. Existem diferentes valores medidos pela metodologia do zero
span: zero span na folha imida, zero span na folha seca, span curto na folha umida
e na folha seca. As resisténcias a tracdo zero span se relacionam muito bem com:
integridade da parede celular (+), densidade da parede celular (+), comprimento de
fibra (+), viscosidade da polpa (+) degradacdo da cadeia de carboidratos (-), angulo
micelar ou microfibrilar (-), histerese (+), fracdo parede (+), além da composi¢cédo
quimica das fibras. A resisténcia intrinseca da fibra individual pode ser relacionada
muito bem e positivamente com os testes zero span da folha Umida e da folha seca
(FOELKEL, 2007).

O método zero span foi sugerido, pela primeira vez, em 1925 por HOFFMAN
JACOBSEN, que o definiu como sendo a medida realizada pelo teste de tracdo, no
qual uma tira de papel é apertada entre duas garras que estado praticamente em
contato uma com a outra, para que ndo haja diferenca aparente entre elas, isto &,
para que o comprimento do vao seja igual a zero. A resisténcia zero span pode ser
tomada como uma medida de resisténcia da fibra caso ndo exista transferéncia de
tenséo entre as fibras, ou seja, os efeitos das ligagdes sao ausentes (LEVLIN, 1999).

A Figura 8 ilustra o principio de funcionamento do teste zero span.
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Figura 8. Principio do teste zero span (LEVLIN, 1999)

3.5 APLICACAO DE POLPAS CELULOSICAS EM COMPOSITOS CIMENTICIOS

Os materiais de constru¢cdo sao geralmente selecionados através de requisitos
funcionais, técnicos e financeiros. No entanto, com a sustentabilidade como uma
questdo chave nas ultimas décadas, especialmente nos paises ocidentais, a carga
ambiental dos materiais também se tornou mais um critério importante (VAN DER
LUGT et al., 2006).

A tecnologia atual de producdo de materiais considera que 0s compdsitos mais
importantes sdo aqueles que possuem as fibras como matéria-prima para reforco.
Pois, como uma caracteristica inerente de todos os materiais, com atenc¢éo especial
aos mais frageis, uma fibra com didmetro pequeno € muito mais rigida e resistente

do que o mesmo material em forma bruta (MAZUMDAR, 2001).

A industria da construcéo civil € uma das responsaveis por grandes diminui¢cdes na
guantidade de recursos ndo renovaveis. Essa atividade ndo é responsavel somente

pela geracdo de milhdes de toneladas de residuos minerais, mas também milhfes
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de toneladas, cerca de 30%, de emissfes de dioxido de carbono na atmosfera. Isso
é considerado grave no atual contexto de alteragfes climaticas provocadas pela

emissao de gases em todo o mundo.

Segundo Torgal e Jalali (2010), a fim de alcancar uma industria de construcdo mais
sustentivel, a Unido Européia estabeleceu que, em médio prazo o consumo de
matérias-primas deve ser reduzido em 30% e que a producdo de residuos neste
setor deve ser cortada em 40%. A utilizacdo de recursos renovaveis pelo setor
ajudara a alcancar um padrdo de consumo mais sustentavel de materiais de
construcdo, sendo importante, porém, o desenvolvimento de materiais com base em

recursos renovaveis, como as fibras vegetais.

Fibras vegetais de plantas ndo-madeiras sdo abundantes e matéria-prima de baixo
custo em muitos paises em desenvolvimento (GUIMARAES, 1990). Varias fibras s&o
promissoras para utilizagdo como reforco em materiais compoésitos de construgdo. O
sucesso no vasto campo de aplicacfes estd na escolha do método de fabricacao e
na capacidade de desempenho 6timo das fibras celulésicas (COUTTS; WARDEN,
1992). Também ¢é dependente de se superarem as principais preocupacdes
relacionadas com a degradacéo das fibras em matrizes cimenticias (TOLEDO FILHO
et al., 2000).

O uso de fibras celulésicas como reforco de materiais compésitos tem tido notavel
crescimento durante a Ultima década de modo a substituir as fibras sintéticas,
especialmente as fibras de vidro em compositos para diferentes setores industriais,
tais como embalagens, automéveis (WAMBUA et al., 2003) e no setor da construcao
(KHEDARI et al., 2003). Isso é principalmente atribuido as suas caracteristicas
Gnicas, como abundancia, biodegradabilidade, baixa densidade, natureza,
atoxicidade, menor abrasividade, propriedades mecanicas Uteis e baixo custo (17-
40% em comparacao ao custo de fibras de vidro) (BLEDZKI; GASSAN, 1999).

Compositos de matrizes cimenticias com polpas celulésicas apresentam
propriedades mecénicas extremamente satisfatérias, como mostram varios trabalhos
(COUTTS, 1984, COUTTS, 1989, COUTTS; NI, 1995, SAVASTANO Jr et al., 2000,
SAVASTANO Jr. et al., 2001).

A industria da construcdo tem potencial para a utilizacdo das fibras vegetais para a

producdo de componentes como painéis, blocos e telhas, por exemplo. As fibras
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tendem a aumentar a resisténcia a tracdo na flexdo e a tenacidade do compdésito
endurecido. Esse aumento depende do teor, do fator de forma e das propriedades

mecanicas das fibras.

A maioria dos compodsitos desenvolvidos para aplicagcbes de engenharia séo
reforcados com fibras descontinuas (curtas). A partir do pressuposto de que 0s
compositos fibrosos tém como caracteristica transmitir os esforgos para o reforgo, no
caso genérico de uma fibra que ndo atravesse todo o comprimento do corpo do
material compaosito, a ligacdo entre a matriz e a fibra nas extremidades da fibra nao
executa a transferéncia dos esforgos gerados na matriz. Os esforgos podem ser
transmitidos por deformacado plastica ou elastica da matriz naqueles pontos, como
nas extremidades da fibra. Logo, a distribuicdo de tensdes ndo se da de forma

homogénea ao longo do comprimento da fibra descontinua (JASTRZEBSKI, 1987).

Bernardi (2003) acrescenta que a acdo das fibras nos materiais compdésitos € impor
um obstaculo a propagacao de fissuras. As fibras funcionam como uma ponte de
transferéncia dos esforcos através da fissura, garantindo assim uma capacidade

resistente apOs a sua abertura.

Quando surge a primeira fissura em uma matriz fragil, sem adicdo de fibras, a
abertura progressiva dessa fissura da origem ao colapso da peca. Todavia, nos
materiais com a presenca de fibras em sua mistura, a fratura é retardada. A ruptura
torna-se um processo progressivo, pois as pontes de transferéncia formadas pelas
fibras absorvem parte das solicitacdes e originam uma fissuracado mais distribuida. O
que se observa em materiais reforcados com fibras € que o nimero de fissuras
aumenta, contudo a abertura dessas fissuras torna-se menor, reduzindo a area total
de fissuracdo. Observa-se também que o aparecimento das primeiras fissuras
devido a retracao € retardado (BERNARDI, 2003).

3.5.1 Durabilidade do compdésito

Apesar do desempenho satisfatorio nas primeiras idades, os compositos com fibras
vegetais tém apresentado como desvantagem principal a baixa durabilidade,

decorrente da degradacdo do reforco vegetal. Em decorréncia disso, um dos
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principais enfoques dados ao desenvolvimento de compoésitos a base de cimento
com reforgco vegetal tem sido as analises relacionadas a sua durabilidade
(RODRIGUES, 2004).

As fibras vegetais sdo atacadas quimicamente pela agua alcalina do poro (GRAM,
1983). Acontece ainda a mineralizacdo da fibra com o tempo (BENTUR; AKERS,
1989, TOLEDO FILHO et al., 2000, DIAS, 2005), onde produtos da pasta de cimento

se depositam no interior das fibras (Ilimens ou paredes das células).

Existem varios métodos propostos e testados na literatura para prolongar a vida util
da fibra em compdsitos cimenticios. Podem-se citar tratamentos das fibras com
produtos que as revestem, impregnam-se nas paredes ou preenchem os poros
(GRAM, 1983, GUIMARAES, 1990, DELVASTO et al., 2004), com o objetivo de
proteger a fibra do ataque da solucdo alcalina. Também a reducéo da alcalinidade
da pasta de cimento por modificagdo da matriz com substituicdo parcial do cimento
por adicdes minerais tem sido investigada como meio de garantir o desempenho do
composito ao longo do tempo (GRAM, 1983, AGOPYAN, 1991, SAVASTANO Jr et
al., 2001, JOHN et al., 1990, LEAL et al., 2004, TOLEDO FILHO et al., 2003).

Compositos produzidos por AGOPYAN (1991) com matriz de reduzida alcalinidade,
desenvolvida com aglomerante a base de escoéria de alto forno, reforcada com fibras
de coco, mostraram que é possivel aumentar a durabilidade dos compdsitos com
fibras vegetais, apenas alterando a composicdo da matriz, para torna-la menos
alcalina. AlteracBes da matriz e da interacdo fibra-matriz foram investigadas por
TOLEDO FILHO et al. (2003), onde menores alteracbes das propriedades dos

compasitos apos envelhecimento foram alcancadas.

A utilizacdo de metacaulim e de fibras vegetais na producédo de fibrocimento resulta
em um material ecologicamente mais eficiente do que os tradicionais (LIMA;
TOLEDO FILHO, 2008).

Metacaulim é um material manufaturado resultante da desidratacdo do caulim. A
calcinagdo é feita com o objetivo de alterar a estrutura cristalina do caulim, tornando-
a amorfa e passivel de reacdo com o hidroxido de célcio produzido durante a
hidratacéo do cimento Portland (SABIR et al., 2001).

Em presenca de metacaulim, durante a hidratagdo do cimento Portland, formam-se

silicatos de célcio hidratados, que melhoram a resisténcia e a durabilidade de
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pastas, argamassas e concretos no estado endurecido. O resultado é um material
cimenticio com menor quantidade de clinquer e, consequentemente, menor
consumo de energia e menor emissao de dioxido de carbono (CO,). A adicdo de
metacaulim produz uma matriz mais resistente, menos porosa e com menor
capacidade de absorcdo de &gua, o que contribui para a preservacdo das fibras
dentro dos compdsitos, no caso de matrizes reforcadas com fibras (LIMA; TOLEDO
FILHO, 2008).

A adicdo de metacaulim, em substituicdo parcial ao cimento Portland (substituicdo
em massa de até 15%), produz mais produtos hidratados devido a reacédo
pozolanica (CABRERA; LYNSDALE, 1996), aumenta a resisténcia a compressao,
reduz o pH e, consequentemente, a concentracdo de ion hidroxila (OH") na agua de
poro, além de reduzir a permeabilidade de pastas e concretos (COLEMAN; PAGE,
1997, FRIAS; CABRERA, 2000, WONG; RAZAK, 2005).

Estudos tém indicado, no entanto, que, para o consumo total do hidréxido de calcio,
a utilizacdo de 15% de metacaulim é insuficiente, sendo necessarios teores mais
elevados (entre 30% e 40%) (LIMA, 2004, ORIOL; PERA, 2000, WILD; KHATIB,
1997).

3.5.1.1 Envelhecimento acelerado

O monitoramento do processo de envelhecimento a que sdo submetidos os
materiais compdsitos permite acompanhar as mudancas ocorridas em suas
propriedades mecanicas, avaliadas através de ensaios de laboratdrio, assim como
determinar sua resisténcia as solicitacdes, sempre em concordancia com situacdes
similares de uso desses materiais, em condicbes de laboratorio e de campo
(VALENCIANO, 2004).

A degradacdo de compositos cimenticios reforcados com fibras vegetais pode ser
avaliada apos ciclos de envelhecimento acelerado, pois estes ensaios apresentam a

vantagem de fornecer resultados em menor intervalo de tempo.

Um procedimento de imersao-secagem foi desenvolvido com o objetivo de estudar

as propriedades mecanicas, fisicas e microestruturais dos compadsitos frente a acao



51

da &gua e de altas temperaturas. Esse procedimento simula as condigdes naturais
envolvendo repetidas exposi¢cdes a chuva e aos raios solares, estimulando o ataque
da agua alcalina dos poros nas fibras celuldsicas. O procedimento € uma adaptacéo
da norma EN 494 (1994) e tem como objetivo analisar comparativamente o
desempenho dos compoésitos antes e ap0s a realizagcdo de ciclos. Para esse
proposito, pode-se utilizar uma camara automatica de envelhecimento acelerado que
realiza os ciclos (TONOLI, 2009).

Soroushian et al. (1994) testaram, por meio de 120 ciclos de umedecimento e
secagem acelerados, a durabilidade de argamassas reforcadas com fibras de
celulose e constataram a reducdo da tenacidade dos compdsitos, provavelmente
pela “mineralizacao” das fibras. Sabe-se, também, que a alternancia entre
molhamento e secagem é favoravel a degradacado e a posterior lixiviacdo da lignina,
presente na estrutura das fibras vegetais, o que pode reduzir ainda mais a atuagao

dessas fibras como refor¢co no interior da matriz.

3.5.2 Caracterizacdo dos compadsitos

3.5.2.1 Propriedades fisicas

As principais propriedades fisicas a serem determinadas em compdsitos cimenticios
reforcados por fibras sédo: absorcdo de agua, porosidade aparente e massa
especifica aparente. O célculo dessas trés propriedades serve para facilitar a
avaliacdo da influéncia da adicdo das fibras sobre elas, bem como para obter

indicativos de como a degradacdo do compdsito atua nessas propriedades.

Os indices fisicos, determinados por meio de relacdes entre a massa das amostras
nas condi¢cdes seca, saturada e submersa, compdem 0s parametros para uma
analise inicial dos efeitos das diferentes constituicbes, procedimentos de cura e

condicoes de envelhecimento dos compdésitos (RODRIGUES, 2004).
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3.5.2.2 Propriedades mecanicas

O conhecimento das propriedades mecanicas dos materiais de construcédo sao pre-
requisitos fundamentais para a elaboracdo de projetos estruturais. Assim é

indispensavel caracterizar-se o desempenho mecéanico dos compagsitos.

Segundo Santos (2002), para a previsao do comportamento mecéanico de
compositos cimenticios, diferentes mecanismos podem operar durante a fratura do
composito, dependendo das variacbes nas propriedades mecanicas e geomeétricas

da matriz e da fibra.

O ensaio de tracdo na flexao é bastante usado como medida indireta da resisténcia
a tracdo e da energia especifica de materiais fibrosos. Esse ensaio € aconselhavel
para placas delgadas, pois o carregamento predominante costuma ser o de flexao
na maioria das aplicaces reais desse material. Além disso, a boa reprodutibilidade
e a execucao facil sdo consideradas as principais razdes para a aplicagdo frequente
desse ensaio, 0 que permite a comparacao entre resultados de pesquisas analogas
(SAVASTANO Jr., 1992).

Os resultados comumente obtidos em ensaio de tracdo na flexdo sédo: mdédulo de
ruptura (MOR), limite de proporcionalidade (LOP), médulo de elasticidade (MOE) e

energia especifica (EE).

O limite de proporcionalidade indica a tensdo maxima atingida antes de o material,
submetido ao carregamento continuo, sair do regime elastico. O modulo de ruptura a
flexdo € a tensdo de ruptura na superficie mais externa, calculada a partir do
momento de flexdo e € idealmente igual a resisténcia a tracdo do material. O médulo
de elasticidade sugere quanto o material podera deformar sobre acdo das cargas em
uso. Quanto maior for o médulo, menor sera a deformacgéo elastica resultante da
aplicacdo de uma determinada tensdo, e mais rigido sera o material (CALLISTER,

2000).

A energia especifica ou tenacidade € uma propriedade que proporciona a avaliacdo
da resisténcia ao impacto, 0 que evitaria a ruptura fragil associada aos esforcos

dindmicos envolvidos na mobilizacdo do composito. Busca-se, assim, a
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compatibilizacdo de energias especificas elevadas com resisténcias aceitaveis.
(AGOPYAN et al., 2005).

3.5.2.3 Termogravimetria

Termogravimetria € uma analise térmica quantitativa e qualitativa que engloba um
conjunto de técnicas onde determinada propriedade fisica de uma substancia é
medida em funcdo da temperatura. Essa técnica permite a determinacdo de
variagcbes de massa na amostra (ganho ou perda), ao ser submetida a uma
programacao controlada de temperatura. Os resultados da analise sdo apresentados
em gréaficos que relacionam as variacdes de massa ocorridas na amostra durante o
aquecimento com o tempo ou temperatura. A derivada dessas curvas em relacdo a
temperatura € a DTG, que permite determinar as temperaturas limite das reacdes de

decomposicédo para cada produto (ALMEIDA, 2005).

A técnica de termogravimetria fornece informacdes sobre a estabilidade térmica e as
composi¢cdes da amostra, a variagdo de massa dos materiais volateis e associada a
evaporacao de agua livre e combinada, o que justifica sua extensa aplicacdo no
meio cientifico (OLLITRAULT-FICHET et al., 1998).

Conhecendo-se a temperatura em que ocorre um determinado evento quimico &
possivel, por meio de calculo estequiométrico, utilizar dados de perda de massa e
estimar a quantidade de um determinado composto quimico na amostra a ser

analisada.

Segundo Almeida (2005), a hidratacdo do cimento pode ser avaliada pela perda de
massa dos compostos hidratados até a temperatura de 800°C. Alguns picos de DTG
e intervalos de temperatura tém sido avaliados em diversos estudos para a
investigacdo do cimento hidratado (FORDHAM; SMALLEY, 1985):

. 100°C: evaporacdo da agua livre;
. 100°C — 300°C: desidratacdo do C-S-H;
. ~ 500°C: desidratacédo do Ca(OH);;

. ~ 700°C: decarbonatagdo do CaCOs.
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Segundo Taylor (1997), a TG é o método mais satisfatorio para a quantificacdo de
Ca(OH), em pastas de cimento. Isso porque sua decomposi¢cdo em CaO + H,0 é
acompanhada de uma perda de massa caracteristica, que pode ser observada a
temperaturas entre 425-550°C. A perda de massa acima de 550°C é parcialmente
atrelada ao CO;, e parcialmente devida aos estagios finais de decomposi¢do do C-S-
H e dos aluminatos. Nesse estagio, uma perda acima de 3%, relativa & perda de

massa total, indica elevados indices de carbonatacéo.

3.5.2.4 Difragao de raios X

Esta € uma técnica de microanalise que consiste na identificacdo de substancias
cristalinas presentes nas amostras, caracterizando-se por analise qualitativa. Sao
obtidos difratogramas que permitem identificar as fases cristalinas a partir dos picos.
A partir do comparativo entre fichas cristalograficas de referéncia de materiais puros
com o difratograma obtido pelo material a ser analisado, pode se afirmar a existéncia

de determinados compostos no material em analise.

Através dessa técnica, € possivel analisar a evolugcado dos produtos hidratados do
cimento. Segundo Lea (1971), os principais picos para o angulo 20 no difratograma
sao os angulos 34,089 (maior intensidade), 18,089, 47,124 e 50,795. Em uma pasta
de cimento com pozolana, o hidroxido de célcio € consumido, total ou parcialmente,
por reacfes com a pozolana, o que normalmente provoca a redu¢do na intensidade
dos picos correspondentes. A variacdo da intensidade dos picos no DRX esta

relacionada com a quantidade do hidroxido de célcio.

3.5.2.5 Microscopia eletrénica de varredura

A conservacao da integridade da interface € fator fundamental para a manutencao
do desempenho do compdésito. Problemas como o desligamento entre a matriz e a
fibra pode causar reducdo no comportamento fisico e mecénico do compadsito. A

microestrutura do material pode ser avaliada através de imagens obtidas por
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microscopia eletronica de varredura (MEV). As imagens podem ser obtidas a partir
de superficies polidas ou fraturadas, dependendo do que se deseja observar (SILVA,
2002).

Por intermédio do MEV em superficie fraturada, € possivel a observacdo dos
diferentes mecanismos de fratura do compdsito, que podem ocorrer dependendo
das diferencas de propriedades mecanicas e geometria entre a fibra e a matriz. A
fratura pode ocorrer a partir da ruptura da matriz ou da fibra por tracdo, passando
pelo arrancamento (pull-out) ou pelo escorregamento das fibras e pela ruptura
associada a defeitos significativos nessas fibras. A partir das micrografias, podem-se
identificar os fenbmenos ocorridos de boa ou ma aderéncia entre fibra e matriz, o

gue pode auxiliar na analise de degradacédo do compdésito e/ou fibras.
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4 MATERIAL E METODOS

O trabalho em questéo foi dividido em duas partes, producéo e caracterizacdo de
polpas de bambu, pelo processo de polpacdo organossolve. Nesta primeira etapa,
foi realizado desde o corte dos colmos do bambu até o cozimento final dos cavacos
e a caracterizacdo da celulose para definicdo da melhor condicdo de polpacéo para
aplicacdo da polpa como reforco de matrizes cimenticias. A segunda etapa consistiu
na producdo dos compdsitos cimenticios reforcados com a polpa de bambu, bem

como ensaios de envelhecimento acelerado e a caracterizacao final do fibrocimento.

4.1 DENSIDADE BASICA DOS COLMOS DE BAMBU

A densidade basica dos colmos foi calculada pelo método de imersdo baseado no
principio de Arquimedes, proposto pela ASSOCIACAO BRASILEIRA DE CELULOSE
E PAPEL (1974).

4.2 OBTENCAO DOS CAVACOS DE BAMBU

Foram cortados colmos de bambu, espécie Bambusa tuldoides, obtidos na
Faculdade de Zootecnia e Engenharia de Alimentos da Universidade de Séao Paulo,
campus de Pirassununga. Os colmos tinham idade estimada de um ano, a
estimativa foi possivel através do método visual citado por LOPEZ (2003), que
consiste em observar a quantidade de ramificagdes presentes no colmo, bem como
a coloragdo verde escuro. A escolha da espécie Bambusa tuldoides e da idade de
um ano € justificada pela presenca de maior teor de massa fibrosa para essas
condigbes (AZZINI et al.,1990, AZZINI; GONDIM-TOMAZ, 1996), em comparacao
com a espécie Bambusa vulgaris, comumente utilizada para produgéo de polpa

celulésica e para idades mais avangadas do colmo.
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Os colmos foram secos em estufa a 60°C por 48 h, de forma que as massas
permaneceram constantes. Para a produgdo de cavacos, os colmos foram
fragmentados em picador de madeira modelo MA 680 da marca Marconi. Para se
obter a fracdo dos cavacos com dimensfes mais homogéneas, caracteristica
importante para melhor rendimento na producéo de celulose, utilizou-se a série de
peneiras com aberturas de 3 mesh (6,3 mm), 8 mesh (2,36 mm), 14 mesh (1,17
mm), 28 mesh (0,59 mm) e 200 mesh (0,074 mm). A partir da fracao retida fez-se a
determinacao das dimensdes de comprimento e espessura dos cavacos utilizando-
se o0 estereoscopio, da marca Zeiss, modelo Stemi 2000. O aumento da lente ocular
foi de 1 x.

4.3 CARACTERIZACAO QUIMICA DOS CAVACOS DE BAMBU

Para obtencdo da quantidade de matéria inorganica do bambu, foi determinado o
teor de cinzas segundo a Technical Association of the Pulp and Paper Industry -
TAPPI 211 om (2002). J4 para a determinagdo do teor de extrativos utilizou-se a
International Organization for Standardization - ISO 624 (1974).

Das amostras provenientes dos cavacos livres de extrativos e transformados em
forma de po foi determinado o teor de holocelulose conforme a TAPPI T 9 m (1954).
A partir das amostras de holocelulose determinou-se o teor de a-celulose segundo a
TAPPI T 203 om (1993).

4.4 POLPACAO

A producdo de polpa foi realizada no laboratorio de Fisico-Quimica Orgénica do
Instituto de Quimica de Sdo Carlos — USP. As condi¢gbes de cozimento, mostradas
na Tabela 4, foram definidas com o intuito de se alcancarem as condi¢fes 6timas do
processo de polpacdo. Buscou-se um tempo minimo de reacdo para a remocgao

méaxima de lignina com minimas perdas e menor degradacdo possivel da celulose,
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de forma que as caracteristicas quimicas e fisico-mecénicas da polpa fossem

adequadas para utilizacdo como reforco de matrizes cimenticias.

As temperaturas e os tempos de cozimento foram baseados em trabalhos feitos com
polpacao Kraft de bambu e polpacdo organossolve de outras matérias-primas. Vu et
al. (2004) produziram polpa Kraft de bambu com temperaturas entre 165 — 170°C
nos tempos de 90 e 180 min. Ruzene e Goncgalves (2003) produziram polpa de
bagaco de cana-de-aclcar pelo processo organossolve a temperatura de 185°C em
180 min e Joaquim et al. (2009) consideraram a condi¢cdo Otima para cozimento de
sisal a temperatura de 190°C por 2 h, relacéo etanol/agua 1:1 e sisal/solvente 1:10.
Diante do exposto, tomou-se, como ponto de partida, condicbes semelhantes para o

processo de polpacdo do bambu.

Tabela 4 — ParAmetros e condicbes empregadas do cozimento.

Parametros Condicoes
Quantidade de cavacos (Q) 12
Relacdo cavacos/solvente (massa:volume) 1:10
Relagéo etanol/agua (volume:volume) 1:1
Temperaturas de reacgéo (°C) 150, 170, 190
Tempos de reacéo (h) 1,2e3

O cozimento prévio para extracdo da lignina foi realizado em modo estatico em
reatores de aco inoxidavel com capacidade total de 120 mL de solvente e cavacos.
O tempo de polpacdo foi cronometrado a partir do momento que o0s reatores
atingiram a temperatura maxima pretendida. Completado o tempo, os reatores foram
resfriados. Terminada a etapa de resfriamento, o reator foi aberto e a polpa foi
transferida para um béquer de 1000 mL e foram adicionados 500 mL de solucdo de
NaOH 1%, para que a lignina extraida pudesse ser retirada por dissolugdo. Esta
mistura foi entdo dispersa com o auxilio de um desfibrador e transferida para um
funil de Buchner, onde foi filtrada a presséo reduzida e lavada com outros 500 mL de
NaOH 1% e, em seguida, com agua destilada, até que o liquido de lavagem ficasse

incolor.

Feitas as analises prévias, definiram-se as variaveis para melhor producéo de polpa
a temperatura de 190°C nos trés tempos de cozimento, a fim de se analisarem as

caracteristicas quimicas, fisico-mecanicas e a influéncia do tempo de cozimento.



59

Definido o melhor tempo e a melhor temperatura de cozimento, produziu-se polpa
em maior quantidade para aplicacdo como reforco em matriz cimenticia. Esta
producéao foi feita em reator da marca PARR, com capacidade de 7 L. Por vez, foram
colocados 500 g de cavacos secos e 5 L de solucdo (etanol/agua). Para a

temperatura de 190°C, a pressdo maxima chegou a 2068 kPa.

4.5 CARACTERIZACAO DAS POLPAS DE BAMBU

4.5.1 Rendimento

O rendimento bruto foi calculado pela relacdo entre a massa da polpa obtida e a

massa dos cavacos antes da polpagéo, de acordo com a eq. (1).

%R = M2 100
m,

1)
onde:

(%) R: rendimento de polpa;
m,: massa seca de polpa (g);

m¢: massa seca de cavacos (g).

4.5.2 Caracterizacao quimica

As polpas produzidas nos tempos de 1, 2 e 3 h a temperatura de 190°C foram

caracterizadas segundo metodologias descritas no item 4.3.
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4.5.2.1 Namero Kappa

O nuamero kappa, medida da lignina residual na polpa, foi determinado pela oxidacao
por permanganato de potassio e titulacdo iodométrica com tiossulfato de sadio,
segundo as normas ISO 302 (2004) e TAPPI T 236 om (1999).

4.5.2.2 Viscosidade

A viscosidade da polpa foi determinada de acordo com a Scandinavian Pulp - Test
Standards - SCAN CM 15:88 (1998).

4.5.3 Caracterizacgao fisico-mecanica

4.5.3.1 Cristalinidade

O método de difratometria de raios X é um processo empirico que usa técnicas de
ajuste e transmissdo, medindo a intensidade de interferéncia no plano cristalino I, e
o espalhamento amorfo em 20 = ~18°. Logo, o indice de cristalinidade (IC) das

polpas foi calculado a partir da técnica de difracdo de raios X (DRX), utilizando-se a
eq. (2).

c = 1= 100

(1)
2)
Onde:
I, é a intensidade em 20 = ~18° (intensidade de difragdo amorfo);

I, é aintensidade maxima de difracéo.
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Os valores de I; e I, foram obtidos diretamente dos difratogramas das amostras das
polpas (BROWNING, 1967; ZERONIAN; BUSCHLE-DILLER, 1992).

4.5.3.2 Resisténcia mecanica da polpa celulésica — Zero span

A caracterizagdo mecéanica das fibras foi feita de acordo com metodologia utilizada
por Tonoli (2009), na qual, para avaliacdo da resisténcia mecanica das fibras
individuais, foram preparadas folhas de celulose com a mesma gramatura (60 g/m?)
usando um formador automético Pulmac ASF-C1 para as polpas obtidas em

diferentes tempos de cozimento e mesma temperatura.

A resisténcia mecénica das fibras foi determinada de acordo com os métodos TAPPI
T 273 cm-95 e T 231 pm-96, usando um equipamento de teste a tracdo Pulmac
Z2400-C1l. Estes métodos sdo usados para determinar um indice da resisténcia
média da estrutura longitudinal de fibras individuais (PASQUINI et al., 2008).

O indice de tracao foi calculado a partir da eq. (3).

G 3)
onde:

IT = indice de tragdo (N.m/qg);
T = medida de resisténcia zero span (kN/m);
G = gramatura (g/m?).

4.5.4 Caracterizacdo morfologica

As caracteristicas morfolégicas de comprimento, diametro, deformacdo nas fibras
(curl e kink) e teor de finos menores que 0,2 mm, das fibras da polpa de bambu
foram analisadas em um equipamento Pulptec™ MFA-500 Morphology Fibre and
Shive Analyser — MorFiTrac.



62

Segundo Wathén (2006), curls e kinks sdo considerados defeitos e deformacgfes que
ocorrem nas fibras durante o processo de polpacdo e afetam a resisténcia e a
energia de ruptura da polpa. O termo curl é descrito como uma curvatura da fibra e
kink, como uma subita mudanca na dire¢do do eixo da fibra. A Figura 9 ilustra o curl

e kink em uma fibra.

Figura 9 — llustragéo de curl e kink na fibora (WATHEN, 2006).

Tonoli et al. (2009) descreve o principio de funcionamento do equipamento como um
feixe de luz ndo-polarizada e uma camera CCD (charge-coupled device) que captura
imagens da suspensédo agualfibras e as grava para posterior andlise pelo software
que opera as medidas e efetua as correcdes estatisticas necessarias. Fibras diluidas
em Agua com temperatura em torno de 25°C passam por uma célula de medida

colocada entre dois vidros de safira.

A area para o fluxo da suspenséao de fibras deste equipamento, de 1,5 mm x 30,0
mm, é muito diferente dos sistemas capilares usuais (0,5 mm de diametro) dos
outros equipamentos normalmente utilizados. Esta célula mais larga permite uma
analise mais precisa de elementos maiores, e evita o grande dispéndio de tempo na
preparacdo das amostras de fibras. O feixe de luz néo-polarizada atravessa 0s
vidros e projeta as imagens das fibras na lente da camera CCD localizada na face
posterior dos vidros. As imagens sao repletas de fibras e elementos finos
(microfibras e pedacos de fibras). O software faz uma discriminacéo entre fibras e

finos por meio de um critério de tamanho (comprimento e diametro).
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4.5.5 Caracterizagao microestrutural

A microestrutura das fibras foi analisada por microscopia eletrbnica de varredura
(MEV), para observacado das modificacées nas fibras como deformagdes, quebras e
danos em geral nos trés tempos de polpacdo. A andlise foi feita sob alto vacuo no

microscopio Quanta 600 FEG.

4.6 PRODUCAO E CARACTERIZACAO DOS COMPOSITOS CIMENTICIOS

4.6.1 Materiais constituintes da matriz

Para avaliacdo do comportamento do compdsito cimenticio reforcado com polpa
organossolve de bambu, foram produzidas placas com matriz de cimento Portland
de alta resisténcia inicial, CPV-ARI, escolhido por nédo apresentar outras adigbes

minerais em sua composicao e fornecido pela industria Caué.

A formulacdo foi para dois tipos de matrizz A primeira composicao foi com
substituicdo parcial de 25% em massa do cimento por metacaulim HP 40, cor rosa,
fornecido pela industria Metacaulim do Brasil e a segunda composi¢do, com

substituicdo de 25% do cimento por calcario dolomitico moido Itad.

Foi necessario o conhecimento das matérias-primas, quanto a composicao quimica
(% de 6xidos), distribuicdo do diametro equivalente das particulas, calculo da area
superficial pelo método BET e densidade real. O estudo da granulometria e da area
superficial das particulas € feito para analise do seu empacotamento na matriz
cimenticia. A composi¢do quimica das matérias-primas constituintes da matriz esta

apresentada na Tabela 5.
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Tabela 5 — Composicao quimica (% em massa de oxidos) do cimento CPV — ARI, calcério e

metacaulim.
. Cimento Portland Calcéario .
Oxidos CPV-AR] moido Metacaulim
SiO, 19,40 9,04 52,10
Al,O4 4,11 2,16 40,30
Fe,O4 2,30 1,25 2,44
MnO <0,10 <0,10
MgO 3,13 8,90 0,30
CaO 63,50 39,10 <0,10
Na,O 0,24 0,15 <0,10
K,O 1,09 0,41 0,79
TiO, 0,15 1,45
P,0Os5 0,16 <0,10
SO3 2,97
Perda ao fogo
(1000 °C) 3,29 39,2 3,03

As Figuras 10 (A), (B) e (C) apresentam as distribuices do diametro de particulas

do cimento, do calcario e do metacaulim, respectivamente.
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Figura 10 - Distribuicao discreta e acumulada (CPFT) de tamanho de particulas do cimento Portland
CPV-ARI (A), do calcéario moido (B) e do metacaulim (C).

A Tabela 6 apresenta as diferencas na area superficial das particulas do cimento, do

calcéario e do metacaulim.
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Tabela 6 - Area superficial especifica determinada por BET e densidade real do cimento
Portland CPV-ARI, do calcario e do metacaulim.

Matéria-prima

BET(Single-point)

Densidade real

(m*g) (g/cm®)
Cimento Portland CPV-ARI 0,98 3,10
Calcario 1,14 2,80
Metacaulim 26,53 2,62

Os ensaios de condutividade elétrica para o metacaulim é fundamental para analise

da atividade pozolanica deste material. A Figura 11 mostra o difratograma de raios X

do metacaulim.
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Figura 11 - Difratograma de raios X das adi¢des minerais do metacaulim.

A Figura 12 mostra um comparativo da condutividade elétrica do metacaulim e da

cinza da folha do bambu, que é um material de alta atividade pozolanica.
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Figura 12 — Variagcao da condutividade elétrica com o tempo de reacdo para metacaulim (A) e cinza

da folha de bambu (B).
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4.6.2 Producéo dos compasitos cimenticios

Em teste preliminar para definicio do melhor teor de polpa a ser utilizado,
produziram-se compdésitos com 6, 8, 10 e 12% em massa de polpa, em relacdo as
matérias-primas no estado solido que compdem a matriz. Os teores de 6, 8, 10 e
12% em massa correspondem, respectivamente, a 10,9, 14,3, 17,5 e 20,7% em
volume, em relagcdo aos componentes da matriz. O processo de producdo dos
compositos foi baseado em trabalho realizado por Savastano Jr et al. (2000),
utilizando-se o0 método de succdo a pressdo negativa (- 600 mmHg), em escala
laboratorial, e posterior prensagem. A sequéncia de preparo dos compdésitos foi a

mesma adotada por Tonoli (2009):

o Dispersédo da polpa celulésica em agua sob agitacdo mecéanica a 3000 rpm
durante 5 min para que as fibras se desagregassem antes da adi¢cdo dos cimento e

material pozolanico;

o Adicdo da polpa dispersa na mistura cimento/metacaulim e agitacdo a 1000

rpm por 4 min;

o Drenagem da agua da suspensdo celulose, cimento, metacaulim apds ser

transferida para caixa de moldagem e aplicacdo de presséo negativa;

o Adensamento manual até obtencdo de uma superficie solida;
o Submisséo das placas a pressao de 3,2 MPa durante 5 min para formacéao
final.

A seguir, as placas foram armazenadas em embalagens plasticas durante dois dias
e submetidas a cura térmica durante seis dias em banho-maria a temperatura de
70°C. Optou-se por cura térmica porque a temperatura mais alta do que a ambiente
no processo de cura reduz o periodo de laténcia, de modo que a estrutura da pasta
de cimento hidratada se define mais cedo (NEVILLE, 1997). A temperatura de 70°C
foi escolhida com base em trabalho realizado por Mounanga et al. (2006), que

definiram o intervalo 6timo de temperatura para cura térmica entre 65 e 85°C.

ApoOs a cura, cada placa foi cortada em serra de disco diamantada e refrigerada a

agua, em quatro corpos-de-prova com dimensdes nominais de 165 mm x 40 mm
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para os ensaios fisicos e mecéanicos. Para cada formulacdo foram produzidas duas
placas, totalizando oito corpos-de-prova para ensaios fisicos e oito para ensaios
mecanicos. Os ensaios fisicos realizados foram de absor¢cdo de agua, porosidade
aparente e massa especifica aparente segundo a American Society for Testing and
Materials - ASTM C-948 (1982).

Os ensaios mecanicos foram de tracdo na flexdo com quatro apoios, com vao
inferior igual a 135 mm e superior igual a 45 mm, em maquina universal de ensaios
mecanicos EMIC DL 30000. A célula de carga era de 1kN e velocidade de
carregamento igual a 1,5 mm/min.Os resultados mecéanicos obtidos foram mddulo de
ruptura (MOR), limite de proporcionalidade (LOP), médulo de elasticidade (MOE) e
energia especifica ou tenacidade (EE). O célculo das propriedades mecanicas foram
feitos a partir das eq. (4), (5), (6) e (7) para MOR, LOP, MOE e EE, respectivamente.

P L
MOR = -
b* h
(4)
* L,
LOP = 22—
b* h 5)
276 % L
MOE = *b:hgr{m}
1296 (©)
I
b* h
(7
Onde:

Pmax € a forca maxima;

L, € a medida do maior vao inferior (de ensaio);

b e h sdo a largura e espessura dos compdsitos, respectivamente;
Piop € a forca no maior ponto da parte linear da curva forga x deflexao;

m € a tangente do angulo de inclinacdo da curva forca x deflexdo durante a
deformacéo elastica,

EA é a energia absorvida durante o teste de flexao.
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Apéds definido o melhor teor de polpa a ser utilizado como refor¢o, produziram-se
compositos para serem submetidos a ciclos de envelhecimento acelerado e estudo

da degradacéo.

O envelhecimento acelerado foi realizado conforme metodologia utilizada por Tonoli
(2009), em que os compdsitos foram inseridos em uma estufa de imersdo e
secagem, modelo MA 035 da marca Marconi, com capacidade de 0,297 m*. Os
compositos foram imersos completamente em agua por 170 min (até que os poros
capilares fossem preenchidos pela agua), apds esse periodo foram, aquecidos até
70°C + 5°C por igual periodo de 170 min para secagem dos sistemas de poros
capilares. Entre cada periodo de secagem e imerséo foi necessario um intervalo de
10 min, para evitar choque térmico na superficie dos corpos-de-prova. Este
procedimento foi repetido até se completar o nimero de ciclos desejados (50, 100 e
200 ciclos).

Segundo Soroushian e Marikunte (1994), sob as condi¢Ges de imersdo e secagem,
as fibras entram em contato com a agua alcalina dos poros do cimento durante a
imersdo. Os produtos de decomposicéo sédo formados como um resultado da reacéo
entre os componentes da fibra e a 4gua do poro transportada para longe da fibra
durante a fase de secagem.

Apés terem sido completados os ciclos de envelhecimento, as placas foram
transformadas em corpos-de-prova e estes, submetidos a ensaios fisicos e

mecéanicos, conforme mencionado anteriormente.

O estudo da degradacdo da matriz foi realizado nos laboratérios do Departamento
de Engenharia de Materiais da Universidade Federal da Paraiba. As amostras foram
submetidas a ensaios de difracdo de raios X (DRX) em difratdbmetro Shimadzu XRD-
6000, analise térmica diferencial (DTA) e termogravimétrica (TGA) em equipamento
da marca Shimadzu DTG-60 H Simultaneous DTA-TG Apparatus em atmosfera de
nitrogénio a uma taxa de aquecimento de 10 °C/min. Para andlise da influéncia das
fibras na microestrutura do compasito, utilizou-se a técnica de microscopia eletrdnica

de varredura (MEV) em superficie fraturada, utilizando-se microscopio LEO 1430.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 DENSIDADE BASICA DOS COLMOS DE BAMBU

A densidade basica € um dos parametros utilizados na avaliacdo da qualidade da
madeira destinada a producao de celulose, uma vez que influencia as propriedades

fisico-mecanicas, assim como o rendimento e a qualidade da celulose (PENALBER,
1983).

Os resultados de densidade béasica média referentes a trés colmos inteiros de
bambu encontram-se na Tabela 7.

Tabela 7 — Densidade basica dos colmos de Bambusa tuldoides.

Parametros Densidade basica (g/cm?®)
Valor minimo 0,49
Valor maximo 0,55
Valor médio 0,52
Desvio Padréo 0,03
Coeficiente de variacao (%) 5,13

O valor médio foi proximo ao encontrado na literatura para bambu da mesma
espécie e idade, 0,49 g/cm?® por Brito et al. (1987) e 0,57 g/cm® por AZZINI et al.
(1987). Os valores estdo dentro do intervalo considerado 6timo para densidade de
madeiras destinadas & producdo de polpa celulésica que é de 0,45 e 0,55 g/cm?®
(FOELKEL, 1992, SOUZA et al., 1986, SHIMOYAMA, 1990, PEREDO, 1999).

5.2 OBTENCAO DOS CAVACOS DE BAMBU

Os cavacos picados foram peneirados para uniformidade maxima das dimensoes.

Segundo Wehr e Barrichello (1993), em cozimento de cavacos com diferentes
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dimensbes ocorre desigualdade no consumo de alcalis do licor, prevalecendo o
maior consumo e intensidade de cozimento nos cavacos pequenos e finos, o que
torna a polpacdo desuniforme. Consequentemente ocorre o aumento no teor de
rejeitos na polpa. A Tabela 8 mostra a disposicdo dos cavacos quanto as

dimensdes.

Tabela 8 — Disposicdo dos cavacos de bambu nas peneiras.

Série de peneiras Fracéao retida (%)

3 mesh (6,3 mm) _

8 mesh (2,4 mm) 33,3

14 mesh (1,2 mm) 30,4

28 mesh (0,59 mm) 20,4
200 mesh (0,07 mm) 14,8
Fundo 1,1

Total 100,0

Como mostrado na Tabela 8, a abertura da peneira em que ficou retida a maior
fragdo homogénea dos cavacos foi a de 2,4 mm. Os cavacos retidos nessa peneira
tinham dimensfes médias de 26,02 mm de comprimento e 2,02 mm de espessura.
Oliveira e Santoro (1999) consideraram as dimensdes ideais dos cavacos de

madeira para polpagéo entre 20-25 mm de comprimento e 2-8 mm de espessura.

5.3 CARACTERIZACAO QUIMICA DOS CAVACOS DE BAMBU

A caracterizacdo quimica dos cavacos foi feita de modo a obterem-se o0s
constituintes do bambu. A Tabela 9 apresenta os teores médios de holocelulose, a-

celulose, hemicelulose, extrativos e cinzas presentes nos cavacos de bambu.
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Tabela 9 — Caracteriza¢cdo quimica dos cavacos de bambu.

ParAmetros Valor Valor Valor Desvio Coeficiente de
minimo (%) maximo (%) médio (%) Padréo Variagéo (%)
Holocelulose 61,9 71,5 67,2 49 7,3
a — Celulose 30,2 45,0 35,2 +8,5 0,2
Hemicelulose 26,5 38,1 32,0 +5,8 0,2
Extrativos 2,0 6,1 3,6 +2,2 61,4
Cinzas 2,4 4.3 3,7 +1,1 0,3
Lignina 33,7 18,1 25,5 +7,8 30,3

* Todas as analises foram realizadas em triplicata

Colli et al. (2003) determinaram a composi¢cdo quimica da espécie Bambusa
tuldoides e encontraram valores médios de 41,4% de a — celulose e 18,24% de
hemicelulose. Li (2004) encontrou valores médios de 1,90% de cinzas, 3,22% de
extrativos, 70,57% de holocelulose e 47,11% de a - celulose para bambu da espécie

Phyllostachys pubescens com um ano de idade.

Sridach (2010) encontrou os valores de 26-43% de a — celulose, 15-26% de
hemicelulose e 1,7-5,0% de cinzas para bambus em geral. Comumente, o contetdo
de a — celulose em bambus é de 40-50%, o que € comparavel com o conteudo de o—
celulose reportado para madeiras-moles (40-52%) e madeiras-duras (38-56%),
ambas usadas para producéo de polpa celuldsica. Esse contetdo de celulose faz do
bambu uma matéria-prima adequada para a producéo de polpa em escala industrial
(LI et al., 2007).

A lignina foi determinada por diferenca dos componentes totais do bambu. O valor
médio esta dentro do encontrado na literatura para massa total de lignina do bambu,
que é de 25,8% (Vu et al., 2004).

Vale lembrar que existe variabilidade dos constituintes do bambu de acordo com a
espécie, a idade e a metodologia adotada na determinacdo. No entanto, para se
estimar a composicdo quimica dos bambus, fez-se uma apresentacdo dos
resultados obtidos na literatura (item 3.1.1), mas, para comparacdo geral, nao
consideraram-se espécies, idades e metodologia, 0 que justifica os menores e

maiores resultados reportados na literatura e neste trabalho.
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5.4 CARACTERIZACAO DAS POLPAS ORGANOSSOLVE DE BAMBU

5.4.1 Rendimento

A primeira avaliacdo feita apds a polpacédo é o rendimento bruto em polpa seca, a
partir do qual € possivel ser feita a classificacdo do processo. Essa classificacao
depende da matéria-prima utilizada e das condi¢cdes de cozimento.

Os resultados de rendimento do processo de polpacdo de bambu pelo processo
organossolve utilizando-se 4gua e etanol como solvente as temperaturas de 150,

170 e 190°C, durante os tempos de 1, 2 e 3 h, estdo apresentados na Figura 13.
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Figura 13 — Rendimento do processo de polpacédo organossolve de bambu as temperaturas de 150,
170 e 190°C, durante os tempos de 60, 120 e 180 min.

A Figura 13 mostra que houve diminuicdo no rendimento em polpa com o aumento
da temperatura e do tempo de polpacédo. A queda no rendimento era esperada, uma
vez que a remocgdo da lignina se torna mais eficaz em condicbes em que s&o
combinadas altas temperaturas em curto tempo ou temperaturas mais brandas com
maiores tempos de cozimento.
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No entanto, a temperatura de 150°C foi insuficiente para o cozimento durante os trés
tempos de reagdo. Os cavacos permaneceram inteiros, com dissolu¢gdo minima da
lignina, de forma que as fibras néo foram individualizadas. A temperatura de 170°C
houve cozimento somente aos 180 min e este ndo foi eficaz pela presenca, nas
amostras, de particulas fibrosas inteiras, ainda lignificadas e ndo desintegradas.
Sendo assim, consideraram-se as condicbes de polpacdo somente para a

temperatura de 190° C durante os trés tempos inicialmente propostos.

Joaquim et al. (2009) produziram polpa de sisal pelo processo organossolve de
polpacdo também para as mesmas condicfes aqui descritas. Os rendimentos foram
60,9, 56,8 e 56,4% para os tempos de 60, 120 e 180 min, respectivamente, a 190°C.
Para producdo de polpa de bagaco de cana-de-acUcar, também pelo processo
organossolve etanol/dgua na mesma proporcao aqui utilizada e durante 180 min de
reacdo a 185°C, Ruzene (2005) conseguiu rendimento em polpa de 54,5%. Os
resultados apresentados nesse trabalho estdo dentro da média encontrada na
literatura e a pequena variagdo existente é justificada pelas diferentes matérias-

primas utilizadas.

5.4.2 Caracterizacdo quimica das polpas de bambu

Como mostrado na Tabela 10, os valores de numero Kappa, hemicelulose e
extrativos foram decrescentes com o aumento do tempo de cozimento dos cavacos
de bambu e os teores de holocelulose e a-celulose foram crescentes, o que confirma
a maior solubilizacdo da lignina com o tempo de reacdo. Entre 1 e 2 h, a
deslignificacéo foi mais intensa, o que se explica pela maior variacado dos valores de

caracterizacao quimica no inicio da reacao.
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Tabela 10 — Caracterizagdo quimica das polpas de bambu obtidas nos tempos de 1,2 e 3 h
de cozimento a 190°C.

Tempos de polpacéo

Parametros 1h 2h 3h

Kappa 76,3+0,7 38,0+ 0,0 25,2+0,7
Holocelulose 86,5+0,1 93,1+0,0 97,5+0,8
a — Celulose 76,8+0,0 86,6 £0,1 91,2+0,0
Hemicelulose 9,7+0,0 6,5+0,1 6,4+0,0
Extrativos 3,4+0,3 23+04 2301
Viscosidade (cm?qg) 982 625 382

* Todas as analises foram realizadas em triplicata.

Segundo De Groot et al. (1995), a deslignificacdo ocorre em trés etapas: a inicial, a
dominante e a residual. Para os autores, a etapa inicial remove uma grande
qguantidade de hemiceluloses e pouca lignina. Na etapa dominante, ocorre a maior
remocgé&o de lignina e hemiceluloses e, finalmente, na fase residual, a celulose e o
restante da hemicelulose sdo decompostas, enquanto a remocao da lignina ocorre

lentamente.

Para a polpacdo organossolve de bambu, o tempo de 2 h compreendeu as etapas
de deslignificacéo inicial e dominante e a etapa residual € considerada em 3 h de
reacdo, uma vez que a solubilizacdo da lignina e a remocéo dos extrativos e da
hemicelulose ocorreram de forma mais lenta e ocorreu maior degradacao da cadeia

de celulose, o que pode ser comprovado pelos resultados de viscosidade.

Segundo Sridach (2010), para cozimento de matérias-primas ndo madeiras pelo
processo de cozimento organossolve, sdo necessarias temperaturas entre 165-
195°C por tempo minimo de 1 h. Nos processos convencionais de polpagdo a
deslignificacdo também ocorre no intervalo entre 1 e 2 h dependendo da

temperatura e da matéria-prima.

Ciaramello (1970) produziu polpa de bambu da espécie Bambusa tuldoides pelos
processos soda, soda-enxofre e sulfito em 2 h de reacdo a temperatura de 160°C.
Os rendimentos para 0s processos soda, soda-enxofre e sulfito foram
respectivamente, 50,3%, 51,7% e 55,0%. Os valores de numero Kappa foram, 30,0,
29,7 e 31,4. Azzini et al. (1987) produziram polpa de bambu pelo processo Kraft de
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polpacdo a 165°C durante 1 h de reacéo e conseguiram rendimento bruto de 43,9%
com numero Kappa igual a 69. Barrichello e Foelkel (1975) obtiveram igual
rendimento bruto para o mesmo tempo e temperatura de 175°C com nimero Kappa
igual a 31,0. Isso mostra a eficacia do processo organossolve para polpacdo de
bambu, uma vez que os valores de rendimento e nimero o Kappa estdo dentro da

média encontrada nos processos convencionais.

Outro parametro qualitativo que foi avaliado é a viscosidade, que caiu drasticamente
com o aumento do tempo de polpacéo, principalmente para polpa produzida em 3 h
de polpacéo, tempo este que degradou significativamente a cadeia de carboidratos
da celulose. Segundo Almeida (2003), a viscosidade é um parametro utilizado para
controle da qualidade da polpa celulésica nas diferentes fases do processo de

producao.

O parametro viscosidade estd associado ao grau médio de polimerizacdo e do
correspondente peso molecular dos polimeros de celulose e hemicelulose, sendo
essa medida utilizada para estimar, indiretamente, o nivel de degradacdo dos
carboidratos durante as fases do processo de obtencdo da polpa celulésica. Sendo
assim, de maneira geral, maior valor de viscosidade indica maior preservacdo dos

carboidratos.

5.4.3 Caracterizacéo fisica, mecanica, morfolégica e microestrutural das polpas de
bambu

Os resultados da caracterizacao fisica, mecanica e morfolégica das polpas obtidas

para os trés tempos de cozimento estdo apresentados na Tabela 11.

Por meio dos indices de cristalinidade da celulose apresentados na Tabela 11 e
calculados a partir das fases cristalinas e amorfas apresentadas no difratograma de
raios X (Figura 14), pode-se afirmar que, com o0 aumento do tempo de cozimento, a
polpa se tornou mais cristalina, o que é explicado pela dissolugdo de componentes

amorfos como lignina e hemicelulose.



Tabela 11 — Parametros fisicos, mecéanicos e morfolégicos das polpas de bambu obtidas nos

tempos de 1, 2 e 3 h de cozimento a 190°C.

Tempos de polpagéo

Parametros 1h 2h 3h
Cristalinidade (%) 79,2 79,4 80,5
Comprimento ponderado (mm) 1,2 0,8 0,8
Largura(um) 22,8 19,8 18,2
Kinked fibers (%) 7,0 10,6 12,2
Curl (%) 51 6,0 6,4
Finos (%) 47,1 62,3 62,8
Comprimento dos finos (um) 60,5 56,5 55,0

indice de resisténcia a tracdo zero span (N.m/g) 162,7 204,6 184,6

Segundo Pimenta (2005), dependendo do tratamento quimico empregado, pode

haver uma perda significativa da regido amorfa da celulose, uma vez que esta se

encontra mais acessivel aos reagentes empregados e, dependendo das condi¢cdes

do processo, a prépria regido cristalina original pode também ser afetada. O

aumento do grau de cristalinidade € consequéncia da eliminacdo das polioses, que

sdo substancias amorfas. A cristalinidade das polpas obtidas é afetada diretamente

pela quantidade de lignina residual e de polioses existentes nas polpas (CARASCHI

et al., 1996).
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Figura 14 — Difratograma de raios X de polpa organossolve de bambu em trés tempos de polpacéo a

190°C.
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As Figuras 15 (A) e (B) apresentam a distribuicdo de comprimento e largura das
fibras com os respectivos teores, para os trés tempos de polpacdo. A maior fracdo
de fibras tem o comprimento médio entre 0,8 e 1,2 mm e largura entre 18,2 e 22,8
um. Os valores de comprimento aqui obtidos estdo fora do encontrado na literatura
para fibras celulésicas de bambu. Rodrigues (2004) encontrou valor médio de
comprimento de 1,5 mm e a média determinada por Coutts e Ni (1995) foi de 1,7 mm
para polpa Kraft de bambu. Os valores de largura estdo na média de 20,0 um

determinado por Rodrigues (2004).
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Figura 15 — Distribuicdo de comprimento (A) e largura (B) das fibras celulésicas de bambu para 1, 2 e
3 h de polpacao.

As dimens0Oes das fibras da polpa se alteram quando determinadas por analisador
Optico automatico. Isso ocorre porque o comprimento projetado é menor do que o
real e o analisador 6ptico pode medir fibras quebradas como se fossem fibras
inteiras  (LEVLIN; SODERHJEM, 1999; TREPANIER, 1998; BRAATEN;
MOLTEBERG, 2004).
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Segundo Santos (2005), essa quebra ocorre como consequéncia de trés fatores.
Primeiro, a matéria-prima € reduzida a cavacos e esta operagdo pode cortar fibras,
se nao for efetuada de forma correta. Segundo, as condi¢cfes de polpacéo alteram
as dimensbes das fibras. Durante esses processos, lignina e hemiceluloses sao
solubilizadas da parede celular e tornam as fibras mais finas e mais flexiveis.
Terceiro, as fibras, durante o processamento da polpa, sofrem tratamentos
mecanicos em misturadores, desintegradores, e durante bombeamentos, os quais
deformam a fibra e induzem curvatura gradual e continua (curl) e curvatura torcida

(kink), que tém influéncia no comprimento da fibra.

Os resultados da caracterizacdo morfoldgica das fibras, apresentados na Tabela 11,
reforcam que, entre 1 e 2 h de polpacédo, os danos nas fibras foram mais intensos.
Isso pode ser comprovado pela diminuicdo do comprimento e da largura, pelo
aumento no teor de finos e fibras deformadas (curl e kink) e pela diminuicdo do
comprimento dos finos. Para o tempo de 3 h os danos foram maiores, observados
pelas menores dimensodes, pela maior deformacéo e pelo maior teor de finos, o que
pode ser correlacionado com a baixa viscosidade, indicada na caracterizacao

quimica.

Houve também queda no indice de tracdo das fibras com o aumento do tempo de
polpacéo de 2 para 3 h. A maior degradacgéo da cadeia de celulose para o tempo de
3 h, indicada pelo baixo valor de viscosidade, pode ser responsavel por essa queda
na resisténcia. Segundo Berggren (2003), a resisténcia das fibras pode diminuir com
0 tratamento quimico caso os componentes das fibras, especialmente a celulose,
forem degradados. O efeito da degradacdo quimica depende do grau e da
localizacdo na fibra. A menor resisténcia para a polpa obtida em 1 h pode ser

explicada pela maior quantidade de lignina, hemicelulose e extrativos.

Os danos curl e kink, causados nas fibras pelo aumento do tempo de polpacgao
podem ser observados nas Figuras 16 (A), (B) e (C) para 1, 2 e 3 h de polpacéao,
respectivamente. As micrografias sdo de fragOes de polpas representativas para as
condi¢gbes de polpacdo. As marcacdes vermelhas indicam as curvaturas causadas

nas fibras.
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Figura 16 — Curls e kinks causdos nas fibras submetids aos tepos de1(A),2(B)e3(C)hde
cozimento.

As Figuras 17 (A), (B) e (C) mostram a retirada de compostos, como lignina e
hemiceluloses, da parede das fibras para os tempos de 1, 2 e 3 h de cozimento,
respectivamente. A remoc¢do destes componentes pode ser confirmada pela andlise
das superficies das fibras, que se mostram mais enrugadas com o aumento do
tempo de polpagéo.
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Figura 17 — Remocéo de Iigni hemicellose das fibras subetidas aos tempos de 1 (A), 2 (B) e 3
(C) h de cozimento.

Considerando a completa caracterizacdo das fibras celulésicas de bambu
produzidas pelo processo organossolve de polpacdo, mostra-se inviavel o cozimento
em tempo superior a 2 h, uma vez que ha grande dispéndio de energia no processo
se a polpacdo ocorrer em tempo superior, tornando as fibras susceptiveis a

degradagéo na temperatura de 190°C.

5.5 CARACTERIZACAO DOS COMPOSITOS CIMENTICIOS

7

Esta secdo é composta pelos resultados da caracterizacdo fisico-mecéanica dos
compadsitos cimenticios. Primeiramente sera feita a apresentacao e a discussdo dos
resultados dos testes realizados nas matrizes reforgcadas por quatro diferentes
teores de polpa de bambu e a definigdo do teor 6timo de reforgco. Por fim, seréo
discutidos os aspectos relativos a degradacdo dos compdésitos refor¢cados.

5.5.1 Definicéo do teor 6timo de polpa de bambu
5.5.1.1 Caracterizacgéo fisica

As Figuras 18 (A), (B) e (C) apresentam, respectivamente, os resultados médios de

quatro repeticbes das caracteristicas fisicas de absorcdo de agua, porosidade
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aparente e massa especifica aparente de compasitos reforcados com 6, 8, 10 e 12%

de polpa organossolve de bambu, submetidos a cura térmica durante oito dias.
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Figura 18 — Resultados de absor¢cdo de &gua (A), porosidade aparente (B) e massa especifica
aparente (C) de compdésitos aos oito dias de idade, reforcados com 6, 8, 10 e 12% de polpa

organossolve de bambu.

Os resultados da andlise estatistica para as propriedades fisicas de absorcédo de

agua, massa especifica e porosidade aparente estao apresentados na Tabela 12.

Tabela 12 — Médias e desvios-padrdo para absorcdo de agua (AA), porosidade aparente
(PA) e massa especifica aparente (MA), de compdsitos aos oito dias de idade, reforcados

com polpa organossolve de bambu.

Teores
de polpa AA (%) PA (%) MA (g.cm™)
(%)
6 25,42 +£1,26 A 38,75+0,92 A 1,526 £+ 0,04 A
8 26,48 £ 0,29 A 39,05+0,23 A 1,475+ 0,02 A
10 30,32+164 B 42,10+ 2,57 A 1,388 £ 0,026 B
12 30,93+x2,72 B 39,59+231 A 1,283 +£0,037 C

* Médias seguidas pela mesma letra ndo diferem significativamente entre si a 1% de probabilidade

pelo Teste de Tukey.
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Os resultados da caracterizagé@o fisica eram esperados, uma vez que, em geral,
ocorre aumento de absorcdo de &gua e porosidade e diminuicdo da massa
especifica aparente a medida que aumentam-se os teores de fibras na matriz. Os
compositos que demonstraram melhores propriedades fisicas com o reforco de
polpa de bambu foram com 6 e 8%, uma vez que a absor¢cdo de 4gua e a
porosidade aparente foram menores em comparagdo aos outros teores. Os teores
de 6 e 8% foram os que mais se afastaram do valor limite de absorcdo de agua para

fibrocimento, estabelecido pela norma NBR 5640, que € de 37%.

5.5.1.2 Caracterizacdo mecanica

As Figuras 19 (A), (B), (C) e (D) apresentam, respectivamente, os resultados médios
de quatro repeticdes das caracteristicas mecanicas de médulo de ruptura, limite de
proporcionalidade, modulo de elasticidade e energia especifica de compdsitos
reforcados com 6, 8, 10 e 12% de polpa organossolve de bambu, submetidos a cura

térmica durante oito dias.
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Figura 19 - Resultados de modulo de ruptura (A), limite de proporcionalidade (B), modulo de
elasticidade (C) e energia especifica (D) de compdsitos aos oito dias de idade, reforcados com 6, 8,
10 e 12% de polpa organossolve de bambu.

Os resultados da analise estatistica para as propriedades mecanicas de moédulo de
ruptura, limite de proporcionalidade, modulo de elasticidade e energia especifica

estdo apresentados na Tabela 13.

Tabela 13 - Médias e desvios-padrdao para moédulo de ruptura (MOR), limite de
proporcionalidade (LOP), mddulo de elasticidade (MOE) e energia especifica (EE) de
compaositos aos oitos dias de idade, reforcados com polpa organossolve de bambu.

Teores de
po&pa MOR (MPa) LOP (MPa) MOE (MPa) EE (kJ.m?)
(60) 6,39+0,92 A 3,84+154 A 10630+476,5 A 0,76 0,15 A
8 7,51+0,07 A 5,44 +0,62 A 9569 + 81 A 125%+0,10 A B
10 6,78+ 1,38 A 3,22+ 1,17 A 6162 +1265 B 1,92+0,35 A B
12 579+1,49 A 2,30+097 B 4503+654 B 2,10+1,04 B

* Médias seguidas pela mesma letra ndo diferem significativamente entre si a 1% de probabilidade
pelo Teste de Tukey.

ApoOs terem sido ensaiados os compositos reforcados com os teores de 6, 8, 10 e
12% em massa de polpa organossolve de bambu, observou-se que 8% de polpa
proporcionou ao composito a tendéncia de melhor comportamento a ruptura e o
melhor comportamento da matriz antes da fissura. Isso pode ser observado pelo
maior valor do limite de proporcionalidade (LOP), apesar de a comparacao entre as
médias nao ter apresentado diferenca significativa entre os quatro teores. Na
condicdo pos-fissurada, a absor¢cdo de energia teve melhor desempenho em

compaositos reforcados com os teores de 10 e 12%, no entanto, com alta dispersao
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dos resultados, indicando grande variabilidade entre os corpos-de-prova da mesma
placa. Tal comportamento se explica, possivelmente, pela dificuldade de dispersao

das fibras na matriz durante a producdo do compaosito.

Segundo Callister (2000), a homogeneidade do material compésito é uma
caracteristica importante que determina a extensdo na qual um volume
representativo de material — quer matriz, quer reforcos — pode diferenciar em
propriedades fisicas e mecanicas a partir das propriedades que se referem ao
material compdsito, ou seja, as propriedades do sistema. A n&o-uniformidade

prejudica as propriedades que sao governadas pela interacédo reforco/matriz.

Quanto ao modulo de elasticidade, houve tendéncia de queda com o aumento dos
teores de polpa, e os valores foram mais expressivos para 6 e 8% de reforgo. A
queda no mdédulo de elasticidade, ou seja, queda na rigidez, pode ser atribuida a
maior porosidade da matriz com o aumento do teor de reforco, como reportado por
RODRIGUES (2004).

A Figura 20 apresenta as curvas tensdao x deformacdo representativas de
compositos reforcados com quatro teores de polpa organossolve de bambu

submetidos a cura térmica durante oito dias.

—(— 6% de polpa
—0O— 8% de polpa
—®— 10% de polpa
—m— 12% de polpa

Tensao (MPa)

0 T T T T T T T T T T T T T T T T T
000 001 002 003 004 005 006 007 008 0,09
Deformagao (mm/mm)

Figura 20 — Curvas tensdo x deformacéo representativas dos compésitos aos oito dias de idade,
reforcados com os teores de 6, 8, 10 e 12% de polpa organossolve de bambu.

A analise das curvas permite concluir que as fibras tiveram papel marcante no
desempenho mecéanico apos a fissuragdo da matriz, uma vez que 0s compaositos nao
sofreram ruptura brusca e suportaram a carga até além do ponto de carga de pico,

apresentando grande deformacao, principalmente com os teores de 10 e 12%. No
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entanto, o teor de 8% de reforco foi 0 que apresentou melhor comportamento
mecanico da matriz e da matriz com atuacao das fibras, observando e levando em
consideracdo a grande variabilidade e a dispersdo dos resultados referentes aos
demais teores através dos desvios-padrdo para os compositos reforcados com 0s
teores de 6, 10 e 12% no MOR e LOP.

Em trabalho desenvolvido por Dos anjos et al. (2003), com teores de 0 a 16% de
polpa Kraft de bambu em matriz de cimento, 0 melhor comportamento mecanico foi
registrado para o teor de 6%. Na caracterizacdo fisica, como esperado, também
houve tendéncia de aumento na absor¢cdo de agua e na porosidade aparente e
diminuicdo da massa especifica aparente a medida que houve aumento no teor de

fibras. Essa diferenca de teor 6timo entre os trabalhos é atribuida aos diferentes
componentes da matriz e ao processo de cura, bem como as caracteristicas da
polpa.

A polpa utilizada por Dos anjos et al. (2003), possuia as seguintes caracteristicas:
1,47 mm de comprimento, 11 um de largura e 12,71% de finos (particulas menores
que 0,2 mm de comprimento). A polpa utilizada neste trabalho apresentou
caracteristicas distintas de menor comprimento e maior largura e maior teor de finos,
que foram apresentadas no item 5.4.3, diferencas que ocorreram talvez pelo

processo de producdo da polpa ou até mesmo pelas espécies de bambu.

5.5.2 Desempenho dos compdsitos submetidos a envelhecimento acelerado

5.5.2.1 Andlise fisica

A Figura 21 apresenta os resultados fisicos de absor¢cdo de agua, porosidade e
massa especifica aparente de compositos reforcados com 8% de polpa
organossolve de bambu e metacaulim aos oito dias de idade e apOs serem

submetidos a 50, 100 e 200 ciclos de imersdo e secagem.
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Figura 21 - Resultados de absorcdo de agua (A), porosidade aparente (B) e massa especifica
aparente(C) de compésitos reforcados com 8% de polpa organossolve de bambu e metacaulim aos
oito dias, 50, 100 e 200 ciclos de envelhecimento.

Com o aumento dos ciclos de envelhecimento houve queda na absorgcéo de agua e
na porosidade dos compoésitos e aumento minima na massa especifica aparente.
Esse comportamento pode ser atribuido ao preenchimento dos vazios da matriz e da
interface fibra-matriz por produtos da hidratagdo da matriz cimenticia, que sado os
responsaveis pela diminuicdo da porosidade, e em consequéncia, a menor absorcao
de &gua e densificacdo da matriz (RODRIGUES, 2004).

Os ciclos de imersao e secagem propiciam a dissolucéo/re-precipitacdo das fases
cimenticias do compdsito, e consequentemente, a diminuicdo da porosidade e
densificagdo da matriz (TONOLI, 2009).

A Figura 22 apresenta os resultados fisicos comparativos de matrizes com
substituicdo parcial do cimento por calcario e por metacaulim reforcados com 8% de
polpa organossolve de bambu aos oito dias de idade sob cura térmica e apés 100

ciclos de envelhecimento.
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Figura 22 - Resultados de absorcdo de agua (A), porosidade aparente (B) e massa especifica
aparente (C) de compdésitos com substituicdo parcial do cimento por metacaulim e calcério e
reforcados com 8% de polpa de bambu aos oito dias de idade sob cura térmica (70°C) e ap6s 100
ciclos de envelhecimento.

Com o envelhecimento acelerado houve tendéncia de queda na absorcédo de agua e
porosidade e aumento na massa especifica aparente, tanto para as matrizes com
metacaulim como para as matrizes com calcario. Esse comportamento pode ser
atribuido a migracdo dos produtos de hidratacdo do cimento para os poros da

interface fibra-matriz.

Os compdsitos com calcario tiveram menor porosidade aparente em comparagao
aos compositos com metacaulim, tanto aos oito dias como apés os 100 ciclos de
imersdo e secagem. Esse comportamento pode ser atribuido a ma dispersédo do
metacaulim (Item 4.6.1) durante o processo de producdo dos compadsitos, uma vez
que a distribuicdo das particulas do metacaulim foi semelhante ao das particulas de
calcario, como pode ser observado na Figura 10. No entanto, o metacaulim
demonstrou maior area superficial especifica (Tabela 6). Mas devido aos possiveis
problemas de dispersdao do metacaulim, pode ter ocorrido alteragdo no efeito de

empacotamento das particulas.
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5.5.2.2 Anélise mecéanica

A Figura 23 apresenta os resultados mecanicos de maédulo de ruptura, limite de
proporcionalidade, modulo de elasticidade e energia especifica de compdsitos
reforcados com 8% de polpa organossolve de bambu e metacaulim com oito dias de
idade e apos serem submetidos a 50, 100 e 200 ciclos de imerséo e secagem.
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Figura 23 - Resultados de mddulo de ruptura (A), limite de proporcionalidade (B), mddulo de
elasticidade (C) e energia especifica (D) de compésitos reforcados com 8% de polpa organossolve de
bambu e metacaulim aos oito dias de idade e apos 50, 100 e 200 ciclos de envelhecimento.

Com o aumento dos ciclos de envelhecimento houve tendéncia de aumento no
modulo de ruptura, limite de proporcionalidade e moédulo de elasticidade dos
compdsitos, o que indica melhoria na matriz e na interface fibra-matriz. Este
comportamento indica que a aderéncia entre fibra e matriz foi melhorada apés o
envelhecimento acelerado, resultado da re-precipitacdo de produtos de hidratacao
do cimento dentro e ao redor das fibras e consequente preenchimento dos poros na
interface fibra-matriz (SAVASTANO Jr, 1992; DIAS, 2005).
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O fendmeno de reprecipitacdo dos produtos de hidratagéo para os poros da matriz e
da interface afeta as caracteristicas fisicas e, em consequéncia disso, as
propriedades mecanicas. Com a diminuicdo da porosidade, ocorre aumento da
massa especifica, acarretando melhorias nas caracteristicas mecanicas de MOR,
LOP e MOE.

A EE dos compdsitos diminuiu drasticamente até os 50 ciclos de envelhecimento
acelerado, o que se deve basicamente a degradacéo das fibras de celulose e melhor

aderéncia das fibras com a matriz.

Apés os 100 ciclos, houve uma tendéncia de aumento nas propriedades mecénicas.
Mohr et al. (2005) mostraram que a degradacao das propriedades mecéanicas néao
ocorre linearmente com o aumento do numero de ciclos de envelhecimento. A
maioria das perdas em resisténcia mecanica e em energia especifica dos

compasitos ocorre nos primeiros ciclos de envelhecimento.

A Figura 24 mostra as curvas tensdo x deformacdo dos compdsitos aos oito dias e
submetidos a envelhecimento acelerado. E nitida a queda da energia especifica do
composito apos os ciclos de envelhecimento acelerado, comparada com a mesma

propriedade aos oito dias.

—{J— Metacaulim - 8 Dias

9 1 —™— Metacaulim - 50 Ciclos
—®— Metacaulim - 100 Ciclos
—— Metacaulim - 200 Ciclos

Tensao (MPa)

0,00 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,0¢
Deformagao (mm/mm)

Figura 24 — Curvas tensdo x deformacéo representativas dos compésitos reforcados com 8% de
polpa organossolve de bambu aos oito dias de idade e envelhecidos ap6s 50, 100 e 200 ciclos de
imersao e secagem.

A Figura 25 apresenta os resultados mecanicos comparativos de matrizes com
substituicdo parcial do cimento por calcario e por metacaulim reforcados com 8% de
polpa organossolve de bambu aos oito dias de idade e ap6s 100 ciclos de

envelhecimento.
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Figura 25 - Resultados de mddulo de ruptura (A), limite de proporcionalidade (B), md&dulo de
elasticidade (C) e energia especifica (D) de compdésitos com substituicdo parcial do cimento por
metacaulim e calcario e reforcados com 8% de polpa organossolve de bambu aos oito dias de idade e
apos 100 ciclos de envelhecimento.

Como nos resultados fisicos, 0 comportamento mecéanico da matriz com substituicdo
parcial do cimento por calcario seguiu a mesma tendéncia da matriz com
metacaulim. Com o envelhecimento acelerado, houve tendéncia de aumento no LOP
e MOE. Os compdésitos com calcario ndo apresentaram diferencas significativas no
MOR antes e ap6s o envelhecimento. Os compdsitos com metacaulim apresentaram
uma tendéncia de aumento no MOR apds os 100 ciclos de envelhecimento. Para
energia especifica, a queda ao envelhecimento foi mais brusca nos compdsitos com

calcario do que com metacaulim.

Os maiores valores de LOP e MOR dos compasitos com calcario também podem ser
atribuidos a aderéncia entre fibra e matriz que foi melhorada ap6s o envelhecimento
acelerado, em consequéncia da reprecipitacdo de produtos de hidratacdo do

cimento ao redor das fibras e preenchimento dos poros na interface fibra-matriz.
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De forma geral, os compdsitos com calcario apresentaram melhor comportamento
mecanico do que aqueles com metacaulim, o que pode ser atribuido as
caracteristicas fisicas de menor porosidade, absorcdo de agua e maior massa
especifica dos compdsitos com calcario. No entanto, esperava-se que 0S compositos
com metacaulim tivessem um melhor desempenho mecéanico do que os compaositos

com calcario, uma vez que o metacaulim é um material pozolanico.

7

A atividade pozolanica do metacaulim (tem 4.6.1) é observada pela sua
amorficidade ilustrada no difratograma de raios X na Figura 11. A Figura 12 faz um
comparativo entre a condutividade elétrica do metacaulim com a cinza da folha de
bambu, que é um material de alta atividade pozolanica (COCINA et al., 2011). O
comparativo ndo mostrou grandes diferencas entre os dois materiais. Logo, a
amorficidade e a condutividade elétrica comprovam que o metacaulim utilizado neste

trabalho possuia atividade pozolanica.

Segundo Baronio e Binda (1997), o aumento na resisténcia de materiais contendo
produto natural de substituicdo do cimento deve ser associado a uma acéo fisica
que produz um arranjo mais eficiente na interface, densificando esta zona e
aumentando a resisténcia mecanica. Entretanto, o inesperado comportamento
mecanico de menor MOR dos compdsitos com metacaulim em comparacdo ao
calcario, pode ser atribuido a ma dispersao das particulas de metacaulim durante o

processo de producédo do fibrocimento.

A Figura 26 mostra as curvas tensdo x deformacdo, comparativas para 0s
compositos com calcario e metacaulim aos oito dias e submetidos a 100 ciclos de
envelhecimento acelerado. A Figura mostra o melhor comportamento durante a
fratura do compoésito com calcario aos oito dias em comparacdo aos ciclos de

envelhecimento e ao compadsito com metacaulim.
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Figura 26 — Curvas tensdo x deformacéo representativas dos compositos reforcados com 8% de
polpa de bambu e calcario comparativas ao metacaulim aos oito dias de idade e ap6s 100 ciclos de
imersdo e secagem.

5.5.2.3 Andlise por difracéo de raios X

Utilizando-se da técnica de difracédo de raios X foi possivel a identificacdo das fases
cristalinas dos produtos de interesse (hidréxido de célcio) para analise das
propriedades fisicas e mecanicas dos compadsitos antes e apdés serem submetidos a
ciclos de envelhecimento acelerado. Foram obtidos difratogramas (Figura 27) para
0S compadsitos com calcario aos oito dias e 100 ciclos de envelhecimento e com
metacaulim aos oito dias, 100 e 200 ciclos. Através do comparativo entre fichas
cristalograficas de referéncia de materiais puros com o difratograma obtido pelo
material analisado, pode-se acompanhar a existéncia e a evolucdo dos produtos

hidratados dos componentes da matriz.
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Figura 27 — Difratogramas de raios X para compositos com calcério e metacaulim aos oito dias de
idade e apés envelhecimento acelerado.

Segundo Lea (1970), os principais picos para o0 angulo 20 no difratograma sé&o os
angulos 34,089 (maior intensidade), 18,089, 47,124 e 50,795, referentes a
portlandita (hidréxido de calcio). Em materiais cimenticios com pozolana parte ou
todo o hidréxido de célcio é consumido por reacdes com a pozolana, o que
normalmente provoca uma reducdo na intensidade dos picos correspondentes. A
variacdo da intensidade dos picos no DRX esta relacionada com a quantidade do

hidréoxido de célcio.

A Tabela 14 apresenta as intensidades em contagens por segundo para oS
principais angulos 20 referentes a portlandita (hidroxido de célcio) e a calcita, dos
compoésitos com metacaulim e calcéario, aos oito dias de idade e apoés ciclos de

envelhecimento acelerado.

Tabela 14 — Intensidade dos picos referentes aos principais angulos 20 para compdsitos
com metacaulim e calcario aos oito dias de idade e apdés 100 e 200 ciclos de
envelhecimento.

Metacaulim Calcéario
Angulo de _ , _ , _
8 dias 100 ciclos 200ciclos 8dias 100 ciclos
Bragg (2 O)
Portlandita (Hidréxido de célcio)
34,089 310 276 346 486 464
18,089 318 220 232 506 460
47,124 192 160 170 232 242

50,795 152 148 130 162 186
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Em geral, o consumo de hidroxido de célcio pode ser observado pela reducdo da
intensidade dos picos nos difratogramas de raios X, quando comparados 0s
compositos aos oito dias e apos os ciclos de envelhecimento, tanto nos compdsitos

com calcario como metacaulim.

A utilizagdo de metacaulim como material pozolanico foi efetiva no consumo de
hidréxido de calcio formado na hidratacdo do cimento, com a reducdo dos picos da
portlandita (hidroxido de calcio) ao longo dos ciclos de imersdo e secagem. Nos
compositos com calcario ndo houve consumo de hidréoxido de calcio, justificado

pelos maiores picos e maiores intensidades, em comparagéo ao metacaulim.

Os picos de calcita sao referentes ao filler calcario para as amostras com
substituicdo parcial do cimento por calcario, neste caso, em maior quantidade,
comprovada pela maior intensidade do pico e nos compdsitos com metacaulim os
picos podem ser justificados pelo material carbonéatico presente na composi¢ao

quimica do cimento Portland.

5.5.2.4 Andlise termogravimétrica

A analise térmica para os compadsitos com metacaulim foi realizada para as idades
de 8 dias e ap6s 100 e 200 ciclos de imerséo e secagem e para oS compoésitos com
calcario, aos 8 dias e 100 ciclos, com o objetivo de acompanhar o desenvolvimento
dos produtos da hidratacao, incluindo a rea¢ao pozolanica, no caso do metacaulim.

Os produtos hidratados presentes na matriz perdem a &agua quimicamente
combinada em picos caracteristicos, que podem ocorrer nas faixas de temperatura:
silicato de calcio hidratado, etringita e aluminato de calcio hidratado — 100-300°C e
hidréxido de calcio — 425-550°C (TAYLOR, 1997), que variaram de acordo com cada
curva DTA analisada, e que compreendeu o inicio e fim da perda de massa. Para
cada condicdo a Figura 28 apresenta uma curva caracteristica para analise da perda

de massa.
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Figura 28 — Curvas DTA/TG para compositos

secagem.
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com metacaulim aos oito dias de idade (A), 100 ciclos
(B) e 200 ciclos (C) e com calcério aos oito dias de idade (D) e ap6s 100 ciclos (E) de imerséo e

A Tabela 15 resume os resultados das curvas DTA para 0os compésitos com

metacaulim aos oito dias, 100 e 200 ciclos e com calcario aos oito dias e 100 ciclos.

Como mostrado na analise de DRX, o consumo de portlandita (hidréxido de calcio)

foi maior para os compdsitos com metacaulim, uma vez que 0s picos para calcario

foram maiores e com a analise térmica € possivel constatar a maior perda de massa

nesses compositos. A menor perda de massa nos compdsitos com metacaulim

provavelmente é pela maior atividade pozolanica e, em consequéncia disso, maior
consumo do hidréxido de calcio (VEDALAKSHMI et al., 2003).
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Para as duas substituicbes, metacaulim e calcério, houve tendéncia de aumento na
perda de massa no trecho referente ao hidroxido de célcio com o aumento dos ciclos

de imersao e secagem.

Tabela 15 — Perda de massa referente ao hidroxido de calcio para compédsitos com
metacaulim e calcario aos oito dias de idade e apds ciclos de imerséo e secagem.

. Met. Met. Calc.
Faixa de Temperatura M‘?Jt' 8 100 200 Ca_lc. 100
Fase temperatura o dias ; ; 8 dias ,
o (°C) ciclos ciclos ciclos
("C) (%) (%)
(%) (%) (%)
Hidroxido 50 55 4574 - 4682 392 3,53 265 7,98 6,0
de calcio

A tendéncia de aumento da perda de massa de hidréxido de calcio com 0 aumento
dos ciclos de imersédo e secagem pode ser atribuida ao consumo do hidréxido de
calcio formado durante o processo de hidratacado do cimento (VEDALAKSHMI et al.,
2003).

Os picos nas regides que abrangem a faixa de temperatura de 100-150°C
representam a desidratacdo da fibra de celulose. Um segundo evento ocorre para
picos nas temperaturas entre 340°C e 360°C caracterizando a decomposicédo de
ligacbes glicosidicas (DAUDE et al.,, 1996). A presenca de polpa celulésica é
justificada pelo tipo de preparo das amostras para a andlise, que consistiu na
moagem do compdsito seguido de passagem do material em peneira com abertura
de 0,045 mm. A passagem de fibras pelos orificios da peneira foi comprovada pela
verificacdo do po utilizando-se de microscopia 6tica.

5.5.2.5 Andlise da microestrutura dos compaositos

Foram feitas as analises no MEV para amostras em superficie fraturada de
compositos com substituicdo parcial do cimento por metacaulim aos oito dias de
idade e apos 100 e 200 ciclos de imersao e secagem e com substituicdo por calcario
aos oito dias e 100 ciclos. As micrografias estédo apresentadas na Figura 29 para

metacaulim e na Figura 30 para calcario.
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As micrografias apresentadas na Figura 29 demonstram maior ocorréncia de
arrancamento nos compdésitos aos oito dias e apds 100 ciclos de envelhecimento. A
micrografia referente aos 200 ciclos de envelhecimento apresentam maior
ocorréncia de fratura das fibras. As marcacdes em vermelho mostram os orificios de
arrancamento e fibras fraturadas. A baixa aderéncia das fibras no compdésito aos oito
dias pode ser pode ser associada a maior energia especifica e a maior porosidade

aparente, dado que a energia consumida no arrancamento das fibras é superior a

energia consumida na ruptura. Esse fator € o principal responsavel pelo aumento da
energia especifica dos comp6sitos(COUTTS; WARDEN, 1990).

= e T = B oo Jpeaessemes000um ! ‘
(A) metacaulim aos 8 dias (B) metacaulim apés 100 ciclos
O = > T gt

20ym Mag= 100KX WD= 14mm Signal A = SE1
}_i EHT =1000kV  Aperture Size = 30.00 ym

(C) metacaulim ap6s 200 ciclos

Figura 29 — Superficies fraturadas com indicacdes de arracamento (ﬁ e fratura () de fibras em
compositos cimenticios com polpa organossolve de bambu e metacaulim aos oito dias de idade (A), e
apos 100 (B) e 200 ciclos de envelhecimento acelerado (C).

Segundo Bentur e Akers (1989), a microestrutura da matriz pode também variar com

a porosidade. Uma microestrutura mais aberta pode levar a uma falha por
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arrancamento da fibra, enquanto uma microestrutura mais densa pode levar a fratura
da fibra, comprovando a melhor aderéncia das fibras pela menor porosidade dos

compositos apos 200 ciclos de envelhecimento.

Segundo Tonoli (2009), a adeséo das fibras tende a ser melhorada também apdés o
envelhecimento, devido a re-precipitacdo dos produtos de hidratacdo ao redor das
fibras. Quando as fibras estdo mais aderidas ao cimento, ocorre a ruptura das fibras
e 0s compositos de fibrocimento absorvem menos energia da friccdo entre fibra e

cimento.

20pm Mag= 100KX WD= 15mm Signal A = SE1
EHT =10.00KV  Aperture Size = 30.00 ym

20pm Mag= 1.00KX WD= 16mm Signal A = SE1
EHT=1000kV  Aperture Size = 30.00 ym

(A) calcério 8 dias (B) calcario ap6s 100 ciclos

Figura 30 - Superficies fraturadas de compésitos cimenticios com polpa organossolve de bambu e
calcario aos oito dias de idade (A), e apos 100 ciclos de envelhecimento acelerado (B).

As micrografias apresentadas na Figura 30 demonstram maior aderéncia fibra-matriz
nos compositos apés 100 ciclos de envelhecimento, comprovada pela maior
ocorréncia de fibras fraturadas. O comportamento frente ao envelhecimento
acelerado foi semelhente aos compdsitos com metacaulim, uma vez que, neste caso
também apresentou tendéncia de diminuicdo da porosidade associada a
reprecipitacdo dos produtos de hidratagdo do cimento nos poros ao redor das fibras.
A energia especifica reduziu com o os ciclos de imersédo e secagem, uma vez que a
energia consumida na fratura da fibra € minima, comparada com a expendida no

arrancamento.

As setas vermelhas na Figura 30 indicam os lumens das fibras, mostrando que n&o
houve preenchimento do interior das fibras com os produtos da hidratacdo do
cimento, e indicando que ndo houve mineralizagdo das fibras. Este fato €
considerado benéfico, visto que a mineralizagdo das fibras compromete o
desempenho mecéanico do compadsito, justificado pelos maiores resultados de MOE e
LOP.
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6 CONCLUSOES

6.1 POLPACAO ORGANOSSOLVE DE BAMBU

A partir da avaliacao feita apds a polpacao, pode-se afirmar que h& diminuicdo no
rendimento em polpa com o aumento da temperatura e do tempo de polpacdo, uma
vez que a remocado da lignina ocorre de forma mais eficaz ha combinacdo de alta

temperatura com o aumento do tempo de cozimento.

As quantidades de lignina, hemicelulose e extrativos s&o decrescentes com o
aumento do tempo de polpacdo de bambu e os teores de holocelulose e a-celulose
sao crescentes, confirmando a maior solubilizacdo da lignina com o tempo de
reacdo. O processo organossolve para polpacédo de bambu é eficaz, uma vez que os
valores de rendimento e o numero Kappa estdo dentro da média encontrada nos
processos convencionais. O tempo de 1 h é insuficiente para dissolucdo da lignina e
em 3 h ocorre a queda no indice de tracdo das fibras, devido a degradacédo
significativa da cadeia de carboidratos da celulose, diminuicdo nas dimensdes das
fibras, deformacdes nas fibras, aumento na quantidade de finos. Logo, considera-se
inviavel o cozimento em tempo superior a 2 h para temperaturas iguais ou

superiores a 190°C.

6.2 COMPOSITOS REFORCADOS COM POLPA ORGANOSSOLVE DA BAMBU

O teor 8% de polpa organossolve de bambu proporciona ao compdsito cimenticio
melhor comportamento a ruptura e o melhor comportamento da matriz antes da
fissura € atribuido ao maior valor do limite de proporcionalidade. Na condi¢do pés-
fissurada, a absorcdo de energia apresenta melhor desempenho em compdsitos
reforcados com os teores de 10 e 12%, no entanto, para estes altos teores ha

dificuldade de disperséo das fibras na matriz durante a producéo do compaosito.

Com o aumento dos ciclos de envelhecimento ha queda expressiva na absorcao de

agua e porosidade dos compdsitos e uma tendéncia de aumento na massa
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especifica aparente. Esse comportamento pode ser atribuido ao preenchimento dos
vazios da matriz e da interface fibra-matriz por produtos da hidratacdo tanto do
cimento como do metacaulim, que s&do 0s responsaveis pela diminuicdo da
porosidade, e em consequéncia, a menor absorcdo de agua e densificacdo da

matriz.

O aumento no numero de ciclos de envelhecimento também proporciona tendéncia
de aumento no modulo de ruptura, limite de proporcionalidade e moddulo de
elasticidade dos compdsitos, o que indica melhoria na matriz. Este comportamento
indica que a aderéncia entre fibra e matriz pode ser melhorada apés o
envelhecimento acelerado, resultado da re-precipitagdo de produtos de hidratacéo
do cimento dentro e ao redor das fibras e consequente preenchimento dos poros na

interface entre a fibra e a matriz.

Com o aumento dos ciclos de imersédo e secagem também pode ocorrer reducédo da
energia especifica (tenacidade), uma vez que a energia consumida na fratura da

fibra € minima, comparada com a expendida no arrancamento.

Observados os parametros de polpacdo organossolve adotados para o bambu, e o
comportamento dos compdsitos reforcados com essa polpa considera-se viavel sua
aplicacao para reforco de matrizes inorganicas a base de cimento Portland.
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