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Resumo
ste trabalho apresenta estudo da esterificacdo de fibras de bucha vegetal
(Luffa cilyndrica) para verificar o desempenho delas na matriz
cimenticia. As reagdes de esterificacdo foram realizadas com os agentes
modificadores cloreto de octanoila, cloreto de lauroila e cloreto de
estearoil, usando tolueno como solvente e piridina como catalisador. As fibras
foram caracterizadas por ensaios de tra¢do direta, microscopia eletrénica de
varredura (MEV) e absor¢do de umidade. Foram produzidos compésitos com as
fibras sem tratamento e tratadas com cloreto de octanoila, tendo estas apresentado
o0s melhores resultados, com redugdo de 65% na absor¢do de umidade, 40% na
resisténcia a tracéo, e aumento de 67% no modulo de elasticidade. Os resultados
do ensaio de flexdo dos compositos indicaram que a tenacidade da ordem de 0,70
kJ/m? néo se alterou significativamente e que houve aumento de cerca de 20% no
madulo de ruptura (6,64 MPa) e no médulo de elasticidade (15,10 GPa) dos
compésitos reforgados com as fibras modificadas em relacdo aos reforcados com
as fibras sem tratamento. As melhores propriedades mecanicas do compdsito com
as fibras tratadas indicam que o tratamento proposto pode ter melhorado o
desempenho das fibras vegetais como reforco da matriz cimenticia.

Palavras-chaves: Fibras vegetais. Bucha vegetal. Esterificacdo. Compositos. Absor¢do
de umidade. Propriedades mecanicas.

Abstract

This paper discusses the esterification of sponge gourd fibres (Luffa cilyndrica) to
reinforce the cementitious matrix. The esterification reactions were performed
with the modifying agents octanoyl chloride, lauroyl chloride and stearoyl
chloride, using toluene as solvent and pyridine as catalyst. The fibres were
characterised through tensile tests, scanning electron microscopy (SEM) and
moisture absorption. Composites were produced with untreated and treated fibres
with octanoyl chloride, which yielded the best results, with a 65% reduction in
moisture absorption, 40% in tensile strength and 67% increase in the elasticity
modulus. The results of the composites bending test indicated that a toughness of
0.70 kd/m? did not change significantly and there was an increase of about 20% in
the rupture modulus (6.64 MPa) and the elasticity modulus (15.10 GPa) of the
composites reinforced with treated fibres compared with those reinforced with
untreated fibres. The best mechanical properties of the composites with treated
fibres indicate that the proposed treatment may have improved the performance of
sponge gourd fibres as a reinforcement of the cementitious matrix.

Keywords: Vegetable fibers. Sponge gourd fiber. Esterification. Composites. Moisture
absorption. Mechanical properties.
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Introducao

As fibras vegetais apresentam uma série de
vantagens, o que justifica seu uso como reforco
em matrizes cimenticias e compdsitos. Entre as
diversas vantagens podem-se destacar
(MARINELLI et al., 2008; FARUK et al., 2012;
FIORE et al., 2015):

() fibras vegetais sdo materiais renovaveis, e
sua disponibilidade pode ser considerada
ilimitada;

(b) devido a enorme diversidade de plantas
lenhosas e fibrosas encontradas na
biodiversidade, existe grande potencial para a
descoberta de fibras naturais com propriedades
desejaveis;

(c) compdsitos reforcados com fibras naturais,
que também utilizam matrizes biodegradaveis,
sdo considerados 0s materiais menos agressivos
ao meio ambiente;

(d) possuem baixa densidade e alta ductilidade
quando comparadas com materiais similares
nesse campo de aplicacéo;

(e) apresentam baixo custo em relacdo aos
reforgos atualmente empregados; e

(f) nédo sdo prejudiciais a salde.

No entanto, as fibras vegetais apresentam
desvantagens, entre as quais se podem destacar:
sua durabilidade na matriz cimenticia e a
manutengdo da integridade da interface
fibra/matriz (AGOPYAN et al., 2005); alta
alcalinidade da matriz cimenticia, que enfraquece
as fibras de celulose, induzindo a sua
mineralizacdo (WEI; MEYER, 2015); e,
consequentemente, diminuicdo da tenacidade do
compdsito em longo prazo. Além disso, em
condi¢Bes severas de intemperismo, 0 compésito
absorve éagua, o que resulta em mudangas de
volume da matriz de cimento e das fibras. Tem-se
observado, em consequéncia desses ciclos de
absorc¢do de agua, perda de aderéncia entre fibra e
matriz de cimento, resultando em desarticulacao
dos elementos de reforco e deterioracdo das
propriedades  mecénicas dos  compositos
(FERREIRA et al., 2012).

Para melhorar a durabilidade das fibras vegetais
utilizadas como refor¢co em compdsitos a base de
cimento, vérias abordagens tém sido estudadas,
como impregnacdo com agentes bloqueadores e
repelentes de &gua, agentes de vedagdo nos poros
da matriz, reducdo da alcalinidade da matriz e
combinagdes de impregnacdo e modificacdo da
matriz (SILVA, 2009; MOTTA, 2006; MOTTA,
JOHN; AGOPYAN, 2010; TONOLI et al., 2013;
WEI; MEYER, 2015).

O mercado do fibrocimento é o que oferece o
maior desafio quanto a busca de fibras para uso
como elemento de reforco e de processamento,
em substituicdo ao amianto. Matrizes a base de
cimento reforcadas com fibras celulésicas tém-se
mostrado promissoras quando o objetivo é obter
um material com baixo custo, capaz de
economizar energia e, principalmente, preservar o
meio ambiente. As matrizes frageis, como é o
caso das matrizes a base de cimento, reforcadas
com fibras tém ganhado espaco como material de
construcdo em ambito mundial, principalmente
pela possibilidade de producdo de elementos
delgados em variadas formas e com elevada
tenacidade (TOLEDO FILHO et al., 2000;
HOSSEINPOURPIA et al., 2012).

Compatibilizacdo da celulose

Tendo o conhecimento das grandes diferengas de
propriedades superficiais entre as fibras
celulésicas e a matriz cimenticia, ja que as
primeiras sdo altamente polares e hidrofilicas, a
modificacdo quimica da superficie das fibras
celuldsicas (Figura 1) emerge como alternativa
para melhorar a compatibilidade celulose-matriz
e a aderéncia interfacial, tornando a fibra
hidrofébica (TONOLI et al., 2013).

Sem tal tratamento as fibras naturais incorporadas
na matriz cimenticia geram instabilidade, e
qualquer estresse aplicado as interfaces da
mistura fibras-matriz ndo é eficientemente
transferido da matriz para as fibras e suas
propriedades permanecem subexploradas
(TONOLI et al., 2013; WEI; MEYER, 2015).

Fibra de bucha vegetal

No Brasil somente no ano de 2006 foram
produzidas 1.198 toneladas de bucha vegetal
(IBGE, 2016). Atualmente, o cultivo compreende
as regides Norte e Nordeste, e também Sao Paulo,
Minas Gerais e Mato Grosso, sendo Minas Gerais
o principal produtor de bucha do pais, ao contribuir
com 50% da safra. Embora ndo haja dados oficiais
sobre plantagdes comerciais no pais, a cidade de
Bonfim, MG, é considerada a capital da bucha
natural, com producdo anual de 100 mil dizias
(CARVALHO, 2007).

A bucha vegetal é pertencente a familia das
Curcubitaceae, planta proveniente de regifes da
Asia. As curcubitaceas estdo entre as maiores e
mais diversas familias de plantas, sendo
cultivadas em todo o mundo, por suportar uma
variedade de condi¢fes ambientais (BISOGNIN,
2002).
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A planta, conhecida como trepadeira herbacea
com caule anguloso, atinge comprimento de
aproximadamente 10 m. J& o fruto possui formato
cilindrico, com comprimento de 15 cm a 100 cm
e didmetro de 8 cm a 10 cm (ANNUNCIADO,
2005; TANOBE et al., 2002; TANOBE, 2003). O
fruto da planta da bucha vegetal (Figura 2) tem
um sistema vascular fibroso, no qual esta disposta
uma matriz multidirecional, que forma uma
manta natural, com cor amarela quando maduro e
castanho-escuro quando seco (D’ALMEIDA et
al., 2005; SHEN et al., 2014).

Na induastria os frutos da bucha vegetal sdo
utilizados para fabricacdo de palmilhas, chinelos,
solados, peneiras, correias e filtros de 6leos para
automoveis, esponjas de banho e chapéus
(ANNUNCIADO, 2005; TANOBE, 2003). Neste
trabalho sdo estudados como reforco de
compdsitos em matriz de cimento.

Programa experimental

Obtencao e preparacao das fibras
de bucha vegetal

Foram utilizadas buchas vegetais de metro
inteiras (Luffa cilyndrica), in natura, sem cascas

Figura 1 - Esquema da esterificacdo da celulose

ceaniFibra de celulose

|

e sementes, adquiridas do mercado em
Uberlandia, MG, Brasil.

O processo de preparo consistiu em abertura da
bucha  vegetal, retirada das  sementes
remanescentes e corte com comprimento e
largura de aproximadamente 20,5 cm.

Posteriormente, as fibras foram compactadas na
condicdo saturada, com aplicacdo de carga de 400
kN em uma prensa hidraulica por 24 h. Com as
fibras compactadas, obteve-se uma espécie de
manta, aproveitando-se, assim, a estrutura
reticulada do material (Figura 3). Apds a
prensagem, as mantas foram secas em estufa por
24 h a temperatura de 60 °C, resultando em uma
espessura média de 0,75 mm.

Determinacdo da composicao
quimica das fibras

O teor de lignina Klason foi determinado de
acordo com a norma TAPPI T222 om-98
(TECHNICAL..., 1999). J& os teores de celulose
e hemicelulose foram determinados segundo a
norma TAPPI T235 c¢m-00 (TECHNICAL...,
2000).

o
fears e

cenuFibra de celulose

Fonte: adaptado de Gatenholm e Felix (1993).

Figura 2 - Fruto da bucha vegetal
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Figura 3 - Bucha vegetal recortada natural (a esquerda) e compactada (a direita)

Lignina Klason

Primeiramente 1,00 g de bucha vegetal, livre de
extrativos, foi transferido para um baldo. Foram
adicionados 30 mL de 4cido sulfarico (72%),
lentamente e sob agitagdo. A amostra foi entdo
mantida durante 2 h em banho a temperatura
ambiente (25 °C), sob agitacdo. Ao contelido do
baldo, foram entdo adicionados 560 mL de agua
destilada. O sistema foi colocado sob refluxo a uma
temperatura de 100 °C, para que ndo ocorresse
perda de &gua por evaporacao e, consequentemente,
alteracdo na concentracdo da solucdo de &cido.
Apobs 4 h, o sistema foi deixado em repouso para a
sedimentacdo do material insollvel. Esse material
foi filtrado em funil de placa porosa, previamente
tarado, e lavado com 500 mL de &gua destilada
quente. Em seguida foi seco em estufa a 105 °C por
12 h e pesado para quantificacdo do residuo
insolavel (lignina Klason).

Obtencao da holocelulose

Primeiramente 5,0 g da amostra foram colocados
em um baldo. Adicionaram-se 100 mL de agua
destilada. O baléo foi colocado em banho-maria a
75 °C, e adicionaram-se 2,0 mL de acido acético e
3,0 g de clorito de sédio, nesta ordem, tampando o
baldo para ndo ocorrer a perda do gas produzido na
reacdo. Ap6s 1 h adicionaram-se novamente 2,0 mL
de &cido acético e 3,0 g de clorito de sédio. Esse
processo foi repetido por mais duas vezes. A
mistura foi entdo resfriada a 10 °C, filtrada em funil
de placa porosa, previamente tarado, e lavada com
agua destilada a 5 °C até que o residuo fibroso
apresentasse coloracdo esbranquicada. O funil com
o residuo fibroso foi entéo seco em estufa a 105 °C
por 6 h, resfriado em dessecador e pesado para se
quantificar o rendimento da holocelulose.

Determinacao da celulose

Transferiram-se 3,00 g de holocelulose para um
Erlenmeyer de 250 mL. Adicionaram-se 100 mL de
solucdo de KOH (5%) e fez-se uma atmosfera
inerte pela passagem de gés nitrogénio durante os 5
min iniciais da extracdo para evitar a oxidacdo da

"

celulose. O Erlenmeyer foi vedado e mantido em
agitaco constante por 2 h. A mistura foi entio
filtrada em funil de placa porosa, lavada com 50
mL de solucdo de KOH (5%) e, em seguida, com
100 mL de &gua destilada. O filtrado foi entdo
recolhido em um Erlenmeyer de 1 L e precipitado
com uma solucdo de partes iguais de acido acético e
etanol (completando-se o volume do Erlenmeyer),
obtendo-se assim a hemicelulose A.

Para a obtengdo da hemicelulose B, o residuo
fibroso retido no funil foi transferido novamente
para o Erlenmeyer de 250 mL. O mesmo
procedimento para a obtencdo da hemicelulose A
foi repetido utilizando-se solu¢do de KOH (24%).
Para lavagem do residuo fibroso retido no funil
utilizaram-se 25 mL de solugdo de KOH (24%), 50
mL de &gua destilada, 25 mL de &cido acético (10%)
e 100 mL de &gua destilada. O filtrado recolhido em
Erlenmeyer de 1 L foi precipitado com uma solucéo
de partes iguais de é&cido acético e etanol
(completando-se o volume do Erlenmeyer),
obtendo-se assim a hemicelulose B.

Apb6s a extracdo dos componentes sollveis em
solugBes aquosas de hidréxido de potéassio, 0
residuo fibroso foi lavado com &gua destilada até
que o filtrado apresentasse pH neutro. O residuo foi
entdo lavado com 50 mL de acetona, seco a 105 °C
e pesado. Esse residuo é denominado celulose.

Modificacdo quimica das fibras

Para a modificaclo superficial das fibras de bucha
vegetal foram adotadas as recomendacfes de
Pasquini et al. (2008). Utilizou-se um sistema de
refluxo na temperatura de ebuli¢do do solvente por
1 h (Figura 4a), em que ocorreram as reagdes com
os diferentes agentes modificadores, cloreto de
octanoila, cloreto de lauroila e cloreto de estearoil,
todos em solucdo de tolueno (solvente) e piridina
(catalisador).

Foi utilizado 0,50 mL de cada agente modificador,
em solugdo de 50,00 mL de tolueno e 10,0 mL de
piridina para cada 1,0 g de fibra. Repetiu-se o
experimento variando-se as quantidades dos
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agentes modificadores, com 0,75 mL e 1,0 mL,
obedecendo-se as proporcoes.

Apos as modificacdes as fibras foram lavadas em
Soxhlet com acetona durante 20 h para eliminacéo
dos residuos de reagentes (Figura 4b). O aspecto e a
integridade da manta ndo foram alterados com o
tratamento.

Microscopia eletronica de varredura
(MEV)

Amostras de fibras modificadas e sem tratamento
foram analisadas por microscopia eletrénica de
varredura (MEV) com o objetivo de avaliar as
modificacbes morfoldgicas pelo tratamento quimico
superficial. O recobrimento das amostras foi feito
com ouro, e 0 microscopio eletrénico de varredura
usado foi da marca Carl Zeiss, modelo EVO MA10
(Alemanha), feixes de 5 kV e detector de elétrons
secundarios.

Ensaio de absorcao de umidade

A efetividade da reacdo de esterificacdo sobre a
superficie da fibra vegetal pode ser verificada por
medidas de espectroscopia de infravermelho com
Transformada de Fourier (FTIR), medidas de
angulo de contato, absor¢do de agua, entre outros
tipos de caracterizacfes. Neste trabalho optou-se
por realizar o ensaio de absor¢do de umidade das
fibras de bucha vegetal sem tratamento e
modificadas para determinar o nivel de
hidrofobicidade das fibras. Para o procedimento
utilizou-se um dessecador com solucdo saturada de
nitrato de sédio para criar uma atmosfera com

umidade de 95%. A medicdo e o controle de
temperatura e umidade foram realizados com um
termo-higrémetro, marca Minipa, modelo MT-241.
Todas as fibras foram secas em estufa a temperatura
de 100 °C por 24 h. As fibras foram colocadas no
dessecador e realizadas medidas de massa nos
intervalos de 1, 2, 24, 48, 72 e 120 h.

Ensaio de tracao direta das fibras

Para a determinacdo da resisténcia a tracéo,
deformac&o na ruptura e mddulo de elasticidade das
fibras seguiu-se 0 método adotado por Motta, John
e Agopyan (2010).

A deformacdo das fibras foi determinada pela
relacio entre o alongamento medido e o
comprimento livre inicial da fibra. O alongamento
da fibra foi medido pelo afastamento das garras.
Devido as reduzidas dimensdes dos corpos de prova
ndo foi possivel a utilizagdo de instrumentos de
medida de deformacdo ou deslocamento, como
extensdmetros elétricos ou LVDT. Utilizando um
LVDT INSTRON verificou-se inicialmente que o
afastamento da garra e o real deslocamento ndo
apresentavam diferenca significativa. Os resultados
obtidos apresentaram boa correlacdo, com erro
desprezivel. Todas as medidas para evitar eventuais
escorregamentos e acomodagdes durante o ensaio
foram sempre tomadas.

O ensaio de tragéo foi realizado na fibra, e ndo em
feixes de fibras, como mostrado nas Figuras 5 e 6.
Para isso, estas foram recortadas da bucha em
comprimento minimo de 6 mm.

Figura 4 - Modificacdo quimica das fibras de bucha vegetal

(a) Esterificacdo

(b) Lavagem
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Figura 5 - Imagens dos corpos de prova para ensaio de tracao das fibras

As fibras foram posicionadas e coladas em base de
papel. Em seguida, para se determinarem o0s
diametros e os comprimentos das fibras utilizou-se
analise de imagem com o software Image Tool
(Zeiss, Alemanha), em que cada corpo de prova foi
fotografado em microscopio Optico da marca
Olympus, modelo CX40. As imagens foram obtidas
com camera de alta resolucdo, marca Zeiss, modelo
ICc5. Por analise de imagem, determinaram-se 0s
didmetros e comprimentos das fibras (corpos de
prova), sendo a secéo transversal destas calculada
considerando sua sec¢do circular aplicando-se fator
de correcdo como descrito em Motta, John e
Agopyan (2010).

Posteriormente, quando fixadas nas garras da
maquina de ensaio, cortaram-se as laterais da base
de papel, ensaiando-se somente a fibra a tracéo,
conforme pode ser visto na Figura 6.

A distancia entre as garras da maquina coincide
com o comprimento Gtil do corpo de prova (fibra).
A maquina universal de ensaio usada foi da marca
Instron, modelo 5982 (EUA), e célula de carga de 1
kN. A faixa de carga de ruptura obtida para as
fibras estava dentro do limite de precisdo da célula
de carga utilizada. A velocidade adotada nos
ensaios foi de 2 mm/min. Para cada condi¢do foram
ensaiadas 20 fibras com comprimento (til de ensaio
igual a 3 mm.

Preparacao dos compaésitos
Mistura e moldagem

O processo de mistura e preparagdo dos compositos
foi uma simulagdo do processo Hatschek para
moldagem de fibrocimento, com mistura das fibras
celulésicas em calda de cimento e &gua, com
posterior remo¢do do excesso de dgua por vacuo, e,
por fim, prensagem com pressdo de
aproximadamente 3,2 MPa (SAVASTANO
JUNIOR, 2000).

A formulacdo bésica usada para a mistura continha
cimento, agua e polpa celulésica de eucalipto. O
cimento utilizado foi o CPIIl 40 RS da marca Caué,
produzido pela Intercement (Brasil), e a 4gua foi da
rede publica. A polpa celul6sica empregada foi a de
eucalipto branqueada, utilizada unicamente para
permitir a moldagem por suc¢do, sendo sempre
igual a 2% em volume, o que corresponde ao
volume minimo necessério para filtrar os finos da
mistura durante a suc¢do do excesso de &gua. A
concentragdo inicial de sélidos na mistura foi de 45%
em massa. O teor de fibras de bucha foi de 3% em
volume, usada na forma de manta (tecido com a
estrutura natural da bucha) como ilustrado na
Figura 3. A manta foi posicionada na por¢cdo média
do compdsito, como pode ser visto na Figura 8.
N&o houve segregacdo, e a matriz homogénea
recobre a manta nas duas faces.

Para a mistura dos constituintes, inicialmente se
colocou toda a agua no misturador, seguida da
polpa de celulose, dispersando-se esta por 5 min.
Adicionou-se entdo o cimento e misturou-se por
mais 5 min. A Figura 7 traz um esquema mostrando
a sequéncia de preparacdo dos compositos.

A cura das placas moldadas se deu em cémara
Umida com umidade relativa acima de 95% e
temperatura igual a 23+2 °C durante 0s primeiros
28 dias de idade. As placas moldadas possuem
dimensBes de 200x200 mm de largura e 8 mm de
espessura média.

Os corpos de prova (Figura 8) para o ensaio de
flexdo foram obtidos das placas. Ap6s os primeiros
21 dias de idade, ainda durante o periodo de cura,
os corpos de prova foram cortados nas dimensdes
aproximadas de 180 mm de comprimento por 40
mm de largura utilizando serra de disco.

Ensaios de flexao dos compésitos

Os corpos de prova extraidos das placas foram
submetidos a ensaios de flexdo aos 28 dias de idade.
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Com o0 ensaio de flexdo foram determinados
médulo de ruptura (MOR), mddulo de elasticidade
e tenacidade dos compdsitos. Foram ensaiados 4
corpos de prova para cada formulacgéo, na idade de
28 dias, na condicdo saturada.

Os parametros adotados para a realizacdo dos
ensaios de flexdo foram baseados em Motta (2006).

Figura 6 - Ensaio de tracdo direta das fibras

Utilizou-se uma maquina universal da marca
Instron, modelo 5982, com célula de carga com
capacidade de 5,0 kN. Aplicou-se 0 método de
flexdo em 4 pontos (Figura 9) e velocidade
automatica do deslocamento igual a 2,0 mm/min. A
flecha no centro do véo foi medida com um LVDT
da marca Instron, com curso maximo de 5 mm.

YYVYVY

Adensamento

Mistura

Por sucgao

Fonte: Motta (2006).

Figura 8 - Corpos de prova apoés cura de 28 dias e
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Figura 9 - Ensaio de flexdo em quatro pontos

O modulo de ruptura (MOR) foi determinado com a
expressdo da Eq. 1, e o0 mddulo de elasticidade
calculado pela Eqg. 2.

Pl

MOR = Eq. 1
be? fa
23 P
= —_— E . 2
12961 (5 ) a
Onde:

(@) Pmax = forca maxima durante o ensaio (N);

(b) L = distancia entre apoios inferiores. A
distancia entre os pontos de aplicacdo da carga e 0s
apoios inferiores é igual a L dividido por 3 (mm);

(c) b =largura do corpo de prova (mm);
(d) e =espessura do corpo de prova (mm);

(e) E =mddulo de elasticidade (MPa);
(f) 1 =momento de inércia da se¢do transversal >

be® 4.
T (mm”); e
(g) P/6= coeficiente angular da reta obtida da

curva P x & (forga x flecha) no trecho eléstico
(N/mm).

A tenacidade do compdsito foi determinada pela
integracdo da area sob a curva forca x flecha
resultante do ensaio de flexdo, até o ponto de flecha
méxima (final do ensaio), dividida pela area da
secdo transversal dos corpos de prova, expressa em
kJ/m?.

Para todos o0s resultados obtidos para as
propriedades mecanicas das fibras e compositos foi
aplicado o critério de Chauvenet para exclusdo de
dados espurios.

Resultados e discussao
Composicao quimica das fibras

Os componentes quimicos das fibras de bucha
vegetal utilizadas neste estudo estdo discriminados
na Tabela 1.

Microscopia eletronica de varredura
(MEV)

Observando-se as micrografias, apenas se pode
afirmar que a modificacdo quimica foi modesta a
ponto de ndo ocorrer mudancgas significativas na
estrutura das fibras naturais (Figuras 11 e 12). No
entanto, o processo de esterificacdo de fibras
lignocelulésicas € muito bem conhecido na
literatura e ja foi amplamente comprovado
(PASQUINI et al. 2006, 2008; FREIRE et al.,
2006a, 2006b). Apenas uma pequena modificacdo
na superficie foi observada pela geragdo de
irregularidades, conforme exibido nas imagens de
MEYV (Figuras 13 e 14).

Ensaio de absorcao de umidade

Os resultados mostraram que houve reducdo na
absorcdo de umidade das fibras modificadas, o que
se deve ao fato de a modificacdo quimica ter
hidrofobizado as fibras. Esse comportamento ndo
pode ser atribuido a lavagem das fibras por tolueno,
pois, se fosse este o0 caso, o tolueno agiria
removendo 0s compostos apolares presentes nas
fibras, tais como gorduras, ceras e outros
compostos organicos apolares, e como resultado
deixaria as fibras mais polares e,
consequentemente,  estas  absorveriam  mais
umidade.

Observou-se que as fibras modificadas com cloreto
de lauroila na concentracdo de 1 mL/g e de 0,75
mL/g apresentaram 0s menores valores de
absorcdo, com reducdo de 70% e 67%
respectivamente em relacéo a fibra sem tratamento.
As fibras esterificadas com cloreto de octanoila a
0,75 mL/g também apresentaram menor absorcao
de umidade, com reducdo de 64%, como mostra a
Figura 14. A fibra com menor absorcdo poderé ter
reduzida a migracdo de produtos de hidratacdo para
seu interior.
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Tabela 1 - Composicao quimica das fibras de bucha vegetal

Componentes Porcentagem
Celulose 70,8 (£ 0,5)
Lignina 14,7 (£ 0,7)

Hemiceluloses Ae B 17,2 (= 0,8)

Figura 10 - Secdo transversal da fibra natural

20 ym EHT =20.00 kv Signal A = SE1 Date :13 Jun 2013
WD =11.0mm Photo No. = 467 Time :8:58:12

20 pm EHT =20.00 kv Signal A = SE1 Date :13 Jun 2013
WD =115mm Photo No. = 466 Time :8:54:39

20 pm EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 Date 13 Jun 2013 w

WD =11.5mm Photo No. = 472 Time :9:06:18
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Figura 13 - Superficie da fibra modificada

V

EHT =20.00 kv
WD =115mm

Photo No. = 470

Time :8:03:18

Figuras 14 - Isotermas de absorcdo de umidade das fibras
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A menor absorcao de umidade das fibras reduz sua
variacdo dimensional, o que pode melhorar a
interagdo entre matriz e fibras, como discutido por
Ferreira et al. (2012), evitando o descolamento das
fibras da matriz em ciclos naturais de molhagem e
secagem.

Ensaio de tracdo direta das fibras

As propriedades mecénicas das fibras de bucha
vegetal sem tratamento se assemelham as
propriedades de outras fibras estudadas para ser
utilizadas em compositos cimenticios, como as
fibras de coco (MOTTA, 2006).

100

—&— Fibra modificada - Cloreto de
Estearoil 1mL/g

120 140

Notou-se que houve reducdo das propriedades
mecénicas com o tratamento quimico, em que o
cloreto de lauroila foi o mais agressivo, com
redugdo de 80% na resisténcia a tragdo das fibras
modificadas. As fibras modificadas com cloreto de
octanoila e estearoil apresentaram resisténcia a
tragdo, em média, 50% menor, comparado a fibra
sem tratamento. O moddulo de elasticidade das
fibras tratadas também sofreu reducdo, exceto para
0 tratamento com cloreto de octanoila, em que,
para a modificacdo com 0,5 mL/g, ndo houve
alteracdo, e com 0,75 mL/g o mdbdulo de
elasticidade teve aumento de 67%.

Para as fibras modificadas com o cloreto de
octanoila na concentracdo de 1 mL/g nao foi
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possivel executar o ensaio de tragdo, pois as fibras
estavam bastante deterioradas. A Tabela 2 contém
os valores médios com respectivos desvios padréo
obtidos nos ensaios dos 20 corpos de prova para
cada condicéo.

Ensaio de flexdo dos compositos

Utilizou-se como referéncia o compdsito com
cimento Portland e fibras como recebidas (in
natura), pois o objetivo do trabalho foi comparar o
desempenho das fibras tratadas no compdsito para
avaliar a eficiéncia do tratamento. A melhora das
propriedades mecanicas com a presenca das fibras
em relagdo & matriz cimenticia sem fibra é bem
conhecida na literatura (TOLEDO FILHO et al.,
2003; AGOPYAN et al., 2005; FERREIRA et al.,
2012) e ndo foi objeto de analise deste trabalho.

A melhor condigdo de modificagdo quimica
superficial para o tratamento das fibras foi
escolhida considerando-se os resultados obtidos no
ensaio de tracdo direta das fibras, pois as
propriedades mecénicas (resisténcia a tracdo e
médulo de elasticidade) sdo fundamentais para a
aplicacdo das fibras como reforco.

Além disso, utilizou-se também como parametro
de escolha o ensaio de absor¢do de umidade, para
melhorar a impermeabilizacio das fibras e, com
iss0, seu desempenho como refor¢o na matriz de
cimento. Portanto, considerando a expressiva
queda na absorcdo de umidade e a menor
deterioragdo  das  propriedades  mecénicas,
utilizaram-se fibras de bucha vegetal tratadas com
cloreto de octanoila na concentracéo de 0,75 mL/g,
para ser testadas nos compositos.

Os resultados dos ensaios de flexdo dos
compdsitos aos 28 dias de idade (Tabela 3)
indicam que houve melhora nas propriedades
mecéanicas dos compdsitos reforcados com as
fibras modificadas em comparagdo aos refor¢ados
com as fibras sem tratamento. A maior resisténcia
a flexdo e médulo de elasticidade dos compdsitos
com a fibra tratada, com aumento de
aproximadamente 20% para ambas as propriedades
mecanicas, pode ser devida & melhor interacéo das
fibras modificadas com a matriz de cimento e
também pelo melhor modulo de elasticidade da
fibra tratada.

Foi possivel perceber também que as fibras sem
tratamento utilizadas como refor¢o nos compésitos
apresentaram notavel inchamento (recuperacdo da
forma ndo compactada) quando da preparacdo dos
compdsitos, devido a absorgdo de agua da mistura,
0 que ndo ocorreu com as fibras modificadas
quimicamente, que se mantiveram compactadas.
Essa observacdo esta em conformidade com os

resultados obtidos de menor absor¢do das fibras
modificadas quimicamente.

Apos a fissuracdo da matriz, a presenca das fibras
em forma de manta (estrutura reticulada) causa a
redistribuicdo de tensbes ao longo do material, o
gue permite 0 comportamento pés-pico observado
nas Figuras 15 e 16.

Apds a primeira fissura sob um dos pontos de
carga, as tensdes foram transferidas as fibras, que,
resistentes e bem ancoradas na matriz pela forma
de tecido com que foram usadas, permitiram o
crescimento das tensfes novamente (segundo pico)
até a ocorréncia da segunda fissura, sob o segundo
ponto de carga.

Observou-se que nos compdsitos com as fibras
sem tratamento, mais resistentes, as fibras ndo séo
rompidas, e o crescimento das tensbes ap6s o
segundo pico continua até a flecha atingir os
limites do ensaio, aproximadamente 5 mm. No
entanto, para 0s compodsitos com as fibras
modificadas, algumas fibras sdo rompidas com o
aumento da flecha, causando a reducéo das tensdes
ao longo do ensaio. Entretanto, esse
comportamento ndo implicou reducdo da
tenacidade, sendo a tenacidade dos dois
compdsitos estatisticamente similar, 0,69 kJ/m? e
0,72 kJ/m?, com as fibras sem e com tratamento
respectivamente.

Conclusoes

O tratamento das fibras com cloreto de lauroila foi
0 que mais reduziu a absor¢do de umidade, mas
deteriorou muito as propriedades mecanicas das
fibras tratadas. A modificacdo com cloreto de
octanoila (0,75 mL/g) reduziu a absorcéo (65%) e
alterou menos a resisténcia a tragdo das fibras
(reducdo de 40%), com aumento de 67% no
médulo de elasticidade, sendo, portanto,
considerada a melhor condicdo para o tratamento
das fibras de bucha vegetal.

Aos 28 dias de idade, os compositos reforcados
com as fibras modificadas com cloreto de
octanoila (0,75 mL/g), comparados aos reforgados
com as fibras sem tratamento, apresentaram
tenacidade similar (0,72 e 0,69 respectivamente) e
aumento de cerca de 20% no modulo de ruptura e
no moédulo de elasticidade, indicando melhor
interacdo das fibras com a matriz, provavelmente
devido a reducdo da absorgéo das fibras.

Estudos de durabilidade dos compdsitos reforcados
com as fibras modificadas com cloreto de
octanoila e demais condicdes de tratamento estdo
sendo realizados e serdo publicados em breve.
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Tabela 2 - Propriedades obtidas nos ensaios de tracdo direta das fibras - Resultados médios com desvios
padrdo entre parénteses

o . Modulo de
Resisténciaa | Deformacao lasticidad
tracdo (MPa) (mm/mm) elasticicade
(GPa)
Fibra sem tratamento (3 mm) 99,2 (32,25) 0,177 (0,03) 1,00 (0,27)

Fibra modificada — cloreto de octanoila 0,5 mL/g 51,4 (13.85) 0,060 (0,01) 1,05 (0,26)
Fibra modificada — cloreto de octanoila 0,75 mL/g 58,3 (8,96) 0,046 (0,01) 1,67 (0,40)

Fibra modificada — cloreto de octanoila 1 mL/g n.d. n.d. n.d.
Fibra modificada — cloreto de lauroila 0,5 mL/g 18,5 (6,62) 0,059 (0,01) 0,48 (0,06)
Fibra modificada — cloreto de lauroila 0,75 mL/g 17,4 (5,12) 0,077 (0,03) 0,36 (0,10)

Fibra modificada — cloreto de lauroila 1 mL/g 20,2 (3,67) 0,066 (0,01) 0,41 (0,08)

Fibra modificada — cloreto de estearoil 0,5 mL/g 44,9 (7,58) 0,114 (0,03) 0,52 (0,12)
Fibra modificada — cloreto de estearoil 0,75 mL/g 30,3 (5,39) 0,083 (0,01) 0,52 (0,08)
Fibra modificada — cloreto de estearoil 1 mL/g 54,9 (7,02) 0,167 (0,04) 0,48 (0,10)

Tabela 3 - Propriedades mecanicas dos compésitos obtidas nos ensaios de flexao aos 28 dias de idade -
Resultados médios com desvios padrao entre parénteses

Co:cr_]posno com Composito com fibra modificada —
ibra sem .
cloreto de octanoila 0,75 mL/g
tratamento
Modulo de ruptura (MPa) 3,86 (0,14) 4,64 (0,87)
Modulo de elasticidade (GPa) 12,26 (1,14) 15,10 (1,27)
Tenacidade (kJ/m?) 0,69 (0,24) 0,72 (0,15)

Figura 15 - Ensaio de flexao - Resultado tipico do compésito reforcado com fibra sem tratamento

Resisténcia a Flexdo (MPa)

0 1 2 3 4 5
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Figura 16 - Ensaio de flexdao - Resultado tipico do compésito reforcado com fibra modificada com
cloreto de octanoila a 0,75 mL/g
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