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Abstract
E——

The incorporation of fibers on cement composites reduces its fragility, turning it a ductile material. The amount of fibers and its distribution presents a
large influence on the composite performance, especially by the fact that it is self-consolidating, which facilitates the fiber distribution. 3D microtomog-
raphy is an efficient tool for determining the fibers distribution, generating images and creating a representation in three dimensions of the sample.
Moreover, the scanning electron microscopy (SEM) can be used to analyze the interaction of fibers with the cement composite. The purpose of this
paper is to investigate the application of these techniques to visualize the distribution and interaction of metallic and polypropylene fibers inserted into
an advanced cementitious composite, at 3% in volume content. The results presented these techniques’ efficiency in the verification of fibers distribu-
tion within the mixture and the absence of flaws in the composition.

Keywords: advanced composites, fibers, microtomography, scanning electron microscopy.

Resumo
E——

A incorporagéo de fibras em compostos cimenticios atenua sua fragilidade, tornando-o um material ductil. A quantidade e disperséo das fibras
exercem grande influéncia em seu desempenho. O compdsito cimenticio avangado é autoadensavel, o que facilita a distribuicdo das fibras. A
microtomografia 3D € uma ferramenta eficiente para determinagéo do posicionamento das fibras, gerando imagens sequencialmente, criando
uma representagdo em trés dimensdes da amostra. Ainda, a microscopia eletrénica de varredura (MEV) pode ser utilizada na analise da interacédo
das fibras com o compdsito. O objetivo deste artigo € investigar a aplicagéo destas técnicas para visualizar a distribuicéo e a interagao de fibras
metalicas e de polipropileno inseridas em um compésito cimenticio avancado, em teor de 3% em volume. Os resultados comprovaram a eficiéncia
dos métodos, sendo possivel verificar a distribuicao das fibras dentro da mistura e a inexisténcia de falhas na composicéo.

Palavras-chave: compdsitos avangados, fibras, microtomografia, microscopia eletrdnica de varredura.

@ Instituto Tecnolégico em Desempenho e Construgao Civil, PPGEC, Unisinos, S&do Leopoldo, RS, Brasil.

Received: 11 Feb 2016 + Accepted: 18 Apr 2016 « Available Online: 21 Nov 2016

© 2016 IBRACON



SEM and 3D microtomography application to investigate the distribution of fibers in advanced

cementitious composites

1. Introducgao

[

O desenvolvimento de compdsitos cimenticios avangados visa o
alcance de propriedades n&o atingidas quando do uso de mate-
riais convencionais. Para tal, altera-se a composigao dos concre-
tos comumente utilizados, os processos de dosagem, constituin-
tes da mistura e cura. Li [1] aponta o crescimento de uso de tais
composigdes avangadas, que evoluem e transpassam as barrei-
ras académicas e laboratoriais, passando a apresentar viabilidade
para uso comercial e em grande escala.

O interesse na aplicagao de tais materiais reside na sua aptidao
de uso em casos especiais, pelo seu largo potencial duravel, ele-
vada capacidade portante e reduzido peso préprio das estrutu-
ras devido a diminuigdo das seg¢des necessarias para resistir as
solicitagbes impostas [2]. Blais e Couture [3] ressaltam que, nas
mesmas condi¢cdes de geometria plana e carga demandada, ha
uma reducédo em 50% na profundidade necessaria para estruturas
em composticos cimenticios avangados quando comparados com
as com concretos convencionais, como observa-se na Tabela 1.
Diferentemente do concreto convencional, utilizado desde antes
de 1907 [4], os compostos avangados a base de cimento tém uso
recente no mundo, e urge o maior conhecimento de suas proprie-
dades, microestrutura, aplicagéo e caracteristicas, motivando o
desenvolvimento de estudos que possam realizar diagndsticos e
avaliagdes, proporcionando, consequentemente, maior conheci-
mento e aplicabilidade dos materiais avangados. Um dos enfo-
ques de estudo da atualidade é a insergéo de fibras em matrizes
de compdsitos cimenticios, sendo que estas variam em termos de
tipos de materiais e geometria.

Neville e Brooks [5] classificam as fibras como descontinuas e
discretas, citando outras possibilidades para este tipo de mate-
rial, como celulose, ago e carbono. De modo complementar, os
autores apontam os inUmeros beneficios ao usitar tais materiais,
desde que haja uma adequada aderéncia interfacial, dependente
da superficie rugosa das fibras.

A incorporagdo de microfibras distribuidas aleatoriamente altera
as propriedades mecanicas dos compositos, através do controle
da iniciacdo e propagacao das fissuras. Dawood e Ramli [6], con-
duzindo o material a uma maior ductilidade. A utilizacdo de dois
ou mais tipos de fibras em compositos cimenticios, a hibridizagéao,
mostra-se como uma solugéo eficiente no aumento da resisténcia

a tracao e na diminui¢do da propagacao das fissuras. O hibridismo
de fibras, com materiais e dimensodes distintas, proporciona maior
sinergia ao compdosito, sendo que cada tipo de fibra atua em for-
mas e tempos distintos ao longo do carregamento do material. A
mistura hibrida proporciona beneficios na resisténcia a tragao, no
controle da fissuragdo e no aumento da ductilidade do compdsito
[7,8]. Porém, para que se obtenha estas propriedades é necessa-
ria uma distribuicdo uniforme das fibras.

Trabalhos [9,10,11,12] demostram a viabilidade do uso de ensaios
avancados para obtengédo de imagens para o diagnostico de da-
nos microestruturais em corpos de prova de concreto. Uma das
maneiras de visualizar a distribuicao das fibras é o diagndstico
da microestrutura por imagem, sendo que diversos instrumentos
estao disponiveis para tal.

Destaca-se como uma destas ferramentas de determinagéo da
distribuigao de fibras dentro da mistura a microtomografia 3D de
alta resolugado [12,13]. Este método propde a identificagéo e apre-
sentacao grafica dos diferentes componentes de uma mesma ma-
triz através da diferenga de densidade entre seus ingredientes. A
utilizacdo da técnica de microtomografia visa a identificagao da
proporgao e da disposicao dos diferentes tipos de fibras, sendo
que esta visualizagado é garantida devido a distinta caracteristica
de absorgao de raio-x, 0 que possibilita um contraste na reprodu-
¢ao das imagens [13].

Outro fator de grande importancia é a verificagdo da interagdo das
fibras com o compdsito cimenticios, de influéncia para a criagéo
de zonas de transigéo e interfaces entre os distintos materiais.
Esta interagao pode ser avaliada através da utilizagao da técnica
de microscopia eletrénica de varredura (MEV), gerando imagens
capazes de apontar a interface entre dois materiais. A aderéncia
das fibras ao compdésito, dependendo do material que é composto
as fibras, € a principal caracteristica que proporcionara o desem-
penho desejado.

Landis et al. [10] utilizaram a captura de imagens como méto-
do de quantificagdo e analise de danos em corpos de prova de
concreto, concluindo que esta € uma ferramenta eficaz para tal
uso. Maroliya [14] gerou imagens com MEV com aproximagdes
de 35x e 1000x, em compésito contendo 0,20 de fibras metalicas
em relacdo a massa do cimento, apontando para possibilidade
de identificacdo das zonas de transicao. Segundo o autor, as
imagens apontaram para uma interface compacta, com completa

Secdo
fransversal
esquemdtica

(ocultas
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Tabela 1 - Comparativo da profundidade da secdo e peso entre sistemas construtivos

Tipo de viga CPR (Formato X)  Estrutura metdlica Concreto protendido Concreto armado
Profundidade da secdo 360 mm 360 mm 700 mm 700 mm
Peso 130 kg/m 110 kg/m 470 kg/m 530 kg/m
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Tabela 2 - Caracteristicas fisicas
e quimicas dos aglomerantes
Componentes Cimento  Silica el
volante

Oxido de cdlcio (CaO) (%) 63,19 0,29
Didxido de silicio (SIO,) (%) 19,53 88,43 69,3
Oxido de aluminio (Al,O,) 3,91 0,32 26,1

(%)
Triéxido de fnxofre SOy 3,07 B _

(%)

Oxido de ferro (Fe, 0, (%) 2,89 0,01 1.8
Oxido de m?yg)nesio (MgO) 1.04 012 0,05
Oxido de pooTossio K,0) 061 0,66 14

(%)
Oxido de sodio (Na,0) (%) 0,04 2,79 0.3
Perda ao fogo (PF) 3.76 - -
C3S (%) 78,37 - -
C3A (%) 5,47 - -
CA4AF (%) 8,79 - -
Massa especifica 3,09 235 .97
(gm/cm3)
Superficie 2especmco 2190 200000 3800
(cm?/g)

envoltoéria das fibras metdlicas pela matriz cimenticia. Yazici et al.
[15] obtiveram a mesma verificagéo, reconhecendo a zona de in-
terface entre as fibras e a matriz como densa e compacta. Henry,
Darma e Sugiyama [16] utilizaram a técnica de microtomografia
3D para analisar os efeitos de cura térmica e reaquecimento em

Tabela 3 - Distribuicdo granulométrica

dos agregados
Areia 1 Areia 2
Tamanho
(um) Retido Retido Retido
(%) (%)
4000 0 0,07 0
2000 0 0,03 0
703,9 0 0.3 7.7
352 0 1,6 13.4
209.3 0 24 3,6
148 04 25,0 0.9
104,6 0.7 17,7 0,7
73,99 1.7 0.8 0
44 6.4 0 0
22 10,0 0 0
11 2,8 0 0
55 1.8 0 0
1,944 1.2 0 0
0.817 0.6 0 0

amostras de concreto de alto desempenho. Segundo os autores,
a aplicagdo do método permitiu verificar o efeito da redugéo da
agua cimento em compdsitos avangados, uma vez que foi deno-
tada a menor presenga de vazios.

Dentro deste contexto, este trabalho tem o objetivo de investigar
a aplicacdo das técnicas de microtomografia 3D e da MEV para
analisar a distribuicdo e a interagdo da mistura hibrida de fibras
metalicas e de polipropileno inseridas na matriz de um compésito
cimenticio avangado.

Figura 1 - Cimento, silica ativa, cinza volante e pé de quartzo - distribuicdo granulométrica
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Figura 2 - Granulometria das areias
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2. Materiais e programa experimental
_——

Com o objetivo de analisar a viabilidade de aplicagédo das técnicas
de microtomografia 3D e MEV foram utilizadas amostras cilindri-
cas extraidas de um corpo de prova prismatico, de acordo com o
programa experimental descrito a seguir.

2.1 Materiais

Os aglomerantes utilizados foram cimento Portland com poucas
adigOes, silica ativa e a cinza volante. A caracterizacao fisica e
quimica destes materiais é apresentada na Tabela 2. Foram utili-
zados dois agregados miudos e um pé de origem quartzosa com

graos esféricos e sem presenga de material organico. A anadlise
granulométrica destes materiais € apresentada na Tabela 3.

A distribuicdo granulométrica dos materiais utilizados neste pro-
grama experimental é apresentada na Figura 01 e Figura 02, para
os finos e os agregados miudos, respectivamente. Destaca-se que
tais dados séo utilizados por um programa computacional, através
do qual se determina o percentual a ser utilizado de cada material
visando o melhor empacotamento possivel, de acordo com o0 mé-
todo de Andreassen modificado.

Foram utilizados dois tipos de fibras, metalica e de polipropileno.
As fibras metalicas possuem comprimento de 13mm e didametro de
0,21mm, com formato reto e resisténcia a tragdo de 2750N/mm?2,
As de polipropileno possuem comprimento de 6mm e segao cir-
cular com 12um de didametro. O polimero desta microfibra possui

Figura 3 - Fibras utilizadas na pesquisa

836 I
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Tabela 4 - Traco utilizado na producdo do compésito cimenticio avangado

Cimento
Silica ativa 1
Cinza volante

Areia de fundicdo

Areia fina 2,39
P& de quartzo
Agua 0,22*
Superplastificante 0,03*
Modif. de Viscosidade. 0,01*
Fibra de aco 0,748
Fibra de polipropileno 0,021

* Teor de adicdo em relagdo ao aglomerante; ** Valores em relagdo a massa de CPR.

0,44 251,80
0,37 573,59 213,88
0,19 107.91
1,02 583,33
0,86 1370,82 495,83
0,51 291,66
126,19
17.21
5,74
188,4**
5,46**

ponto de fusdo de 160°C e de ignigao de 365°C. A Figura 3 ilustra
as fibras de ago e de polipropileno, sabendo-se que seus respec-
tivos coeficientes de forma sao 0,01 e 0,0002.

2.2 Trago e moldagem

Para a obtengéo da proporgdo adequada dos materiais, foi utili-
zado o método tedrico de empacotamento de Andreassen modi-
ficado, com dados de entrada da distribuicdo granulométrica de
cada material e coeficiente de distribui¢cao “q”, com um coeficiente
de 0,20. Esta amostra foi previamente desenvolvida com o com-
posito cimenticio avangado cujo traco é apresentado na Tabela 4,
desenvolvido por Christ e Tutikian [17]. Os corpos de prova foram
moldados a partir de uma Unica mistura, realizada através da uti-
lizacdo de uma argamassadeira de eixo vertical com capacidade
de 5 litros com tempo total de moldagem de 18 min. O material
ainda no estado fresco foi submetido a uma pressao confinante de
20 MPa, com auxilio de uma forma especial, pelo periodo de 24h.
Apds a desforma dos corpos de provas aplicou-se cura térmica

nas amostras por 24h a uma temperatura de 90°C. Apds as amos-
tras foram encaminhadas a ambiente de umidade saturada e tem-
peratura controlada de 21°C + 2. Para a realizagdo do ensaio de
diagnostico por imagem nao se fez necessario nenhum preparo ou
procedimento prévio. Os ensaios de determinagdo das proprieda-
des mecanicas do material aos 28 dias de idade indicaram resis-
téncia mecanica a compressao de 185MPa,.e resisténcia a tragéo
por flexao (4 pontos) de 44MPa.

2.3 Microtomografia 3D e MEV

A microtomografia 3D foi realizada no instituto tecnoldgico em en-
saios e seguranga funcional, itt Fuse, da Unisinos. O ensaio foi
realizado no laboratério de caracterizagao eletroeletronica em um
tomografo com energia de canhdo de 160KV e resolugédo maxima
de 0,5um, que realiza imagens de raio-x em amostras com volume
total de 1,0cm?.

Para a obtengdo das imagens, foi extraida uma amostra de di-
mensodes de 22mm de didmetro e 30mm de altura de um corpo de

Figura 4 - Amostra para o ensaio de microtomografia 3D

IBRACON Structures and Materials Journal * 2016 + vol. 9 +n°6
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Figura 5 - Imagem periférica do
corpo-de-prova em microtomografia 3D

prova prismatico de geometria originaria de 50mm de diametro e
100mm de altura (Figura 4).

As imagens da microestrutura interna foram capturadas do mesmo
corpo de prova utilizado para a analise por microtomografia 3D,
porém para tal, a amostra foi fragmentada em uma superficie para
que fosse possivel a visualizagdo da interagao das fibras com o
compésito. A analise foi realizada por MEV no instituto tecnoldgico
em ensaios e seguranga funcional, itt Fuse, da Unisinos. O equi-
pamento utilizado € um MEV com analisador quimico EDS, o qual
possibilita gerar imagens com resolugéo de até 3nm com magnifi-

cagao de 700.000x e energia de medigao de 30kV, podendo ope-
rar em baixo e alto vacuo. O ensaio foi observado em baixo e alto
vacuo, onde a ligagéo das fibras foi observada em baixo vacuo e a
investigacao da existéncia de cristais hidratados foi realizada em
alto vacuo.

3. Resultados e discussoes
——

A Figura 5 apresenta a amostra analisada em seu tamanho real,
sendo possivel observar que a diferenga de densidade dos mate-
riais incorporados a mistura é representada através da diferencga
de cores. A matriz cimenticia da amostra estd com tonalidade
verde, e na coloragao avermelhada as fibras de ago, distribuidas
ao longo da amostra. As fibras de polipropileno ndo foram iden-
tificadas devido a sua baixa densidade. De modo a verificar a
distribuicao das fibras de aco, optou-se pela geracao de imagem
com destaque para estas fibras, da superficie e de uma seg¢éo do
corpo de prova, conforme apresentado na Figura 6.

Analisando a Figura 06(a) é possivel observar a grande con-
centragao de fibras inseridas na mistura, verificada através da
sobreposicéo dos elementos em virtude do angulo de captura
da imagem. Na Figura 06(b) avaliou-se uma se¢ao do material,
evitando a interpretagdo da disposigdo das fibras de modo er-
roneo em fungdo de sua sobreposigcdo. Através desta analise
pode-se ressaltar que ha pontos na mistura em que as fibras
seguem uma tendéncia de paralelismo, porém em quase toda
sua totalidade as fibras formam uma malha. Visualiza-se ainda
a aleatoriedade da disposicao das fibras ao longo do elemento.
Ademais, percebe-se que a presenga das fibras de polipropileno,
ainda que nao visivel na imagem, ndo segregou ou influenciou
na distribuicdo das fibras metalicas. Alterando a tonalidade dos

Visualizacdo total

Figura 6 - Distribuicdo das fibras de aco visualizacao total e parcial de uma secdo

Visualizacdo parcial
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Figura 7 - Imagem de microtomografia 3D com identificacdo dos materiais de baixa densidade

materiais em fungédo de sua densidade, foram geradas imagens
da amostra buscando visualizar as fibras de polipropileno, sendo
que estas fibras néo foram visualizadas com clareza, como mos-
tra a Figura 7.

A Figura 8 foi gerada com a finalidade de obter uma visualizagéo
das fibras de polipropileno mais definida. Esta imagem mostra
as fibras de ago que tiveram um corte, podendo verificar a po-
sicdo das mesmas. As fibras de polipropilenos sédo possiveis de
visualizar, porém apenas com a interagao de todos os materiais
e, desta maneira, a identificagdo destas (formato, dimensao e
interacao) fica comprometida.

Figura 8 - Imagem de microtomografia
3D das fibras incorporadas ao compasito

3.2 Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

As imagens de MEV geradas mostram que a ligagéo das fibras, tanto
de ago como de polipropileno, com a matriz ndo apresentam falhas
ou zonas frageis na interface. As Figuras 9 e 10 expdem a ligagéo de
uma fibra de ago e outra de polipropileno, respectivamente.

Conforme identifica-se na Figura 9, a zona de interface entre
a Fibra metalica e a matriz cimenticia ndo é caracterizada pela
presenca de vazios ou falhas. A Figura 10 apresenta fraturas na
amostra analisada, sendo que estas foram originadas no corte da
amostra. Visualiza-se ainda a integridade da regiao que envolve a
fibra, verificando que n&o ha falhas ou trechos de ruptura nesta in-
terface. Ainda na MEV foi possivel visualizar um trecho da amostra
que conta com a distribuigao das duas fibras, consequentemente,
esta imagem aponta as proporgdes das dimensodes dos dois tipos

Figura 9 - Imagem de MEV da liga¢do
da fibra de aco com a mattriz

EHT = 1500 0
Sagni A = NTS BSD
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Figura 10 - Imagem de MEV da ligacdo
da fibra de polipropileno com a matriz
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Figura 11 - Imagem de MEV da distribuicdo e
geometria das fibras em um trecho da amostra

de fibras incorporadas na mistura (Figura 11).

Esta diferenca dimensional verificada na Figura 11 permite a
classificagdo em escala microscopica de que a fibra metdlica
atua como uma macrofibra, enquanto que a fibra de polipropileno
exerce a fungdo de microfibra. Esta hibridizagdo faz com que as
microfibras retardem o surgimento das microfissuras enquanto as
macrofibras atuem na etapa de pds fissuragao, impedindo o seu
prolongamento. Denota-se assim, que ndo ha sobreposi¢cdo na
fungéo exercida pelos materiais, pelo contrario, havendo compor-
tamento complementar, o que justifica a opgao pelo hibridismo de
fibras. A Figura 12 apresenta a zona de interface entre a matrize a

Figura 12 - Imagem de MEV da
massa densa sem visualizacdo dos cristais
hidratados na interface entre a matriz
e a fibra metdlica

fibra metdlica. Esta regido comumente aponta fragilidade e gera-
¢ao de vazios ou menor densidade da pasta, todavia, na amostra
analisada, caracterizou-se por densidade homogénea sem que
fosse possivel a visualizagéo dos cristais hidratados.

A pressao confinante aplicada apds a mistura do CPR em seu es-
tado fresco reduz seus vazios. A Figura 13 obtida na MEV mostra
o sulco onde a fibra de ago estava inserida e foi retirada na decor-
réncia do corte da mistura, onde é possivel a percepgéo de que a
fibra estava em sua totalidade envolta pela matriz do compdsito.
Esta regiao de interface comumente aponta fragilidade e geragao
de vazios ou menor densidade da pasta, todavia, na amostra ana-
lisada, caracterizou-se por densidade homogénea sem que fosse
possivel a visualizagao dos cristais hidratados, como supracitado.

Figura 13 - Imagem de MEV sulco deixado pela
fibra arrancada na fratura do corpo de prova

840 m———
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4. Conclusoes

EE

Foi possivel concluir que o diagnostico e avaliagdo do compdsito
ocorreram de forma eficaz quando da utilizagao das ferramentas de
microtomografia 3D e microscopia eletronica de varredura (MEV). A
microtomografia 3D permitiu a visualizagao da distribuicdo aleatéria
das fibras metalicas, sem que fossem visualizadas falhas em seu
espalhamento na matriz, ou ainda, heterogeneidade entre o nucleo
das amostras e suas areas de periferia, apontando que ndo houve
efeito de parede na moldagem ou ineficiéncia na distribuicao des-
tas fibras. No entanto, a microtomografia 3D nao permitiu identifi-
car a distribuicdo das fibras de polipropileno. Através da MEV foi
possivel perceber a interface entre as fibras inseridas e a matriz
do compésito avangado, verificando-se que esta ndo se configurou
como uma zona fragil ou passivel do surgimento de falhas ou danos
aos compositos cimenticios avangados com a utilizagéo de fibras.
Recomenda-se a realizagdo de ambos os ensaios para analise e
diagndstico dos compdsitos cimenticios avangados.
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