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RESUMO

Uma das formas de potencializar as propriedades mecénicas do concreto, principalmente em
relacdo aos esforcos de resisténcia a tracdo, se da com a utilizagdo de fibras sintéticas. Porém,
esse uso so serd suficientemente eficiente quando houver uma forte interacdo entre a pasta de
cimento e a superficie da fibra utilizada. Uma melhor interacéo fibra-matriz pode ser alcancada
com o tratamento superficial das fibras poliméricas utilizando oxido de grafeno (GO). Essa
pesquisa buscou avaliar os métodos de deposicao superficial de GO presentes na literatura e o
seu efeito em concretos reforcados com fibra, desenvolvidas em duas etapas, a primeira que
buscou avaliar a importancia da temperatura no tratamento de microfibras sintéticas e posterior
0 seu efeito na microestrutura e propriedades fisicas do concreto, e a segunda etapa que buscou
avaliar o efeito do tratamento em macrofibras sintéticas e o seu efeito junto a microestrutura e
resisténcia ao arrancamento. Para avaliar a qualidade da deposicdo de GO, foram obtidas
imagens por microscopia eletrénica de varredura (MEV-FEG) e espectroscopia de energia
dispersiva (EDS), as mesmas técnicas foram utilizadas para avaliar a zona de transigéo fibra-
matriz. Para avaliar o efeito do tratamento sobre as microfibras e macrofibras, foram realizadas
medidas de analises térmicas (DSC). As misturas de concreto reforcados com as microfibras
(FRC) foram avaliadas no seu estado fresco e endurecido, ja as misturas de concreto refor¢ados
com as macrofibras (MFRC) foram avaliadas por meio do ensaio de arrancamento de fibra
Unica. Os resultados da primeira etapa demonstram por meio das imagens de MEV-FEG e a
relacdo C/O identificada no EDS que as microfibras tratadas a 80°C aumentando a relag¢éo C/O,
foi possivel identificar por meio do MEV-FEG a alteracdo na zona de transicdo microfibra-
matriz para as amostras FRC/GO, e nelas a formacdo de regifes mais densas de produtos de
hidratacdo do cimento, 0 que ndo representou ganhos nas propriedades mecéanicas, porém
apresentou reducédo na absor¢do de dgua quando comparado com amostras de FRC. Na segunda
etapa as imagens de MEV-FEG indicaram que a macrofibra de polipropileno, com maior teor
de C, obteve maior homogeneidade na deposicdo superficial de GO e, a microestrutura dos
concretos reforcados com macrofibras indica alteragdes com a presenca de GO. No ensaio de
arrancamento, as macrofibras tratadas apresentaram uma maior resisténcia ao longo dos
deslocamentos analisados, demonstrando melhor comportamento para um deslocamento de 3,5
mm ¢, ao final, pode se determinar a tensdo de cisalhamento das macrofibras sintéticas para 0s

deslocamentos fRos, fR15, fR25€ fR3s.

Palavras-chave: concreto refor¢cado com fibra, tratamento por deposicéo, fibra sintética,
oOxido de grafeno.



ABSTRACT

One of the ways to enhance the mechanical properties of concrete, especially in relation to
tensile strength, is through the use of synthetic fibers. However, this use will only be efficient
enough when there is a strong interaction between the cement paste and the surface of the fiber
used. Better fiber-matrix interaction can be achieved with the surface treatment of polymeric
fibers using graphene oxide (GO). This research sought to evaluate the GO surface deposition
methods present in the literature and their effect on fiber-reinforced concrete, developed in two
stages, the first which sought to evaluate the importance of temperature in the treatment of
synthetic microfibers and subsequently its effect on the microstructure. and physical properties
of concrete, and the second stage sought to evaluate the effect of treatment on synthetic
macrofibers and its effect on microstructure and pullout resistance. To evaluate the quality of
GO deposition, scanning electron microscopy (SEM-FEG) and energy-dispersive spectroscopy
(EDS) tests were performed, with the same technique used to assess the fiber-matrix transition
zone. Thermal analyses (DSC) were conducted to evaluate the treatment effect on microfibers
and macrofibers. Mixtures of concrete reinforced with microfibers (FRC) were evaluated in
both fresh and hardened states, while mixtures of concrete reinforced with macrofibers (MFRC)
were assessed through single-fiber pull-out tests. Results from the first stage demonstrate,
through SEM-FEG images and the identified C/O ratio in EDS, that microfibers treated at 80°C
increased the C/O ratio. Changes in the microfiber-matrix transition zone were identified in
FRC/GO samples through SEM-FEG, showing denser regions of cement hydration products,
which did not translate to mechanical property gains but showed reduced water absorption
compared to FRC samples. In the second stage, SEM-FEG images indicated that polypropylene
macrofiber with higher C content achieved greater surface deposition homogeneity of GO, and
the microstructure of macrofiber-reinforced concretes showed alterations with the presence of
GO. In the pull-out test, treated macrofibers exhibited higher resistance over the analyzed
displacements, demonstrating better behavior for a displacement of 3.5 mm, and the shear stress

of synthetic macrofibers could be determined for displacements fRos, fR15, fR25 € fRas.

Keywords: fiber reinforced concrete, deposition treatment, synthetic fiber, graphene oxide.
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1 INTRODUCAO

A busca por materiais que representem reducdo na extragdo de recursos naturais, que
tenham uma menor energia incorporada em seus processos de fabricacdo e, que possam ser
reutilizados ao invés de serem depositados em aterros sanitarios, sao desejos da sociedade
contemporanea. Juntamente a isso, ha uma caréncia de infraestrutura e habitacdo, o que podera
ser sanado com materiais de construgdo tradicionais, ou com compositos que apresentem as
caracteristicas e propriedades desejaveis, associadas a reducdo de consumo dos recursos e
incorporacdo de residuos.

O concreto é o material de construgdo mais consumido no mundo e tudo indica que
continuara sendo nos préximos anos. Os avancos tecnoldgicos deste material tém caminhado
para 0 reaproveitamento de residuos, contribuindo para tornar a industria mais sensivel as
questdes ambientais, auxiliando na prevencao da poluicdo ambiental, reduzindo o custo da sua
producdo e ampliando suas aplicagdes (ZHANG; WANG; HU, 2022). Neste sentido, a
incorporacgdo de residuos poliméricos em materiais cimenticios ganha espaco, por se tratar de
materiais de elevada resisténcia a biodegradacéo, e com grande potencialidade na utilizagdo em
compositos cimenticios, principalmente na forma de fibras para a producdo de compdsitos
reforcados (MERLI et al., 2020).

A adicdo de fibras em compositos cimenticios estd associada com a melhoria de suas
propriedades aos esforcos de tracdo, sejam esses esforcos de origem mecanica, ou pela
caracteristica intrinseca do material devido a perda de &gua nas misturas. O aumento da
resisténcia a tracdo gera materiais mais duraveis, uma vez que, pequenas fissuras podem tornar-
se caminhos para uma degradacao acelerada.

Essa utilizacdo de fibras em materiais cimenticios tém uma influéncia positiva nas
propriedades mecanicas do material, porém, no estado fresco, elas vdo aumentar a tensdo de
escoamento e a sua viscosidade, influenciado significativamente nas propriedades reoldgicas.
Esse efeito pode ser variado a partir do formato das fibras, de suas dimenses (razéo de aspecto),
material constituinte da fibra, volume e caracteristicas hidrofilicas (KHAYAT et al., 2019).

Nos ultimos anos foram avaliadas fibras de diferentes origens, que foram adicionadas
aos materiais cimenticios (BALENDRAN, et al., 2002; LUNA; SHAIKH, 2020; OZKAN;
DEMIR, 2020; HE, et al., 2020), porém Suda e Sutradhar (2021), concluiram em sua pesquisa
gue uma das formas de criar um ambiente sustentavel é a utilizacdo de subprodutos ou materiais

alternativos, como fibras poliméricas em concretos e argamassa.
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O uso de fibras poliméricas é conhecido como a adi¢cdo de um material quimicamente
inerte, que permanecem sem reagir no concreto, possuindo como Unico mecanismo para resistir
a carga aplicada a elas, o atrito entre as fibras individuais e a matriz de concreto circundante
(SHAFEI et al., 2021). Ainda, Shafei et al. (2021), salientam que a natureza hidrofobica das
fibras poliméricas muitas vezes resulta em interacdes fibra-matriz globalmente fracas. E de se
esperar que em misturas a base de cimento reforcadas com fibra se formem areas frageis junto
a zona de transicdo fibra-matriz, devido ao “cfeito de parede” causado entre os materiais, efeito
que pode variar devido a composicao da fibra (LI et al., 2022). Noh et al. (2022), também
salientam a importéncia de controlar o teor de fibras na mistura, uma vez que quanto maior o
volume de fibras menor serd a interacdo entre a fibra e a matriz, alterando consideravelmente a
mistura. 1sso, devido a alteracdo do angulo de inclinacdo da fibra e sua dispersao junto a matriz
cimenticia (WEN et al., 2022).

He et al. (2023) ao analisarem resultados da zona de transicao fibra-matriz identificaram
regides porosas com espessura entre 100 e 150 um. Também identificaram heterogeneidade na
distribuicdo dos poros, entre a matriz e a fibra, sendo que na regido proxima a fibra a porosidade
¢ ainda maior, cerca de 50 %, o0 que reduz consideravelmente a area de contato com a pasta de
cimento.

A interacdo fibra-matriz pode ser puramente mecanica, ou seja, se a resisténcia da matriz
de concreto for elevada, ou se for fornecida uma ancoragem mecénica adequada as fibras (com
modificacdes geométricas), 0 modo de falha pode mudar para a ruptura de fibras individuais
utilizando sua capacidade total; ou pode se induzir uma interacdo mecanica e também quimica,
deste modo quando se induz uma reacao entre as fibras e a matriz do concreto, a ligacdo quimica
auxilia na resisténcia ao atrito, proporcionando uma combinacdo de ligacOes e as caracteristicas
de interacdes fibra-matriz sdo particularmente importantes em produtos, como composito
reforcado com fibra, porque afetam diretamente as propriedades mecanicas pré e pos-pico de
fissuracdo (SHAFEI et al., 2021).

Com o objetivo de melhorar a interacao fibra-matriz algumas pesquisas tém se voltado
para avaliacdo do 6xido de grafeno (GO) como tratamento superficial das fibras e alguns desses
tratamentos mostram resultados promissores, uma vez que a utilizagdo do GO como material
de revestimento para fibras de carbono, PVA e PE, vem se mostrando adequada, e revelando
que o custo de GO usado como material de revestimento € 11 vezes menor do que o GO usado
como nano-enchimento, para reforcar compositos cimenticios, gerando melhorias na zona de
transicéo fibra-matriz (LU; ZHAO; LU, 2018), e devido a alteragdo dos produtos de hidratagéo
do cimento (CHOUGAN et al., 2023). Corroborando com os resultados de Hou e Yang (2018)
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que apresentaram a dispersdo do GO em solugdo aquosa devido aos grupos funcionais do
oxigénio, e confirmados na pesquisa de Lu, Yao e Leung (2019) que indicam que a camada de
revestimento GO pode aumentar significativamente a molhabilidade da superficie da fibra.

Conforme Lu et al. (2020), o tratamento superficial com GO apresenta ganhos quanto a
resisténcia a tragdo, devido a interagédo entre 0 GO e 0 PE, e entre 0 GO e o0 C-S-H (silicato de
calcio hidratado), principal componente da hidratagdo do cimento Portland, estes ultimos,
através das ligacoes de hidrogénio. O tratamento das fibras pode ser desenvolvido devido a
diferenca de expansao térmica entre o GO e a fibra de PE, pois 0 GO pode facilmente cobrir a
superficie da fibra com a mistura dos componentes em uma solucao aquosa, realizada com o
aumentando a temperatura de 25 °C a 80 °C, no intervalo de duas horas e mantendo a
temperatura de 80 °C por mais duas horas. Esse processo aumenta significativamente a
rugosidade e a reatividade quimica da superficie da fibra, melhorando a interacao fisica e
quimica com os componentes do cimento hidratado (LU; YAO; LEUNG, 2019).

A partir dos elementos levantados na literatura essa pesquisa se direcionou para a
avaliacdo dos efeitos do 6xido de grafeno quando utilizado como revestimento em microfibras
e macrofibras sintéticas, para aplicacdo em concretos refor¢cados com fibra. Para isso foram
delimitadas duas etapas, a primeira que avaliou o tratamento e aplicacdo das microfibras em
concretos reforgados com microfibras (FRC), e a segunda etapa que avaliou o tratamento e
aplicacdo das macrofibras em concretos reforcados com macrofibras (MFRC).
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Avaliacdo das propriedades dos concretos reforcados com fibras sintéticas tratadas com

deposicdo de oxido de grafeno (GO).
2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

a) Avaliar a influéncia da temperatura no processo de deposi¢do de GO na superficie de
fibras sintéticas;

b) Avaliar o efeito da adicdo de GO na microestrutura de concretos reforcados com
microfibra;

c) Avaliar as propriedades fisicas e mecanicas de concretos reforcados com microfibra
tratadas com GO;

d) Awvaliar a deposicao superficial de GO em macrofibras sintéticas;

e) Avaliar o efeito da adicdo de GO na microestrutura de concretos reforcados com
macrofibras sintéticas;

f) Awvaliar a influéncia do tratamento superficial nas macrofibras quanto a resisténcia ao
arrancamento;

g) Determinar a tensdo de cisalhamento dos concretos reforcados com macrofibras

sintéticas tratadas com GO.
2.3 JUSTIFICATIVA, RELEVANCIA E INOVA(;AO DA PROPOSTA

O concreto reforcado com fibras (FRC) ja € uma realidade na inddstria da construcao
civil e com isso h4 uma vasta quantidade de microfibras, utilizadas para mitigacao de fissuras
de retragdo, e macrofibras, com finalizada estruturais, sendo comercializada no pais.

No geral as mais utilizadas séo as fibras de aco, que possuem elevada resisténcia a tracao e
modulo de elasticidade. Em 2019 a ABNT lancou a NBR 15530, que trata sobre requisitos e
métodos de ensaio para fibras de a¢o para concreto, iniciando a discusséo nacional sobre o tema.

Por outro lado, as fibras sintéticas também tém ganhado mercado devido ao seu baixo

custo, facilidade no manuseio e baixo consumo de energia na sua fabricagcdo. No ano de 2021
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a ABNT langou a NBR 16942, primeira norma que trata sobre requisito e métodos de ensaio
para fibras poliméricas para concreto.

Junto com a utilizacdo de concretos reforcados com fibras aparecem problemas ja
identificados neste material, um deles é a dificuldade de interacdo entre as fibras utilizadas e a
matriz de cimento. Para sanar esse efeito junto as fibras sintética, tem surgido técnicas para
melhoria da interface fibra-matriz, como a deposicéao superficial com 6xido de grafeno.

A literatura apresenta diferentes métodos de tratamento de microfibras sintéticas com
oxido de grafeno, bem como, a alteracdo dos produtos de hidratagdo do cimento Portland,
principalmente no que estd associado a formacdo de C-S-H, com a adi¢do de 6xido e suas
melhorias na zona de transicdo fibra-matriz, devido a redugédo do efeito “parede” e densificagao
das regides proximas a fibra.

Porém, ainda pouco se discute sobre a importancia da temperatura junto ao tratamento
superficial das microfibras, o efeito do tratamento junto a zona de transi¢do microfibra-matriz
e a alteracdo na formacédo de produtos de hidratagdo nesta regido, bem como as propriedades
fisicas e mecéanicas de concretos reforcados com microfibras. Assim como ndo se discute a
utilizacdo destes tratamentos para macrofibras sintéticas e como o tratamento pode alterar a
forca de arrancamento, uma vez que a interface fibra-matriz pode ser alterada, e nem como o
tratamento pode alterar a sua tenséo de cisalnamento destas macrofibras.

Na busca por estas respostas, este trabalho pretende contribuir nos meios cientifico e
profissional, para utilizacdo de fibras sintéticas de baixo valor agregado, que passaram por
tratamento superficial, em concretos reforcados com fibra, cumprindo o papel inovador junto
ao setor da construgéo civil.

Também, e ndo menos importante, indo ao encontro das diretrizes institucionais da
Universidade de Caxias do Sul, que envolve a suas pesquisas aos Objetivos de
Desenvolvimento Sustentavel (ODS) da ONU. Estando diretamente relacionado a ODS 9
(inddstria, inovacdo e infraestrutura), por trazer aspectos de inovacgdo a um setor tdo tradicional
quanto o da construcdo civil, a ODS 11 (cidades e comunidades sustentaveis) e a ODS 12
(consumo e producdo responsaveis), uma vez que no escopo do trabalho se investigou uma
forma de producgéo mais eficiente, produzindo concretos que possam ter maior durabilidade e

menos consumo de matérias-primas naturais nao renovaveis.
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3 REFERENCIAL TEORICO

O referencial tedrico foi desenvolvido com a abordagem em alguns aspectos
importantes para a tecnologia de concretos reforcados com fibras, posteriormente a utilizacéo
do 6xido de grafeno (GO) e seus efeitos na hidratacdo do cimento Portland e em seguida a
utilizacéo conjunta entre fibras sintéticas e GO, além dos métodos de tratamento dessas fibras
com GO.

3.1 CONCRETOS REFORCADOS COM FIBRAS

A mistura simples de cimento e agua formando pastas, ao ser adicionado o agregado
middo, obtém-se a composicao de argamassas, € se for adicionado o agregado graido, chega-
se a uma mistura de concreto. Ainda, observa-se que esses materiais podem ter em suas
composicdes, elementos que contribuem para a melhoria de suas caracteristicas fisicas e
quimicas, como aditivos e adi¢fes, em todas as variagcdes dos compdsitos a base de cimento.

Conforme Isaia (2011), o cimento Portland, juntamente com a &gua, forma uma pasta
com certa fluidez, dependendo do percentual de 4gua adicionada. Essa pasta tem por finalidade
envolver as particulas de agregados, areias e/ou pedras britadas, com diversas dimensdes para
produzir um material que, nas primeiras horas, apresenta boa trabalhabilidade e facilidade de
ser moldado em diversas formas geométricas. Com o passar do tempo, essa mistura endurece
pela reacdo irreversivel da agua com o cimento, adquirindo resisténcia mecanica capaz de torna-
lo um material com desempenho estrutural, sob 0s mais diversos ambientes de exposicéo.

Mesmo atendendo todas as condi¢cBes de mistura e homogeneidade, os compdsitos
cimenticios apresentam sensibilidade aos esforcos de tracdo e flexdo, com isso, 0
desenvolvimento de produtos cimenticios com reforco de fibras tem se demonstrado promissor,
principalmente devido ao efeito combinado resultante nas misturas. Esses efeitos vém sendo
estudados desde a década de 50, inicialmente com a utilizacdo de fibra de vidro em estruturas
de concretos protendidos, conforme mencionado por Rubinsky e Rubinsky (1954).

Ao longo dos ultimos anos, muitos trabalhos foram desenvolvidos com a utilizacdo de
fibras metalicas (DING; KUSTERLE, 2000; BARROS et al., 2005). Conforme Balendran et
al. (2002) relatam, é notavel a melhoria nas resisténcias a tracéo, a flex&o e na tenacidade dos

compositos cimenticios reforcados com fibras metalicas, gerando um movimento de
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atualizacOes e langamentos de normativas, como a NBR 15530 (ABNT, 2019), que aborda a
utilizacdo das fibras de aco em concretos e outros compdsitos de matriz cimenticia.

De maneira geral, as fibras utilizadas sdo conhecidas como macrofibras e microfibras.
Segundo Figueiredo (2011), as macrofibras podem garantir a resisténcia a propagacdo de
fissuras trazendo ganhos no desempenho e durabilidade, enquanto as microfibras ampliam a
resisténcia a fadiga da matriz.

O efeito da adigdo de fibras hibridas e os seus estagios de evolucéo sdo apresentados

por Lawler et al. (2003) na Figura 1.

Microfissuras Macrofissuras Macrofibras

Microfibras

— Ve > " -

Y Y o N

19 Estagio: 29 Estagio: 39 Estagio:
Microfissuras Fissuras unem-se Fissuras unem-se
Fibras ndo agem Microfibras atuam Macrofibras atuam

Figura 1. Estagios da a¢do mecanica em compostos cimenticios reforgados com fibras, microfibras (diametro

inferior a 22 pm) e macrofibras (didimetro superior a 500 pm), adaptado de Lawler et al. (2003).

O conhecimento desses novos parametros e o desenvolvimento da inddstria quimica
responsavel por uma nova geracao de aditivos, criaram espago para o advento e aprimoramento
de novos materiais & base de cimentos, como foi o caso do concreto de pds reativos (CPR). Em
particular, € um material reforcado com fibras, com uma homogeneidade melhorada porque os
agregados graudos tradicionais sdo substituidos por agregados middos, gerando um material
ductil e de ultra alta resisténcia, que foi viabilizado pela aplicacdo de um certo nimero de
principios, que alteraram a composicao, mistura e cura (RICHARD; CHEYREZY, 1995).

Gragas ao avanco dos aditivos superplastificantes na década de 1990, e o trabalho de
insercdo de grandes volumes de fibras desenvolvido por Richard e Cheyrezy, criando o CPR,
gerou-se um marco no desenvolvimento de produtos a base cimenticia, passo importante para
0 que é chamado nos dias atuais de Ultra High Performance Concrete (UHPC) ou ainda,
também conhecido como Ultra High Performance Fibre Reinforced Concrete (UHPFRC) que
é uma combinacdo do concreto de alta resisténcia reforcado com fibras (DU et al., 2021, YU,
SPIESZ; BROUWERS, 2014).
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O UHPC ou UHPFRC vem sendo desenvolvido ha trés décadas e é considerado um
dos materiais de construgdo mais promissores, dada a sua baixa relacdo agua/cimento ou
agua/aglomerante, a alta densidade dos concretos gerados gracas aos cuidados com o
empacotamento granular, a adi¢cdo adequada de aditivos quimicos e o elevado volume de fibras
utilizadas (DU et al., 2021).

Algumas pesquisas comprovam a eficiéncia desses produtos investigando suas
propriedades mecéanicas, tais como, resisténcia a compressdo e a flexdo e ao mddulo de
elasticidade, e vao além, indicando que esses produtos podem se tornar materiais essenciais no
futuro préximo, para aplicagdo em estrutura expostas a cargas extremas, com capacidade de
resistir a impactos e tensdes horizontais como as que ocorrem em terremotos e explosées (NOH
etal., 2022).

Outro ponto a ser observado € a alteracdo da fluidez do compdsito cimenticio com a
adicdo de fibras. Martinie, Rossi e Roussel (2010) estudando a reologia dessas misturas,
observaram que a abordagem em duas escalas é a mais simples, portanto, é frequentemente
considerada. O concreto € uma suspensao de particulas de agregados (areia e cascalho) em um
fluido de suspensdo (pasta de cimento), portanto, se pode esperar que a tensdo de escoamento
da suspensdo (ou seja, 0 concreto) é proporcional a tensdo de escoamento de seu fluido de
suspensdo (ou seja, a pasta de cimento constitutiva). Os autores ainda salientaram que devem
ser consideradas as relacfes fenomenoldgicas nestes tipos de misturas, relacionando a tensao
de escoamento ou viscosidade, estabelecidas entre o fluido de suspensdo e as particulas
(MARTINIE; ROSSI; ROUSSEL, 2010).

Para Merli et al., (2020) a perda de trabalhabilidade, fenémeno ocorrido com a adi¢éo
de fibras, pode ser corrigido com a utilizacdo de superplastificantes, porém essa medida
aumenta o custo de producdo. Wen et al. (2022), comparado o concreto convencional com
concretos reforcados com fibra e também salienta seu maior o custo para producao.

Ainda, podem ser encontradas alternativas para se modificar a fluidez dessas misturas
como a alteracédo da interface fibra-matriz com a adicéo de agentes de acoplamento, como foi
observado em alguns resultados experimentais apresentados por Liu et al. (2020), de modo que
as misturas com fibras tratadas com agentes de acoplamento resultaram no aumento da fluidez
das suas misturas.

Buscando avaliar a influéncia no estado fresco da utilizacdo de fibras em misturas
cimenticias, alguns autores indicam que a forma, o tipo e o volume utilizados podem contribuir
na alteragdo da fluidez das misturas (ABBAS; SOLIMAN; NEHDI, 2015; ZHANG; WANG,;
HU, 2022).
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J& no estado endurecido a utilizacdo de fibras esta relacionada com a alteracdo das
propriedades mecanicas das misturas, como resisténcia a compressao e a tragao, o desempenho
de concretos reforcados com fibra estd intimamente ligado a fracdo volumétrica de fibras
utilizadas, o seu tipo e forma. Estudos demonstraram que a resisténcia a compressao aumenta
pela influéncia positiva da adicdo do reforco de fibras nesses materiais, porem alguns
pesquisadores indicaram um efeito oposto, devido a este fenémeno, a influéncia das fibras na
resisténcia a compressdo, pode ser menor do que a de outros fatores, como relacdo agua /
aglomerante, a idade e o ambiente de cura, além do tipo de agregado (NOH et al., 2022;
ZHANG; WANG; HU, 2022).

O aprimoramento das propriedades mecénicas, como a resisténcia a flexdo e a
compressdo, também pode ser visto com a adi¢do de fibras curtas (ABBAS; SOLIMAN;
NEHDI, 2015), além da contribuicdo para o controle da fissuracdo por retracdo plastica e
retracdo por secagem (MERLI et al., 2020).

Para Wen et al. (2022), o tipo de fibra influencia diretamente nas propriedades dos
concretos reforcados com fibras, uma vez que as microfibras sintéticas podem aumentar a
resisténcia ao fogo e a resisténcia a penetracdo de ions cloreto de forma significativa. Serafini
et al. (2019) complementam que a presenca de microfibras sintéticas pode ter contribuido para
que ndo ocorresse o efeito spalling, nas amostras de concreto expostas a elevadas temperaturas,
em sua pesquisa.

Outro ponto é destacado por Tran et al. (2022), as fibras poliméricas sdo bastante
atraentes por apresentarem um menor custo na sua producdo porém, salientam que as
propriedades mecanicas dessas fibras sdo bem inferiores as metélicas e isso deve ser
considerado.

Ao falar sobre fibras sintéticas, Du et al. (2021) indicam que os percentuais de uso
recomendados, para fibras de PVA, PP e PE, ficam entre 0,5 e 1 % do volume da mistura,
enquanto o seu comprimento deve ser de 12 & 19 mm. Contudo, Zhang et al. (2020) variaram
em sua pesquisa de 0,05 % a 0,2 % a adi¢éo de fibras de PVA, alegando que tal porcentagem
possibilita uma melhor trabalhabilidade e uma dispersao uniforme.

Para Noh et al. (2022), a taxa de deformacéo desejada em concretos reforgados com
fibras sintéticas, pode diminuir quando o volume de fibra for elevado, proximo a 3 %, devido
ao agrupamento de fibras com a matriz circundante.

J& para utilizagdo de fibras sintéticas de poliéster, também diferentes autores
relacionam suas propriedades com o percentual de fibra adicionada nas misturas, conforme

pode ser visto na Tabela 1.
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Tabela 1. Dosagens de fibras de poliéster.

Diametro Comp. Densidade o Teor
Autores Ano (um) (mm) (glcm?) Teor (%) (kg/m?)
El-Hanafy, Alharthy e
Anwar 2022 13 15 12
Suda e Sutradhar 2021 0,49
0,98
Dias, Calmon e Vieira 2019 20-25 15 1,34 0,15 2
Ehrenbring, Quinino,
Oliveira e Tutikian 2019 38 40 1.4 0,5 4,2
Ehrenbring, Tutikian e 40 1,41 0,3 4,23
uinino 2018
Q 40 1,36 03 4,08

A fibra de poliéster pode ser produzida a partir da reciclagem do PET e, conforme
Merli et al. (2020), tem-se dado pouca atencao as potencialidades econémicas e sociais do uso
de fibras recicladas para a producéo de concreto.

Como podem ser vistos nas dosagens propostas por Suda e Sutradhar (2021), onde néo
se verificou alteracdo substancial na fluidez dos compdésitos, mas sim foi observada a melhora
nas propriedades mecénicas, principalmente na resisténcia a flexdo. Porém, sabe-se da
influéncia das fibras quanto as propriedades dos compadsitos cimenticios no estado fresco e a
possibilidade de melhoria na fluidez com o tratamento superficial das fibras utilizando agentes
de acoplamento e nanomateriais.

Com o proposito de discutir melhor a relagéo fibra-matriz nas propriedades do estado
fresco e endurecido, um item especifico que comtempla a referida interacdo sera abordado nesse

estudo.

3.1.1 Zona de transicéo fibra-matriz

Para que haja uma producdo adequada de compositos cimenticios reforcados com
fibras é primordial o entendimento da ligagcdo entre a matriz e as fibras que serdo utilizadas.
Essa ligacdo estd diretamente associada com a qualidade e as propriedades dos concretos e
argamassas gerados, e pode ser afetada pelo fator de forma da fibra e pelas caracteristicas dos
materiais utilizados na mistura (tipo de cimento, quantidade de &gua e agregados), conforme
mencionado por Wen et al. (2022).

E esperado que em concretos e argamassas reforcados com fibra se formem areas
frageis junto a zona de transicdo fibra-matriz, devido ao “efeito de parede” causado entre os

materiais, esse efeito pode variar devido a composicdo da fibra (LI et al., 2022).
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Noh et al. (2022), também salientam a importancia de controlar o teor de fibras na
mistura, uma vez que quanto maior o volume de fibras menor serd a forca de ligacao interfacial
entre a fibra e a matriz, alterando consideravelmente a mistura. Isso se deve a alteracdo do
angulo de inclinacdo da fibra e sua dispersdo junto a matriz cimenticia (WEN et al., 2022).

O mecanismo de formagdo da zona de transigéo e a ligacdo fraca entre a fibra e a matriz
cimenticia pode ser visto na Figura 2.

- : Fibra |Regido 1 : Regido 2
Fibra (PVA) Matriz :
4

Figura 2. Mecanismos da interface fibra-matriz de cimento, adaptado Li et al. (2022).

Na Figura 2 (a) podem ser observados os efeitos no estado fresco de misturas
cimenticias reforcadas com fibras sintéticas. Nesta situacdo a matriz cimenticia, na grande
maioria das vezes, possui agua livre, essa dgua ao entrar em contato com a fibra tende a
acumular na superficie da fibra devido a sua carga idnica e a tensdo superficial, gerando uma
pelicula na superficie da fibra, o que proporciona o seu afastamento da matriz cimenticia (LI et
al., 2022).

Ja os efeitos da fibra no estado endurecido podem ser observados na Figura 2 (b). Neste
caso, pode-se dividir a zona de transicéo fibra-matriz em trés regides: a Regido 1 se caracteriza
por apresentar uma quantidade relativamente grande de C-S-H formado, enquanto a Regido 2
estd ligeiramente afastada da fibra, com uma menor quantidade de C-S-H e formando uma
estrutura mais porosa. Ja a Regido 3 esta a uma maior distancia da fibra e se caracteriza por
uma maior concentracao no teor de gel de C-S-H, tornando-se consistente com a matriz e com
uma estrutura mais compacta (LI et al., 2022).

Xu, Deng e Chi (2017), complementam que a zona de transigdo fibra-matriz apresenta
0 mesmo efeito parede da zona de transi¢do agregado-matriz, porém a interface com a fibra se
caracteriza por uma maior concentracdo de poros, uma vez que a fibra ndo absorve a dgua da
sua superficie como ocorre com o agregado. Os autores concluem, a partir de sua pesquisa



30

utilizando fibras de polipropileno, que a espessura da zona de transicao € de aproximadamente
15 um e pode variar em funcdo do tamanho da fibra.

Para Yuan e Jia (2021) a hidrofobicidade caracteristica da superficie das fibras
sintéticas pode comprometer diretamente a ligacdo fibra-matriz. Na Figura 3 é apresentada a

interface fibra-matriz, onde pode-se observar a presenca de vazios ou ligacGes fracas.

R

S

¢ L
i~ 8l
Matriz

Ligacéo fraca

Figura 3. Imagens obtidas por MEV do concreto reforcado com fibra sintética e relagdo
agua/cimento=0,3, adaptado Yuan e Jia (2021).

Ao analisar a interface de concretos reforcados com diferentes teores de fibras
sintéticas, Si, Cao e Li (2020) mencionam a importancia de controlar o agrupamento das fibras,
0 gue ocasiona regides de menor densidade, podendo ver seus efeitos apds ensaios mecanicos

na Figura 4.

Fibra fios

Figura 4. Imagens obtidas por MEV de concretos refor¢cados com fibra de PVA e diferentes teores de
fibra: (a) 0,1 %; (b) 2,0 %; (c) 3,5 %. Adaptado Si, Cao e Li (2020).
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Nas Figuras 4 (a), (b) e (c), pode-se observar que a quantidade dos produtos hidratados
na superficie das fibras aumenta com o maior teor de fibras. Isso ocorre devido a reducdo da
ligacdo entre a fibra-matriz, ocasionado pelo efeito de nucleagcdo em misturas com elevado teor
de fibras. Apds a realizacao de ensaios mecanicos, Como neste caso, quanto maior a densidade
da matriz e da zona de transi¢do, menor é a chance de visualizar os whiskers ou fios e produtos
de hidratacdo na superficie da fibra, o que indica que as fibras s&o tracionadas e esses produtos
arrancados quase que na sua totalidade (SI; CAO; LI, 2020).

O que tem sido reportado na literatura, sdo estudos que buscam alterar a superficie da
fibra, com o intuito de melhorar a sua ligacdo com a matriz. Conforme Sanjuan e Andrade
(2021) demonstraram, o beneficiamento da superficie da fibra otimiza o procedimento de
reforco com a matriz, possibilitando um melhor desempenho principalmente a tracdo para
elementos estruturais, quando analisados concretos de elevado desempenho.

Lopez-Buendia et al. (2013) identificaram melhorias na ligacdo matriz-fibra de
polipropileno com o aumento da rugosidade superficial das fibras, inclusive identificando

elementos de hidratacdo do cimento nessas superficies, como pode ser visto na Figura 5.

(a) (b) (©)
Figura 5. Imagens obtidas por MEV de concretos reforcados com fibra de Polipropileno com diferentes
rugosidades. Adaptado de Lopez-Buendia et al. (2013).

A Figura 5(a) mostra uma superficie de fibra lisa e limpa sem interagdo aparente com
a matriz de concreto, o que ocorre comumente em misturas com fibras sintéticas. Ja na Figura
5(b) a superficie mais rugosa facilita a ancoragem junto a matriz e pode ser observado o
desenvolvimento de cristais hidratados (Portlandita), detalhado na Figura 5(c), identificando
minerais que apresentam morfologia compativel com etringita.

Outros pesquisadores tém estudado a adigdo de carbonato de calcio como forma de
melhorar a zona de transi¢éo fibra-matriz. Li et al. (2022) verificaram melhorias nas misturas

devido aos efeitos fisicos e quimicos da adicdo e, ainda, houve redugdo na propagacéo de
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fissuras em niveis macro e microscopico, compreendido como uma melhoria na resisténcia a
tracdo e na tenacidade dos materiais cimenticios. Esses e outros nano materiais, como o 6xido
de grafeno (GO), tém contribuido para a alteracdo da interacao fibra-matriz e na producéo de
compositos de melhor desempenho, conforme seré tratado nos préximos itens deste trabalho.

A investigacdo do nivel de interagdo fibra-matriz pode ser conduzida por testes de
arrancamento de fibra Unica (SIGRUNER; MUSCAT; STRUBBE, 2021). No ensaio de
arrancamento, uma fibra sera embutida com um determinado comprimento e diametro de fibra
em concreto ndo endurecido e extraida com velocidade de arrancamento controlada (ALBERTI
etal., 2016).

O modelo de arrancamento de fibra Unica, adotado para compdsitos reforcados,
compreende o entendimento em diferentes fases e efeitos da fibra com a matriz. Esse modelo
foi inicialmente proposto por Hampe et al. (1995) e aprimorado posteriormente por outras

pesquisas, como a proposta de Sigriiner, Muscat e Striibb (2021), é apresentado na Figura 6.
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Figura 6. Descricao esquematica dos estagios do teste de arrancamento de fibra Gnica. Adaptado de
Sigriner, Muscat e Strubb (2021).

No primeiro estagio a forca aumenta proporcionalmente em rela¢do ao deslocamento,

demostrando um aumento linear, de acordo com a lei de Hook de deformacéo elastica. O
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segundo estégio se inicia com o inicio da abertura da fissura, onde a inclinagdo da curva de
forca-deslocamento muda; nesta fase a fissura é quase proporcional ao deslocamento, e a
inclinacdo da curva nesta regido é uma funcdo da tensdo de atrito na regido da interface. No
terceiro estagio a propagacdo da fissura ja ndo é proporcional ao deslocamento e apresenta
instabilidade na curva, causada pela transferéncia de tensdo na parte restante ligada a superficie
da fibra. No quarto e ultimo estagio, restam apenas as for¢as de atrito dentro do canal criado
entre a fibra e a matriz. Dependendo do coeficiente de atrito da matriz cimenticia e do polimero
da fibra, a forca pode diminuir ou aumentar até o descolamento completo (HAMPE et al., 1995;
SIGRUNER; MUSCAT; STRUBBE, 2021).

Alguns autores, porém, mencionam que a relacdo tensdo de arrancamento de fibra
Unica, pode ser compreendida em um modelo trilinear, compreendendo uma primeira fase
elastica, até que seja atingido o valor critico, ou tensdo de cisalhamento maxima e o
deslocamento méximo, até a queda de resisténcia (tm € Om), além uma segunda fase de
atenuacdo, que envolve o aumento do escorregamento e consequentemente a reducdo de
resisténcia, e 0 uma terceira fase que se resume a tensao residual do sistema (YUAN et al.,
2024).

De modo geral Mishra et al., (2024) comentam que a resisténcia ao arrancamento é
governada pela resposta no estagio de descolamento, ou pré fissuracao até a tensdo maxima
atingida, definida pela energia de fratura de descolamento (Gd) e tensdo de atrito da ligagao (7o)
e, posteriormente, a fissuracao pela resisténcia de atrito no canal gerado entre a fibra e a matriz.

Ainda Mishra et al., (2024) ao avaliar os estagios de arrancamento utilizando fibras
sintéticas em matrizes cimenticia, alertam que devido a natureza hidrofébica do polipropileno,
existe uma ligacdo quimica fraca entre a fibra e o0 concreto o que prejudica a interagcdo destes
materiais.

Porém a partir dos ensaios de arrancamento realizados por Garcia-Diaz et al. (2021)
pode-se afirmar que, o tratamento superficial em macrofibras, melhora a microestrutura do
concreto na regido de transicdo fibra-matriz e potencializa o uso desta técnica em fibras

sintéticas.
3.2 COMPOSITOS CIMENTICIOS COM ADIC,‘AO DE OXIDO DE GRAFENO

Os nanomateriais ja séo utilizados com certa frequéncia na industria da construgéo civil,

melhorando propriedades no estado fresco e endurecido das misturas cimenticias (CAMPOS
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NETO; GEYER, 2019). Algumas pesquisas vém associando esses materiais de escala nano,
como o 6xido de grafeno, aos materiais de escala tradicional (OLIVIER et al., 2018).

O GO é um desses nanomateriais que apresenta elevada aplicabilidade, formado por
uma folha de grafeno com varios grupos funcionais oxigenados e ligados covalentemente em
sua superficie, tornando-o um material hidrofilico (CHEN; FENG; LI, 2012). Comparado com
o grafeno, o 6xido de grafeno apresenta grupos funcionais de oxigénio, o que favorece o seu
uso como material de reforco em compdsitos cimenticios, devido a sua compatibilidade e
melhor dispensabilidade neste meio (LU et al., 2020).

Algumas pesquisas tém demonstrado a potencialidade da utilizagdo do GO como
reforco em compasitos cimenticios, com o intuito de melhorar as propriedades do estado fresco,
trazendo maior fluidez as misturas, e as propriedades do estado endurecido. Hou e Yang (2018)
obtiveram resultados satisfatérios quanto a dispersdo do GO em solu¢do aquosa, devido aos
grupos funcionais do oxigénio e a sua compatibilizacdo junto as misturas cimenticias.

Li et al. (2017) concluiram que a incorporagdo de GO acelera a hidratag&o no cimento,
porém deve ser avaliada a dispersdo do GO em materiais a base de cimento, ja que existe uma
tendéncia natural do GO em se aglomerar junto a pasta de cimento, devido a reticulacdo quimica
de céations divalentes de célcio que sdo abundantes em materiais a base de cimento.
Consequentemente, os efeitos da adicdo de GO em compositos cimenticios estdo diretamente
relacionados a formacdo de grumos do material, uma vez que a as nano-folhas de GO
apresentam espessura de um atomo (LI et al., 2017).

A densificacdo dos compositos cimenticios é observada na pesquisa de Sanglakpam e
Rizwan (2020), onde foram adicionados teores de 0,05 % e 0,1 % de GO sobre a massa do
cimento das misturas, gerando melhorias consideraveis na porosidade e na distribuicdo do
tamanho dos poros, nos ensaios de porosimetro de intrusdo de mercurio (MIP), realizada em
corpos de prova curados por 28 dias. Os autores indicam que a redu¢do da porosidade pode ser
atribuida ao efeito de preenchimento (nano-filler) do 6xido de grafeno por possuir elevada razao
de aspecto e area superficial. J& a reducdo do didmetro dos poros pode ser atribuida pela
alteracdo dos produtos de hidratagcdo, o que contribui para a geragcdo de uma matriz mais

homogénea e densa.

3.2.1 Efeitos na hidratagdo do cimento Portland
Sabe-se que o efeito cimentante e a densificacdo da matriz estdo diretamente
relacionados a qualidade dos produtos de hidratagcdo do cimento Portland, com isso gerando

produtos de melhor resisténcia e durabilidade. Deste modo é pertinente avaliar a alteracdo dos
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produtos de hidratagdo, principalmente a formagdo do C-S-H (silicato de calcio hidratado), em
misturas contendo GO. Conforme salienta Chougan et al. (2023), o GO induz efeitos
significativos na hidratacdo e cimentacdo da matriz de cimento, 0 que pode levar a uma
melhoria dréstica nas propriedades dos compositos nanomodificados.

A formagéo dos produtos de hidratagcdo do cimento Portland depende de diferentes
interacOes quimicas e da migracao de alguns elementos como Mg, Fe e Si formando assim o C-
S-H interno e externo a particula. A relacdo de Ca/Si que migra para a superficie, gera produtos
de hidratacdo menos densos, de caracteristicas fibrosas, que em ambientes espacados as fibras
formadas serdo mais grossas e em espagos menores as fibras serdo mais finas, esta morfologia
esta intimamente ligada a porosidade capilar das amostras (MEHTA; MONTEIRO, 2014). Para
Hou et al. (2022), a relacdo Ca/Si é menor no C-S-H interno, enquanto os elementos fibrosos
encontrado no C-S-H externos sdo conhecidos por uma maior relacdo Ca/Si.

A formacdo do C-S-H externo e a presenca dos materiais fibrosos podem ser vistas na
Figura 7.

Figura 7. Imagens obtidas por MEV do C-S-H formado a partir dos seus componentes aos 28 dias. (a) CsS,
(b) C2S. Adaptado de Alex, llango e Ghosh (2023).

A hidratacdo dos compdsitos cimenticios reforcados com GO ¢é acelerada devido ao
efeito de semeadura de aglomerados de GO, que fornecem locais de nucleacdo devido ao seu
pequeno tamanho de particula e grande area de superficie (LI et al., 2017).

A sua investigacdo, da microestrutura, sugere que esses hanomateriais geram aumento
no diametro e no volume dos poros na fase gel, que normalmente estéo entre 40 e 200 nm (PAN
et al., 2015; CHOUGAN et al., 2023) o que pode favorecer a migracdo de Ca a superficie
alterando a relagdo Ca/Si. Ainda Chougan et al. (2023), complementam que o resultado pode
estar associado & interacdo entre as fases de hidratagdo do cimento e 0 GO, que promovem 0
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processo de hidratacdo, alterando as caracteristicas microestruturais do C-S-H. A variacdo da
formagéo do C-S-H com 0,01 % de GO (em relagcdo a massa de cimento) aos 28 dias pode ser

analisada na Figura 8.

(@) (b)

Figura 8. Imagens obtidas por MEV do C-S-H formado aos 28 dias com adi¢édo de 0,01 % de GO. (a)
10.000x (b) 35.000x. Adaptado de Chougan et al. (2023).

Conforme observado por Hou et al. (2022), nos seus resultados que avaliaram as
propriedades dindmicas durante o processo de formacdo do C-S-H, nas altas relagdes de Ca/Si
se constata uma melhor molhabilidade e, portanto, apresentam uma melhor interagdo com a
agua durante o processo. No nivel molecular, as goticulas de agua tém um angulo de contato
maior na superficie do C-S-H com baixa relacdo Ca/Si, isso ocorre devido a sua estrutura mais
densa o que dificulta a penetracdo das moléculas de 4gua na cadeia de silicato.

Outro ponto sensivel para a formacdo dos produtos de hidratagdo é apresentado por
Sheikh et al. (2023), ao pesquisar diferentes grupos de GO em misturas cimenticias. Os autores
identificaram que GO com alta hidroxila, denominado HGO, apresentam melhores interagdes
quimicas com as particulas de cimento. Devido a camada de hidrogénio que se regenera, desde
gue 0 HGO tenha a capacidade de doar prétons, neutralizando os hidroxidos na camada de C-
S-H e permitindo que as moléculas de C-S-H se afastem da folha de GO. Desta forma
melhorando as interconexdes na matriz de cimento, resultando em misturas com maior
trabalhabilidade, e formando estruturas mais resistentes e duraveis, indicando que a hidratacédo

do cimento foi acelerada, o que pode ser visto na Figura 9.
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Figura 9. (a) Imagens obtidas por MEV concreto sem GO (b) imagens obtidas por MEV de um concreto
com GO, adaptado Sheikh et al. (2023).

Wang, Jiang e Wu (2016) mencionam a melhoria no grau de hidratacdo com a presenca
de GO, principalmente nas primeiras idades do composito cimenticio, além da formacéo de
uma microestrutura mais compacta e de menor porosidade. Porém, salientam a dificuldade da
dispersdo do nanomaterial na fase aquosa das misturas cimenticias, devido a forte tendéncia de
aglomeracéo e de absorver granulos de cimento e produtos de hidratacdo na sua superficie.

Li et al., (2017) sugerem que as propriedades no estado fresco dos compdsitos
cimenticios reforcados com GO, sdo diretamente relacionadas com a aglomeracdo das
nanofolhas, que ocorre imediatamente quando essas entram em contato com 0 cimento, na
auséncia de material dispersante (superplastificantes). Neste momento ocorre a reducdo da
concentragdo de Ca*? nos poros, promovendo a ligagdo ibnica na superficie do GO e,
consequentemente, a sua aglomeracao.

O mecanismo de agregacdo GO é complexo porque os ions de Ca*? podem "rastrear"
as cargas da superficie ou interagir com as nanofolhas, através da ponte entre as bordas,
intercalando entre planos basais e ligagdes de hidrogénio entre moléculas de agua inter-
lamelares e grupos funcionais de oxigénio (CHOUGAN et al., 2023), indicando que a dosagem
excessiva de GO na matriz cimenticia possa gerar efeito de aglomeracdo e ndo contribuir

efetivamente na melhora de suas propriedades, como pode ser visto na Figura 10.
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Figura 10. Imagens obtidas por MEV concreto com 0,2 % de GO (massa do cimento) aos 28 dias, com
ampliacao de 10.000x. Chougan et al. (2023).

Grandes aglomeracdes de GO sao apresentadas por Chougan et al. (2023) na Figura
10, em uma magnitude de dezenas de micrometros (do tamanho lateral) maior que o material
inserido inicialmente na mistura, sugerindo a aglomeracdo de ponta a ponta entre as nanofolhas
de GO.

3.3 UTILIZACAO DE FIBRAS SINTETICAS E OXIDO DE GRAFENO EM
COMPOSITOS CIMENTICIOS

As fibras sintéticas derivam de uma ampla gama de polimeros, incluindo Polietileno
Tereftalato (PET), Polietileno (PE), Polipropileno (PP), Poliamida (PA) nylon, poliéster, entre
outros. O uso de polimeros reciclados, especialmente de garrafas de PET, é de grande interesse
ambiental, pois encontrar uma aplicagéo verde para uma classe de residuos com elevada geracao
e conhecida por sua baixa biodegradabilidade (MERLI et al., 2020).

Para Suda e Sutradhar (2021), a industria da construcdo civil tem um papel
fundamental para a criacdo de um ambiente sustentavel, principalmente com a utilizacdo do
PET, ou poliéster, na forma de fibra, corroborando com Merli et al. (2020), que haviam
identificado grande potencial em explorar a utilizacdo de fibras recicladas na construgéo civil,
inspirada nos principios da economia circular, contribuindo para tornar a indUstria de concreto
mais sensivel as questdes ambientais, além de reduzir o custo da produgdo com solugdes
amigaveis e ampliando suas futuras aplica¢des (ZHANG; WANG; HU, 2022).
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Porém, conforme Lu, Zhao e Lu (2018), a simples adicdo de GO em compdsitos
cimenticios ndo é economicamente viavel e dificilmente podera ser aplicada em larga escala.
Os autores salientam que a utilizacdo do GO como material de revestimentos em fibras
sintéticas, possui um grande potencial de desenvolvimento, desde que suas dosagens sejam
cuidadosamente projetadas e contribuindo para a viabilidade economicamente do GO.

Para Tran et al. (2022) a aplicacdo de tratamentos superficiais, fisicos e/ou quimicos,
em fibras sintéticas fortalecem as ligacdes entre a fibra e a matriz e contribuem para reducéo da
porosidade na zona de transicdo. Os autores ainda salientam que o revestimento com
nanomateriais, que sdo capazes de alterar ou contribuir na hidratacdo do cimento, € promissora
e de grande potencial.fi

Wu, Qureshi e Wang (2021) indicam que a maneira mais eficaz de utilizar grafeno em
produtos a base de cimento é com o revestimento superficial das fibras, o que pode gerar
aprimoramento mecanico do compdsito cimenticio, fortalecendo a ligacdo entre a matriz de
cimento e a fibra a partir do revestimento de GO, possibilitando a integracdo de
sustentabilidade, multifuncionalidade e durabilidade (LU; ZHAO; LU, 2018).

A producdo de compdsitos cimenticios reforcados com fibras sintéticas e GO, se
caracterizam por serem misturas ricas em cimento, variando o agregado entre 0,3 a 1,5 vezes a
massa do ligante, a utilizacdo de uma baixa relacdo agua/aglomerante ficando entre 0,2 a 0,45,
além da utilizacdo de aditivos superplastificantes para manter uma trabalhabilidade ideal para
a moldagem (LU; YAO; LEUNG, 2019; YAO et al., 2019; LU et al., 2020; YAO et al., 2020).
A Tabela 2 apresenta a relacdo entre os componentes dos compaositos cimenticios estudados por

diferentes autores.

Tabela 2. Tracgo utilizando fibras tratadas superficialmente com GO.

Agregado Agua Superplastificante

. . 0
Autores Ligante (kg) (kg) (a/agl) (%) Fibras (%)
Lu, Yu, Yao e Hou (2020) 1 0,3 0,2 0,025 2
Lu, Yao e Leung (2019) 1 0,3 0,2 0,025 2
Yao, Shamsaei, Wang, Zhang,
1 1 0,45 0,2 2

Sagoe-Crentsil e Duan (2020)

Yao, Shamsaei, Chen, Zhang,

Souza, Sagoe-Crentsil e Duan 1 1,5 0,45 0,2 0,5
(2019)
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As misturas séo realizadas em misturadores de eixo vertical, 0 que melhora a qualidade
de mistura, sendo primeiramente misturados os materiais secos (aglomerantes e agregados) em
baixa rotacéo, em seguida sdo adicionados o0s a dgua e o superplastificantes e, apos a mistura
atingir uma certa fluidez, sdo adicionadas as fibras tratadas, conforme Lu, Yao e Leung (2019)
e Lu et al. (2020), a mistura dos agregados com os aglomerantes devem ser homogeinizada
durante 3 minutos, em baixa rotacdo, e apds a adicdo dos liquidos o traco deve ser
homegenizado durante 1 minuto em baixa rotagéo, e por 10 minutos em alta rotacdo, somente
apos esse processo a fibra foi adicionada de forma gradativa por 5 minutos em velocidade
media.

A metodologia variando os tempos de mistura também foi adotada por Yao et al.
(2019) e Yao et al. (2020) que inicialmente misturaram os materiais secos durante 2 minutos,
seguinda pela adicéo da agua e do aditivo dissolvido e misturado por 3 minutos; em seguida as
fibras modificadas foram adicionadas e misturadas por 5 minutos, totalizando 10 minutos de
mistura ao final.

A moldagem, adensamento e cura dos compdsitos refocados com fibras sintéticas e
GO seguem padrdes tradicionais, como a confec¢do em formas metalicas a desforma em 24
horas e a cura Umida, conforme reforgado por Wu, Qureshi e Wang (2021).

A alteracdo das caracteristicas mecanicas (resisténcia a compressdo e a tragdo) em
compdsitos cimenticios sem reforco, reforcados com fibras sintéticas e reforcados com fibras

sintéticas tratadas com GO podem ser observados na Figura 11.
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Figura 11. Resisténcia a compressdo e a flexdo (Cimento = Composito cimenticio; CF = Compdsito com
Fibra; GO = Composito com adicao de GO; GO/CF = Compodsito com fibra e GO; GO/CF-GO =
Composito com fibra tratada com GO (adaptado de Lu, Zhao e Lu (2018)).
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Comparando as propriedades de compdsitos cimenticios reforcados com fibras
tratadas com GO, constatou-se uma melhora de 46,3 % na resisténcia a tragdo, e um aumento
de 70,4 % na capacidade de deformacdo, além disso, percebeu-se que a largura média de
abertura de fissura pode ser reduzida de 138 pum para 58 um, conforme Lu et al. (2019).

A melhora nas propriedades mecanicas e quimicas de concretos reforcados com fibras
tratadas esté relacionado a reducgdo de porosidade da zona de transicdo, gracas a utilizagdo de
nanomateriais (TRAN et al., 2022).

Os ganhos nas propriedades mecanicas desses compoOsitos cimenticios estdo
associados a melhoria na zona de transi¢do gracas ao GO. Conforme Li et al. (2022), o GO
melhorou efetivamente a zona de transicao (fibra-pasta), apresentando uma maior resisténcia
de arrancamento entre 0s materiais, desempenhando um elo entre a matriz, e ainda em sua
investigacdo microscépica identificou-se a alteracdo dos produtos de hidratacdo do cimento e o
aumento do seu grau de polimerizagdo, apresentando um material rico em célcio e com baixa
concentracdo de aluminio, gracas a carga negativa das nanofolhas de GO que absorvem 0s
cations presentes no calcio, e repelem os poros da pasta de cimento. Também foi identificado
uma menor quantidade de particulas de cimento ndo hidratadas (componentes na coloracao
cinza) proximo as nano-folhas de GO, validando o seu papel na hidratacdo do cimento (LI et
al., 2022), conforme pode ser visto na Figura 12.

(a) _S0pm ;s sss35 (b) _9S0um  ommme gss3s

Figura 12. Imagens obtidas por MEV com elétrons retroespalhados (BSE) de compésitos reforcados com
fibra reciclada, (a) fibras sem tratamento (b) fibra com tratamento de GO. Adaptado de Li et al. (2022).

A alteracdo dos produtos de hidratagdo do cimento com a presenca de GO associado
com a abundancia de hidroxidos junto na superficie das fibras sintéticas, j& mencionadas por Li
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et al. (2022), geram estruturas mais densas e podem ser uma alternativa a fibras recicladas como
visto na Figura 12.

Lu, Yao e Leung (2019), também mencionam outras melhorias na utilizacéo de fibras
sintéticas com camada de revestimento com GO, como o aumento significativo da
molhabilidade da superficie da fibra, alterando as caracteristicas no estado fresco dos
compositos cimenticios. Além disso, o revestimento de fibras sintéticas é promissor devido aos
diferentes comportamentos de expansao térmica entre a fibra e 0 GO, o0 aumento da rugosidade
superficial (0 que aumenta a ancoragem) e a reatividades quimica, melhorando a interacgéo fisica
e quimica entre a fibra e a matriz.

Na Figura 13 s&o apresentadas micrografias de fibras sem e com tratamento. Na Figura
13 (a) ¢é apresentada a superficie da fibra de PE sem tratamento, nas Figuras 13 (b), (c) e (d) sdo
apresentadas imagens das fibras com o tratamento e a formacédo de uma camada de revestimento

de GO nas suas superficies.

20kv  X1,500 10pm 20kV  X2,000 10pm

20KV~ X500 S0um W X1,500 10pm

Figura 13. (a) Superficie da fibra sem tratamento (b, ¢, d) Superficie da fibra com GO (LU; YAO;
LEUNG, 2019).

Desta forma, s@o produzindos concretos reforcados com fibras mais eficientes, com a
densificacdo da zona de transi¢&o, reduzindo o efeito parede, e contribuindo com a durabilidade
desses materiais, e tornando-se um tema promissor de pesquisa. Desta forma fez-se necessario
a exploracdo de pesquisas quanto as metodologias empregadas que serdo norteadoras deste
trabalho. A producdo de compositos cimenticios reforcados com fibras contendo 6xido de

grafeno sé é possivel com o tratamento superficial da fibra e de modo que o conjunto fibra e



43

GO devem apresentar interacdo superficial. Portanto, a seguir serdo apresentados os principais
métodos de tratamento superficial com 6xido de grafeno encontrados na literatura até o presente
momento, e destacando as etapas de maior relevancia para garantir a sua qualidade, que

serviram de base para desenvolvimento desta pesquisa.

3.3.1 Métodos de tratamento superficial de fibras sintéticas com dxido de grafeno

Os métodos que serdo apresentados indicam pontos importantes para que ocorra sucesso
no processo de tratamento superficial com GO em fibras sintéticas, podendo se destacar entre
0s métodos a importancia de uma solu¢do homogénea para a melhor distribuicdo do GO na
superficie da fibra, e a importancia do acréscimo de temperatura, seja este durante ou apos a
mistura.

Na Tabela 3 sdo apresentados os métodos que envolvem o tratamento destacando etapas
do processo, o tipo de fibra sintética utilizada, a concentracdo de GO e a forma de avaliacéo

dos produtos gerados com 0 processo.

Tabela 3. Métodos de tratamento superficial com GO.

Métodos para tratamento superficial de fibras

Autores R Fibra GO  Avaliacéo
poliméricas com GO

Lu, Zhao e Ultrassonificacéo

Lu(2018); 1o yltrassonificagdo: (H.O + SP + GO); 4

theng € 20 Adicionar a fibra e acréscimo da temperatura (80 Polietileno mg/ml; MEV;
(2019); Lu, <) e mg?ml R
Yu,Yaoe  3° | avagem e secagem a VAcuo. '
Hou (2020)

Imerséo com dleo
Zhang e Mistura mecanica: H,O + 6leo de silicone + acetona

Jiang (2018); 1° éter + GO: Poliéster 20 % MEV;
Zhang e (PET) massa FTIR.

Jiang (2019) Imerséo das fibras na solugdo por 1 minuto;

° Transferir a fibra para uma estufa 85 °C por 10 min.

w N

Imersédo: 3 etapas
1° Preparo e misturas da solucéo 1 e solugéo 2;

20 Imerséo das fibras por 24 horas temperatura Alcool
Yao etal. ambiente, secagem & vacuo; polivinilico 08 MEV;
(2019) g0 Imerséo das fibras por 4 horas a 60 °C em solugdo (Pva) Mmoo FTIR.
de polietilenimina;
40 Imerséo das fibras por 1 hora a temperatura
ambiente em solucdo de GO.
Imerséo: 2 etapas
10 Imerséo das fibras por 24 horas em solucéo de )
vao et al poliamida, lavagem com agua; Alcool 08 MEV-
' » Imersdo das fibras por 1 hora em solugio de GO, polivinilico ’ ’
(2020) 2 N mg/ml FTIR.
enxaguadas e secas a VACUO; (PVA)
30 Imerséo das fibras em solugdo de &cido a 90 °C para

reducdo de GO.
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Dentre os métodos apresentados, a ultrassonificagdo envolve o aquecimento da mistura
(solucéo e fibra) em alta rotacdo, e associada a temperatura de 80 °C, ja os demais métodos
apresentados executam misturas mecanicas mais simples e com o tratamento térmico em
repouso, variando a temperatura de 60 °C a 90 °C.

O metodo preferido dos autores para avaliagdo da deposi¢do de GO na topografia da
fibra, é por meio de microscopia eletrénica de varredura (MEV) e espectroscopia de
infravermelho por transformada de Fourier (FTIR), porém na pesquisa de Li et al. (2022), foram
empregados analise por elétrons retroespalhados (BSE) e espectroscopia de energia dispersiva
de raios X (EDS) para investigar a micromorfologia dos elementos de hidratacdo do cimento, a
distribuicdo de elementos e 0 mecanismo de refor¢o de GO sobre a fibra reciclada.

Como o objetivo de explorar melhor os quatro métodos de tratamento superficial com
oxido de grafeno em fibras, eles serdo apresentados individualmente a seguir, seguindo as
indicagOes da Tabela 3.

Lu et al. (2020) desenvolveram um método inspirado na forte interacdo quimica entre o
GO e o C-S-H, propondo a alteracdo da zona de transicdo (fibra-matriz) por meio do
revestimento da fibra, com GO, e potencializando o acoplamento entre materiais inorganicos e
organicos.

Desenvolvido e utilizado por Lu, Zhao e Lu (2018), Lu, Yao e Leung (2019), Lu et al.
(2020), o método consiste na mistura de éxido de grafeno e aditivo superplastificante em meio
aquosa, inicialmente agitados mecanicamente (150 rpm), seguido pela adicdo das fibras
sintéticas e levadas ao ultrasonificador por 6 horas, garantindo a estabilidade da solu¢do, com

elevacdo da temperatura até 80 °C.
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Mistura
(150 rpm, 6h)

A gua, fibra,
superplastificante e
GO

Ultrassonificacio
(25-80°C)

Figura 14. Diagrama esquematico de fabricacdo PE/GO (adaptado de Lu, Yao e Leung (2019)).

Ap0s o beneficiamento apresentado na Figura 14, segundo Lu, Zhao e Lu (2018), Lu,
Yao e Leung (2019), Lu et al. (2020), as fibras ja tratadas devem ser secas em estufa a vacuo
com temperatura de 80 °C por 2 dias.

Neste método se destaca a importancia da ultrassonificacdo que garante a dispersédo das
folhas do 6xido de grafeno em solucdo aquosa, auxiliadas pelo superplastificante, seguido pelo
aquecimento da solucéo que gera alterac@o na topografia da fibra contribuindo para a aderéncia
como o GO.

Ja 0 método proposto Zhang e Jiang (2018) e Zhang e Jiang (2019), prevé tratamento
para tecidos reciclados de poliéster, entendendo que muitos podem apresentar agentes
contaminantes, e sabendo que o GO pode melhorar o pode ser antibactericida das fibras, além
de apresentarem estabilidade quimica e elevada durabilidade.

Ele se distingue por ser desenvolvido para utilizacdo em fibras continuas e com um
periodo de imersdo em solugcdo aquosa com 6leo de silicone, acetona e GO, 0 que pode ser
realizado em temperatura ambiente, porém deve ser seco a temperatura de 85 °C. Este processo

estad apresentado na Figura 15.
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Figura 15. Diagrama de modifica¢éo da fibra (Zhang e Jiang, (2019)).

O que pode ser destacado neste método € a necessidade do pré-tratamento da fibra com
6leo de silicone para melhorar a interacdo entre o poliéster e a solu¢do de GO que, conforme
orientagdes de Zhang e Jiang (2018), a fibra deve ser mantida em imerséo na solucdo por no
minimo um minuto.

A fase de pré-tratamento da fibra também pode ser observada nos métodos de imersdo
por trés etapas e imersdo por duas etapas propostos por Yao et al. (2019) e Yao et al. (2020).

A metodologia inicial proposta pelos pesquisadores Yao et al. (2019), envolvem trés
macro etapas no processo de tratamento superficial da fibra, sendo a primeira e o segunda etapas
relacionadas ao preparo da superficie da fibra, envolvendo inclusive alteragcdo de temperatura
até 60 °C por 4 horas, porém sem agitacao, e a terceira etapa envolve a mistura com 0 GO em
temperatura ambiente por um periodo de 1 hora.

J& 0 método de tratamento em duas etapas, trata-se do aprimoramento do método de trés
etapas proposto pelos autores, apresentando um processo simplificado de modificacdo de
revestimento por imersdo, envolvendo uma etapa de pré-tratamento superficial e,
posteriormente, a etapa de mistura com GO, por 1 hora em temperatura ambiente (YAO et al.,

2020), conforme apresentado na Figura 16.
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Figura 16. Diagrama de produgdo da fibra (adaptado de Yao et al., 2020).

Na Figura 16 (a) pode ser vista a topografia da fibra sem tratamento, seguida pela
superficie da fibra apos o pré-tratamento, com identificacdo das particulas de polimeros (b); na
imagem (c) apds a imersdo na solucdo de GO, sdo identificadas rugas na superficie da fibra
atribuidas ao GO, e na ultima etapa (d), apds a imersdo da fibra com GO em acido ascérbico,
também sdo observadas as rugas na superficie da fibra identificando a presenca de GO.

Para a investigacdo da qualidade do tratamento superficial os diferentes autores
buscaram técnicas semelhantes como, a espectroscopia no infravermelho por transformada de
Fourier (FTIR), que avalia a estrutura quimica da superficie das fibras modificadas, e a técnica
de imagem por microscopia eletrdnica de varredura, que conforme Yao et al. (2019) e Yao et
al. (2020), podem ser utilizadas para quantificar o material depositado na superficie e a sua
espessura.

Segundo Yao et al. (2019) a quantidade de revestimento de GO na superficie da fibra
pode ser estimada calculando a diferenca de absorcdo de luz (ABS), da solugéo de GO, antes e
depois do processo de revestimento, uma vez que a fibra ndo tratada tem uma superficie
relativamente lisa e limpa com algumas ranhuras na dire¢do axial, enquanto na fibra tratada
pode ser visto um filme enrugado, relativamente liso, de GO formado na superficie da fibra.

Usando microscopio de forca atbmica, Yao et al. (2019) e Yao et al. (2020), puderam
medir a diferenca de altura entre as areas revestida e ndo revestidas da fibra, determinando a
espessura do revestimento, conforme € apresentado na Figura 17.
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Figura 17. Microscopia da fibra (adaptado de Yao et al., 2019).

A Figura 16 indica que as folhas de GO junto a fibra foram empenadas e levemente
enrugadas junto a borda do filme de revestimento. Esses fendmenos podem ser associados a
dois fatores, como o0 empenamento que pode estar relacionada a alguma perturbacao externa ao
processo, e 0 enrugamento pode estar sendo causado por tensées internas a camada de GO
(YAO et al., 2019).

Complementando com a mesma técnica, Yao et al. (2020), pode confirmar a existéncia

de mdltiplas camadas de GO além da espessura do revestimento de GO, que sdo apresentados
na Figura 18.

2um
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Oum 0.5 1.0 1.5

Figura 18. Microscopia de forca atdmica da fibra (adaptado de Yao et al., 2020).

A topografia da fibra com elevada resolugdo é apresentada junto a Figura 18.
Primeiramente, na Figura 18 (a), pode se observar a fibra antes do tratamento de GO,
apresentando uma superficie aspera, e uma morfologia de superficie lisa, a superficie enrugada

pode ser observada na Figura 18 (b) apds o tratamento com GO. A espessura do filme de
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revestimento de GO pode ser medida comparando a diferenga de altura entre a regido revestida
de GO e a regido revestida, conforme mostrado na Figura 18 (c); deste modo, o revestimento
foi estimado em cerca de 0,3 £ 0,14 um o revestimento. Como a espessura de uma Unica folha
de GO, caracterizada anteriormente, era inferior a 10 nm, esse resultado indicou que varias
nano-folhas de GO foram montadas e empilhadas na superficie da fibra (YAO et al., 2020).
Conhecendo os métodos de tratamento ja propostos e os efeitos conhecidos na
literatura da utilizacdo do 6xido de grafeno como tratamento por deposicéo superfical em fibras
sintéticas, esta pesquisa se direcionou para o desenvolvimento do programa experimental, a fim
de encontrar informagdes para responder 0s objetivos tragados. As etapas de investigacdo sao

abordadas no Capitulo 4.
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4 MATERIAIS E METODOS

A fim de atender os objetivos propostos no trabalho, a pesquisa foi desenvolvida em
duas etapas, de modo que as repostas obtidas na etapa inicial puderam subsidiar as tomadas de
decisdes nas fases seguintes.

Na Etapa 1 se avaliou o método de tratamento superficial na microfibra de poliéster e o
seu efeito quando utilizado em concretos reforcados com microfibra. A Etapa 2 foi constituida
com a avaliacdo do tratamento superficial em macrofibras de polipropileno e sua aplicacdo em
concretos refor¢cados com a macrofibra.

Para desenvolvimento deste capitulo foram tracados fatores fixos, fatores de controle e
variaveis de resposta para ambas as etapas. Posteriormente sdo apresentados os materiais

utilizados e os métodos de ensaio, conforme explanado a seguir.

4.1 PROGRAMA EXPERIMENTAL

O planejamento dos experimentos relacionados a esta investigacao seguiu as etapas de
preparo das fibras e aplicacdo em compdsitos cimenticios em duas etapas. A Etapa 1
corresponde ao tratamento superficial da microfibra e posterior aplicacdo e andlise em
concretos, validados os resultados desta primeira etapa foi desenvolvida a Etapa 2, que
compreende o tratamento superficial de uma macrofibra polimérica com finalidade estrutural e
sua avaliagdo em concretos.

As atividades desenvolvidas na Etapa 1 sdo apresentadas nas Figura 19, que corresponde
ao tratamento das microfibras, e a Figura 20 correspondente a aplicacdo da microfibra em

compositos cimenticios reforcados.
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[ Etapa 1: Tratamento das Microfibras ]
Agua (800 ml) 5 .

Oxido de grafeno (3,2 g) '.’re tmame'.'to do GO: Pré-tratamento da Fibra: Fibra (18 g)
S lastificante (0,5g) Agitador por 5 min. (500 RPMs); Homogeneizagdo Oleo (9 g)

uperplas 28 = Ultrassonificador por 30 min. 8 < g

f N
Tratamento da Fibra: AT:
Ultrassonificagio e; 50°C
agitagio mecénica por 6 h. 80°C
., v
|
” D
Avaliagdo: F/;ult?{:os“:c}-
HIELES F/GO (80°C)
y

Figura 19. Fluxograma da Etapa 1: tratamento das microfibras.
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Figura 20. Fluxograma da Etapa 1: concretos refor¢ados com microfibras.

Validados os resultados da primeira etapa foram definidos os pardmetros para
desenvolvimento da Etapa 2, que corresponde a utilizagdo em compoésitos cimenticios
reforcados com macrofibras polimericas.

Na Figura 21 é apresentado o fluxograma que corresponde as etapas de producao das
macrofibras sintéticas da Etapa 2 e, posteriormente, na Figura 22 é apresentado o fluxograma
da aplicacdo da macrofibra que obteve os melhores resultados para a etapa de producdo de

compdsitos reforgados.
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Figura 21. Fluxograma da Etapa 2: tratamento das macrofibras sintéticas.
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Figura 22. Fluxograma da Etapa 2: compdsitos cimenticios reforcados com macrofibras.

Ap0s a apresentacdo dos fluxogramas adotados para as duas etapas deste trabalho serdo
detalhadas as a¢des, a fim de identificar os fatores de resposta para cada uma das etapas.

4.1.1 Etapa 1: Tratamento das fibras microfibras

O tratamento superficial nas microfibras seguiu, com adaptaces, os autores Zhao e Lu
(2018); Lu, Yao e Leung (2019); Lu et al. (2020), Zhang e Jiang (2018); Zhang e Jiang (2019),
estabelecendo os seguintes fatores fixos para a Etapa 1:

- Microfibra de poliéster;
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- Tipo de Oxido de grafeno;

- Tipo de aditivo, superplastificante;
- Uso de agente de acoplamento;

- Proporcdes dos materiais;

- Forma de agitacéo e mistura;

- Tempo de mistura.

Ap0s a definicdo dos fatores fixos e com o intuito de melhor o processo de tratamento
superficial utilizando a fibra de poliéster foram tracados os fatores de controle, indicados a
sequir:

- Temperatura de 50 °C;

- Temperatura de 80 °C.

Com os fatores estabelecidos, foram obtidas respostas quanto, a qualidade da deposi¢ao
de éxido de grafeno na superficie da fibra por meio de micrografias de MEV/EDS, método
também utilizado por Lu, Zhao e Lu (2018); Lu, Yao e Leung (2019); Lu et al. (2020); Zhang
e Jiang (2018); Zhang e Jiang (2019); Yao et al. (2019); Yao et al. (2020). A partir dos
resultados obtido em diferentes temperaturas de beneficiamento foram selecionadas as fibras
microfibras de poliéster utilizadas para a produgdo dos compaositos cimenticios.

4.1.2 Etapa 1: Propriedades dos compositos cimenticios reforcados com microfibras

Os compositos cimenticios foram desenvolvidos conforme recomendac@es da literatura
(JIANG et al., 2018); (LU; YAO; LEUNG, 2019); (YAO et al., 2019), (LU et al., 2020); (YAO
et al., 2020), gerando os seguintes fatores fixos na sua producgéo:

- Tipo de cimento, CPV-ARI,

- Tipo de agregado, areia natural;

- Quantidade de agua, relacdo a/c;

- Quantidade de aditivo superplastificante, sobre a massa do cimento;

Os fatores de controle para a producéo dos compaositos cimenticios foram estabelecidos
com o intuito de avaliar o efeito da adi¢éo das fibras nas misturas, e sdo apresentados a seguir:
- Adicéo de fibras (1 % do volume da mistura);

- Adicdo de oxido de grafeno (em massa).
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As variveis de respostas encontradas com os fatores fixos e de controle para os
compositos cimenticios os reforgos, foram:

- Microestrutura, aos 63 dias;

- Indice de consisténcia;

- Resisténcia a tragdo na flex&o, aos 7, 28 e 63 dias;

- Resisténcia a compresséo, aos 7, 28 e 63 dias;

- Absorcdo de agua por capilaridade, altura capilar e coeficiente de capilaridade aos 28
dias;

As variaveis de resposta da Etapa 1 serdo apresentadas neste trabalho ao longo do
Capitulo 5 e serviram para balizar o desenvolvimento da Etapa 2, que avaliou o tratamento
superficial em macrofibras poliméricas estruturais e as propriedades de compositos cimenticios

reforcados com macrofibras.

4.1.3 Etapa 2: Tratamento das macrofibras

Para tratamento superficial das macrofibras foram adotados os parametros da Etapa 1
desta pesquisa, avancando para sua utilizacdo em fibras poliméricas estruturais, estabelecendo
0s seguintes fatores fixos para a Etapa 2:

- Macrofibra de polipropileno;

- Tipo de 6xido de grafeno;

- Tipo de aditivo, superplastificante;

- Uso de agente de acoplamento;

- Proporgdes dos materiais;

- Forma de agitacéo e mistura;

- Tempo de mistura;

- Temperatura de 80 °C.

Com os fatores fixos definidos foram selecionadas duas macrofibras estruturais de
polipropileno disponiveis no mercado brasileiro para analise afim de identificar o melhor
produto para a sequéncia da segunda etapa desta pesquisa. Tracando os fatores de controle
como:

- Macrofibra A;

- Macrofibra B.

Ap0s os fatores estabelecidos se obteve as respostas quanto, a qualidade da deposi¢éo

de oxido de grafeno na superficie da fibra por meio de micrografias de MEV/EDS, conforme
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previsto na bibliografia. Com os dados analisados a macrofibra que obteve os melhores

resultados foi selecionada para a realizagdo dos ensaios em compdsitos cimenticios.

4.1.4 Etapa 2: Propriedades dos compositos cimenticios reforcados com macrofibras

Os compositos cimenticios foram desenvolvidos conforme recomendaces da literatura,
gerando os seguintes fatores fixos na sua produgéo:

- Tipo de cimento, CPV-ARI,

- Tipo de agregado, areia natural e de britagem;

- Quantidade de agua, relacdo a/c;

- Quantidade de aditivo superplastificante, sobre a massa do cimento;

Os fatores de controle para a producdo dos compositos cimenticios foram estabelecidos
com o intuito de avaliar o efeito da adig&o das fibras nas misturas, e sdo apresentados a seguir:
- Uma macrofibra por corpo de prova;

As variaveis de respostas encontradas com os fatores fixos e de controle para os
compositos cimenticios os reforgos, foram:
- Microestrutura;

- Ensaio de arrancamento duplo bloco;

Todas as variaveis de resposta da pesquisa compreendendo a Etapa 1 e a Etapa 2 serdo

apresentadas no Capitulo 5 do trabalho.

4.2 MATERIAIS

A seguir serdo apresentados os materiais utilizados nas Etapas 1 e 2 da pesquisa para
avaliacdo das microfibras e macrofibras sintéticas, com tratamento superficial com 6xido de
grafeno. Também sdo apresentados os materiais utilizados na producdo dos concretos
reforgados com as microfibras e macrofibras, sem tratamento superficial e com o tratamento
superficial.

Serdo apresentados 0s materiais utilizados nas duas etapas da pesquisa e sua

caracterizagdo entendendo-os com fatores fixos deste trabalho.
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4.2.1 Microfibra e macrofibras
As fibras selecionadas para essa pesquisa sdo produtos disponiveis no mercado
brasileiro e que estdo presentes nos canteiros de obra do pais. A seguir serdo apresentadas as

informacdes obtidas com os fabricantes para cada fibra junto a Tabela 4.

Tabela 4. Caracteristicas fornecidas pelos fabricantes sobre a microfibra e as macrofibras utilizadas.

e Etapa 1 Etapa 2
Caracteristicas: o . ]
Microfibra Macrofibra A Macrofibra B
Polimero Poliéster Polipropileno Polipropileno
Ponto de fusdo (°C) 235 - -
Absorcio de agua (%) <04 - -
Resisténcia a tragio (MPa) 300 a 500 379,1** 640
Modulo de elasticidade (GPa) - 5,2%* 12
Comprimento (mm) 20 48 48
Densidade (g/cm3) 1,41* 0,91 0,95
Cordoaria . .
Fabricante Brasil Jlima BarChip
Avlicacio Sg:g:gﬁ)eomu Reforgo em Reforgo em
plicag concreto concreto
argamassa

*dado calculado, **média fornecida.

As microfibras sintéticas de poliéster utilizadas na pesquisa sao comercializadas com a
marca Fibrafix da empresa Cordoaria Brasil, indicadas pelo fabricante como: reforco em
concreto ou argamassa, aplicacdo em contrapisos, paredes, rebocos e na construcdo em geral.
Sua densidade foi obtida em triplicata por meio de uma adaptagdo da D-792 (ASTM, 2020) e
NM NBR 23 (ABNT, 2000).

A macrofibra A é comercializada em plataformas digitais por diferentes empresas e
fabricada pela empresa JLima, indicada para utilizacdo como reforgo em piso industriais de
concreto. Ja a macrofibra B e comercializada pela empresa BarChip com nome comercial de
BarChip 48 e indicada para utilizagdo em concretos reforgados com fibra.

A caracterizacdo das fibras ocorreu por microscopia eletrénica de varredura de emisséo
de campo (MEV-FEG), por meio do microscopio da marca Tescan - modelo FEG Mira 3
(Republica Tcheca). A Figura 24 apresenta imagens da morfologia das fibras por meio do
MEV-FEG.
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" SEM HV: 120 kv | WD: 15.00 mm MIRA3 TESCANM  SEM HV: 10.0 kV WD: 12,00 mm | MIRA3 TESCAN|
SEM MAG: 500 x t il Det: SE 600 pym SEM MAG: 100 x Det: SE 500 pym
View fleid: 584 ym  Date(mvdly): 06/07/21 LOMIC | UCS View field: 1.85 mm _Date(m/dly): 07/20/23 LCMIC | UCS View field: 2.77 mm _Date(m/dly): 10/06/23 LCMIC | UCS

Figura 23. MEV/FEG das fibras utilizadas. (a) aumento de 500 x na microfibra (b) aumento de 100 x na
macrofibra A e (c) aumento de 150 x na macrofibra B.

As espectroscopias por dispersdao de elétrons (EDS) indicaram em seu espectro a
presenca de 63 % de C e 32 % de O, fornecendo uma razéo (C/O) de 1,96 para a microfibra, a
presenca de 95 % de C e a inexisténcia de O junto a macrofibra A, e a presenca de 99 % de C

na macrofibra B.

4.2.2 Oxido de grafeno

O 6xido de grafeno foi previamente sintetizado conforme descrito em trabalho anterior
(FANTINEL, 2021), utilizando-se uma modificacdo do método de Hummers a partir de grafite
em p6 Micrograph 99835HP, adquirido da empresa Nacional de Grafite.

Foram realizadas andlises de MEV-FEG utilizando um microscopio da marca Tescan -
modelo FEG Mira 3 (RepuUblica Tcheca) para o 6xido de grafeno sintetizado, analise de FTIR
foi realizada no modo de reflexao total atenuada (ATR), em um espectrofotdmetro Nicolet 1S10
Thermo Scientific (EUA), por meio da média de 32 varreduras, no intervalo de 4000 a 400 cm”
1 com resolugdo de 4 cm™, e espectroscopia Raman, realizada na amostra de 6xido de grafeno
por meio de um espectrémetro Renishaw inVia Raman, utilizando 5 % de um laser de 532 nm
e lente com aumento de 50x.

Na Figura 24 sdo apresentadas micrografias com diferentes aumentos para o GO.
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Figura 24. Imagens obtidas por MEV/FEG do 6xido de grafeno (GO), (a) aumento de 20.000x (b) aumento
de 50.000x.

Observa-se na Figura 24 (a) que o 6xido de grafeno possui uma estrutura em camadas,
e na Figura 24 (b) verifica-se que o material possui dimensfes na escala nanomeétrica. O
espectro de EDS do 6xido apresenta uma estrutura composta por 74 % de C e 28 % de O,
gerando uma razao de C/O igual a 3,7.

A partir do espectro de infravermelho mostrado na Figura 25, e das atribuicOes
apresentadas na Tabela 5, é possivel comprovar a presenca de estruturas oxigenadas no 6xido

de grafeno, tais como hidroxilas, carbonilas e éteres.
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Figura 25. Espectro de FTIR para o 6xido de grafeno.
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Tabela 5. Atribuicbes das bandas de FTIR para o éxido de grafeno.

NUmero de Onda (cm™) Grupo Funcional Referéncia
3500 - 3100 O-H (vibracdo axial, associado | Hashemi et al. (2020); Liu et al.
de hidroxilas) (2020)
1720 C=0 (vibracéo axial de Hashemi et al. (2020); Tang et
carbonilas) al. (2019)
1617 C=C (vibracéo axial) Li et al. (2016); Liu et al.
(2020)
1600 O-H (vibracéo axial de Jia et al. (2020)
hidroxilas)
1255 C-O (vibragdo axial de éteres) | Sahraei, Pour e Ghaemy (2017);
Zhu et al. (2020)
1049 C-O (vibragdo axial de éteres) Li et al. (2016); Zhu et al.
(2020)

(60) Deformacao vibragao angular (v) estiramento vibracao.

O espectro Raman da amostra de 6xido de grafeno esté apresentado na Figura 26, onde
foram identificadas as bandas D e G, além da relagdo entre elas.

300 Id__ 7 . }—(’)Xido de Grafeno

250 +

200 +

150 Id/Ig =290.1/296.34

U I/1 = 0.98
d g

Intensidade (u.a.)

100
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o+ ¥+ 7
500 1000 1500 2000 2500 3000 3500

Deslocamento Raman (cm'l)

Figura 26. Espectro RAMAN do 6xido de grafeno.

O espectro Raman do GO mostrou picos em 1340 e 1506 cm™. Os picos correspondem
as bandas D e G, respectivamente. A banda D se origina a partir de defeitos presentes na
estrutura do grafeno, ja a banda G, por sua vez, acontece em razéo das vibracdes de ligacOes
duplas sp2 na estrutura do material (KASZTELAN et al., 2021).

A razdo da intensidade das bandas D e G — ou seja, razdo ID/IG — auxilia a estimar 0s

defeitos das amostras baseadas em grafeno, onde uma maior propor¢do confirma um maior
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namero de defeitos estruturais na amostra. Ao se avaliar a relacdo ID/IG da amostra, é possivel
observar que o valor encontrado para a amostra de 6xido de grafeno foi de 0,98, o que sugere
que ha a presenca de multiplas camadas no 6xido de grafeno (KASZTELAN et al., 2021).
Ronhith et al. (2020) obtiveram uma razédo ID/IG de 0,9475 para o éxido de grafeno, sintetizado
a partir de uma modificagdo do método de Hummers. Neves et al. (2020) encontraram uma
razdo ID/1G de 0,84 para o 6xido de grafeno, também obtido a partir desse método.

4.2.3 Agente de acoplamento
O dleo utilizado como agente de acoplamento durante o processo de deposicdo foi
adquirido da empresa Sigma Aldrich. E constituido por &cido octandico, possui densidade & 20

°C igual a 0,91 g.cm™ e ponto de ebulicio de 237 °C.

4.2.4 Cimento Portland

Os cimentos utilizados no desenvolvimento desta pesquisa foram do tipo V, por se tratar
de um cimento com menor quantidade de adi¢cGes minerais e apresentar alta resisténcia inicial.
Seus requisitos conforme NBR 16697 (ABNT, 2018) sdo apresentados na Tabela 6 e na Tabela
1.

Tabela 6. Requisitos fisico estabelecidos pela NBR 16697 (ABNT, 2018) em comparacéo aos valores
médios obtidos.

Requisitos Limites NBR 16697 (ABNT, 2018)
Finura (% retida #0,075 mm) <6,0
Inicio de pega (min) >60
Fim de pega (min) -
Expansibilidade a quente (mm) <5
Resisténcia a compressdo a 1 dia (MPa) > 14
Resisténcia a compressdo aos 3 dias (MPa) >24
Resisténcia a compressdo aos 7 dias (MPa) >34

Resisténcia & compressdo aos 28 dias (MPa) -

Tabela 7. Requisitos quimicos estabelecidos pela NBR 16697 (ABNT, 2018) em comparacdo aos valores
médios obtidos.

Requisitos Limites NBR 16697 (ABNT, 2018)
Residuo insoltvel (RI) <3,5%
Perda ao fogo (PF) <6,5%
MgO <6,5%

SO3 <4,5%
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4.2.5 Agregados

Os agregados utilizados para confeccdo dos concretos nas duas etapas foram
caracterizados de acordo com a sua massa especifica, conforme a NBR 16916 (ABNT, 2021),
distribuicdo granulométrica e modulo de finura e dimensdo maxima conforme NBR 16972
(ABNT, 2021).

Para a Etapa 1 foi utilizado agregado natural extraido do leito de rio disponivel na regido
nordeste do Rio Grande do Sul. Na Etapa 2 foram utilizados dois agregados, um agregado
natural extraido do leito de rio e outro agregado de britagem com origem na britagem de rocha
basalticas, os agregados disponiveis em S&o Paulo.

Na Tabela 8 sdo apresentados os dados dos agregados utilizados nas Etapas 1 e 2 e na

Tabela 9 sdo apresentadas as porcentagens retidas e acumuladas para cada agregado utilizado.

Tabela 8. Massa especifica (NBR 16916, ABNT, 2021), Mddulo de finura e dimensdo maxima (NBR
16972, ABNT, 2021) dos agregados.

Etapa 1l Etapa 2
Ensaios: Agregado Natural Agregado Natural ~ Agregado de Britagem
Massa especifica (g/cm?) 2,6 2,66 2,64
Mddulo de finura 2,22 1,38 2,75
Dimensdo maxima (mm) 2,36 1,18 4,75

Tabela 9. Tabela granulométrica e porcentagens retidas acumuladas dos agregados.

Etapa 1 Etapa 2
Peneiras  Agregado Natural Agregado Natural ~Agregado de Britagem

(mm) % retida acum. % retida acum. % retida acum.

6,3 0 0 0

4,75 0 0 3

2,36 3 0 22

1,18 12 1 40

0,6 30 8 56

0,3 80 40 70

0,15 97 89 84
Fundo 100 100 100

4.2.6 Superplastificante
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O superplastificante utilizado nas misturas € composto de poliéster carboxilato, aditivo
de terceira geracao, com caracteristicas de alto desempenho que atende aos requisitos da NBR
11768-1 (ABNT, 2019), suas informacdes técnicas sao apresentadas na Tabela 10.

Tabela 10. Informacdes técnicas do aditivo superplastificante.

Dados do produto

Forma/aspecto Liquido
Cor Castanho
Solucéo de policarboxilato em
Composicdo basica meio aquoso
Densidade: 1,08 kg + 0,02 kg/ litro
pH 37+1,0

Dosagem recomendada
Pega normal Tipo | (SP-I N) ABNT NBR 0,3 a 0,65 % sobre 0 peso de
11.768/ 2011 aglomerantes

Fonte: Fabricante.

4.3 METODOS

Os métodos adotados ao longo do desenvolvimento desta pesquisa iniciam avaliando as
caracteristicas das fibras sem tratamento e geradas a partir do tratamento superficial com GO
(F/GO), Etapa 1, posteriormente avaliando as propriedades dos compdsitos cimenticios
reforcados e indicados na Etapa 2, por final serdo apresentados os métodos que serdo atendidos

na Etapa 3.

4.3.1 Producéo das fibras com tratamento superficial com 6xido de grafeno (F/GO)

O tratamento superficial da fibra de poliéster com GO foi uma adaptacdo dos métodos
propostos por Lu, Zhao e Lu (2018), Lu, Yao e Leung (2019), Lu et al. (2020), buscado otimizar
as misturas, melhorando a reprodutividade e aplicabilidade no setor da construgéo civil,
acrescentou-se a utilizagdo de &cido octanodico a mistura, conforme ja estudado por Zhang e
Jiang (2018) e Zhang e Jiang (2019).

Para avaliacdo do tratamento foram testadas duas temperaturas durante o processo, com
a seguinte ordem de processamentos:

a) Inicialmente foram misturados 800 g de agua, 3,2 g de GO, 0,5 g de aditivo

superplastificante e agitados mecanicamente por 5 minutos (500 rpm), em um
misturador vertical. Em seguida o recipiente contendo a solugéo, juntamente com o

agitador mecanico foi associado ao equipamento de ultrassonificacdo (Bransonic®
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MH 2800 da Branson, com frequéncia de 40 kHz), ocorrendo de maneira simultanea
a agitacdo mecanica e a ultrassonificagdo na mistura durante 30 minutos.

b) Paralelo a isso, em outro recipiente foram adicionados 9 g de 6leo em 18 g de fibras
e misturados manualmente até que o 6éleo recobrisse toda a superficie da fibra.

c) Em seguida a fibra que foi pré tratada com 6leo foi adicionada a mistura (agua + GO
+ SP). O conjunto (agua + GO + SP + fibra/éleo) foi submetido a agitacdo mecanica
(250 rpm), ultrassonificacdo (40 kHz) e aumento de temperatura (50 °C e 80 °C),
concomitantemente durante 6 horas. As etapas do processo de mistura podem ser
observadas na Figura 27.

d) Apds o processo de mistura, as amostras foram retiradas, colocadas em uma bandeja
e levadas para secagem em estufa com circulacdo de ar a uma temperatura de 80 °C,
por 24 h.

Agitador
(250 rpm)

Solugéo
(agua, fibra, GO, SP, éleo)

Ultrassonificador
(50°C e 80°C)

Figura 27. Tratamento da fibra.

Seguindo as orientacdes da literatura, apds o tratamento as fibras foram separadas para
avaliacdo da interacdo fibra-6xido de grafeno, por meio de MEV e EDS (LU; ZHAO; LU,
2018); (ZHANG; JIANG, 2018); (LU; YAO; LEUNG, 2019); (ZHANG; JIANG, 2019); (YAO
etal., 2019); (YAO et al., 2020); (LU et al., 2020).

4.3.2 Producéo do concreto reforgcado com microfibras: Etapa 1
Para a producdo dos compdsitos cimenticios reforcados com as microfibras, buscando
avaliar a influéncia da fibra com e sem o tratamento superficial, foram adotados materiais e

proporgdes recomendados na literatura, por trabalhos que desenvolveram variaveis proximas as
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desta pesquisa e ja apresentadas na Tabela 2 (JIANG et al., 2018); (LU, YAO E LEUNG, 2019);
(YAO et al., 2019), (LU et al., 2020); (YAO et al., 2020); o traco adotado € apresentado na
Tabela 11.

Tabela 11. Traco adotado para a producdo dos compdsitos reforcados.

Materiais Proporcéo
Cimento 1
Agregado mitdo natural 1
Agua/cimento 0,35
Superplastificante (%) 0,69

A definicdo da relacdo agua/cimento (a/c), bem como o teor de aditivo superplastificante
adicionado, foi desenvolvido na mistura de referéncia com base na trabalhabilidade do trago. A
partir do espalhamento de 300 mm resultante no ensaio indice de consisténcia (NBR 13276,
ABNT 2016), foi definida a relacéo a/c= 0,35 e 0,69 % de adicdo de superplastificante sobre a
massa de cimento. Estes valores resultaram em um composito ndo reforcado com resisténcia a
compressao aos 28 dias de 57,6 MPa, aos 63 dias 63,3 MPa, com resisténcia a tracdo aos 28
dias de 12,5 MPa e modulo de elasticidade aos 63 dias de 26,4 GPa.

Para os compasitos reforcados com fibra (FRC e FRC/GO) a dosagem de fibra foi de 1
% sobre o volume total da mistura considerando a densidade da fibra de poliéster. O este
percentual foi adotado por se tratar de um valor intermediario dentre as pesquisas de Yao et al.
(2019), Lu et al. (2020) e Si, Cao e Li (2020), pensando em avaliar o seu efeito nas misturas
com o menor comprometimento na trabalhabilidade.

Ja nos compdésitos reforcados com éxido de grafeno (GOC), foi utilizada a adicdo de
GO (apds a sua mistura por meio de ultrassonificacdo com a quantidade de agua e aditivo, por
30 minutos) na quantidade proporcional utilizada para o tratamento da fibra, fixando a variavel
(quantidade de GO) para todos os tracos FRC/GO e GOC.

A partir das defini¢des acima apresentadas, foram quantificados os ensaios e 0s corpos
de prova necessarios, com o intuito de chegar ao volume dos materiais a serem utilizados. Com
isso, na Tabela 10, sdo apresentadas as combinacdes (tracos) desenvolvidas assim como a

guantidade dos materiais necessarios (em gramas).
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Tabela 12. Consumo de materiais para o desenvolvimento dos tracos.

Tragos Cimento (g) Areia(g) Agua(g) F (9) FIGO(g) GO(g) SP (9)

FRC 2560,00 2560,00 896,00 28,88 - - 28,00
FRC/GO 2560,00 2560,00 896,00 - 28,88 - 28,00
GOC 2560,00 2560,00 896,00 - - 5,13 28,00

F = Fibra de Poliéster; F/GO = Fibra de Poliéster com Tratamento; GO = Oxido de Grafeno; SP =
Superplastificante.

Os tracos foram homogeneizados em misturador de eixo vertical com capacidade na
cuba de 20 litros, marca Amadio, modelo 20 LA com motor elétrico trifasico 3/4 cv e frequéncia
de 60 Hz. Inicialmente foram adicionados os materiais secos (cimento e areia) e misturados por
3 minutos, em seguida foram adicionados a dgua e o superplastificante e agitado por mais 5
minutos, por Gltimo foram adicionadas as fibras gradualmente (quando houve) por 5 minutos,
conforme tragos apresentados na Tabela 12, indo ao encontro com 0s processos de mistura
utilizados por Yao et al. (2019), Lu et al. (2020) e Si, Cao e Li (2020).

Apds o processo de mistura foi realizado o ensaio de indice de consisténcia (NBR
13276, ABNT 2016), em seguida foram moldados os corpos de prova utilizando moldes
prismaticos (NBR 16738, ABNT 2019), ap6s 24 horas foram desformados e submetidos a cura
submersa.

4.3.2 Producéo do concreto reforcado com macrofibras: Etapa 2

Na producéo do concreto refor¢cado com as macrofibras tratadas e nédo tratadas buscou-
se avaliar a interacdo da macrofibra junto & matriz, desta forma a mistura e trago seguiram
recomendacdes da literatura para o desenvolvimento do ensaio de arrancamento da fibra
(GARCIA-DIAZ et al., 2021; SERAFINI et al., 2021; ROCHA; CARDOSO; BITENCOURT
JUNIOR, 2023). O traco adotado é apresentado na Tabela 13.

Tabela 13. Traco adotado para a producdo dos compositos reforgados com macrofibras.

Materiais Proporcéo
Cimento 1
Agregado mitdo natural 0,91
Agregado miudo britagem 0,61
Agua/cimento 0,4
Superplastificante (%) 0,9

A relacdo a/c e o teor de aditivo utilizados seguiram indicagdes da literatura,

considerando uma fluidez adequada para a moldagem dos corpos de prova utilizados para o
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ensaio de arrancamento, dogbones, ficando no intervalo do ensaio de mini slump de 150 mm +

5 mm. A quantidade dos materiais utilizados para as moldagens é apresentada na Tabela 14.

Tabela 14. Consumo de materiais para a moldagem dos dogbones.

Tragos Cimento (g)  Areia Natural (g) Areia Britagem (g)  Agua (g) SP (g)
MFRC 1011,28 926,13 617,42 404,43 9,15
MFRC/GO 1011,28 926,13 617,42 404,43 9,15
MF = Macrofibra; MF/GO = Macrofibra com Tratamento; GO = Oxido de grafeno; SP = Superplastificante.

Para os dois tragos as macrofibras, com e sem tratamento, foram depositadas durante o
processo de moldagem seguindo as recomendacdes de Serafini et al. (2021) e Rocha, Cardoso
e Bitencourt Junior (2023).

Inicialmente foram preparadas as formas dogbones, posicionadas as fibras no molde,
com o auxilio de um papel gramatura de 300 g/m? e espessura de 1 mm, para sua fixagdo e
garantir o seu posicionamento. Em seguida foi lan¢ado o concreto fluido em um dos lados da
forma e conferido o posicionamento embebido da fibra para que estivesse 24 mm em ambos 0s

lados (Figura 28a).

Figura 28. Moldagem dos corpos de prova tipo dogbone.

Apbs 24 horas foi realizada a moldagem do lado oposto e a moldagem finalizada (Figura
28b), os corpos de prova foram protegidos com filme polimérico por mais 24 horas em camara
Umida, posteriormente foram removidos das formas e colocados em cura submersa por 28 dias,

a contar da ultima moldagem, para a realizacdo dos ensaios de arrancamento.
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44 AVALIACAO DAS PROPRIEDADES DAS MICROFIBRAS,
MACROFIBRAS E CONCRETOS REFORCADOS COM FIBRA (FRC)

4.4.1 MEV e EDS

A interacdo entre o dxido de grafeno e a fibra, assim como a interacdo entre as fibras
(com tratamento e sem) e a matriz cimenticia foram avaliadas por meio de MEV-FEG e EDS.

A andlise de MEV-FEG foi realizada no Laboratorio Central de Microscopia (LCMIC)
da Universidade de Caxias do Sul (UCS), através da utilizacdo do microscépio eletrdnica de
varredura da marca Tescan - modelo FEG Mira 3 (Republica Tcheca).

Para a realizacdo da analise de MEV-FEG as fibras foram separadas buscando néo
interferir no tratamento superficial realizado e encaminhadas para analise, isso ap6s o
procedimento de tratamento e secagem (descrito no item 4.3.1).

Para a analise de MEV-FEG dos compdsitos cimenticios, as amostras foram preparadas
com dimensdes de 1,0 x 1,0 x 0,5 cm (largura x comprimento x altura), mantendo a face
fissurada no ensaio de resisténcia a tracdo (que foi e sera analisada) sem beneficiamento, para

possibilitar a analise da interface da matriz cimenticia com as fibras e o GO.

4.4.2 Calorimetria exploratdria diferencial (DSC)

A andlise de calorimetria exploratoria diferencial foi realizada no LAMAT/UCS, no
equipamento DSC-60 Shimadzu, utilizando aproximadamente 10 mg de amostra com taxa de
aquecimento de 10 °C/mint, com um fluxo de nitrogénio de 50 mL/min™. Foram realizadas
duas corridas de aquecimento em uma de resfriamento para todas as amostras. As fibras de PET
foram aquecidas da temperatura ambiente até 300 °C, sendo posteriormente resfriadas a
temperaturas inferiores a 0 °C e novamente aquecidas até 300 °C. Ja as fibras de PP foram
aquecidas da temperatura ambiente até 220 °C, sendo posteriormente resfriadas a temperaturas
inferiores a 0 °C e novamente aquecidas até 220 °C.

A partir das entalpias obtidas na analise de DSC foi possivel calcular o indice de
cristalinidade das amostras, utilizando a Equacgéo (1).

_ AHp,
Xc = 5 x100 (1)

m
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Onde Xc é o indice de cristalinidade fornecido em %, AHm ¢ a entalpia de fusdo medida,
representada pela area do pico de fusdo da anélise de DSC, a e AHn? é a entalpia de fusdo do
PET ou do PP, dependendo do polimero que constitui a fibra a ser analisada, considerado como
130 J/gt e 209 J/g?, respectivamente, conforme Sanchez et al. (2020), Pintos, Ledn e Molina
(2024) e Y1lmaz, Ozkan e Giiner (2024).

4.4.3 Consisténcia

O presente ensaio foi realizado com base na NBR 13276 (ABNT, 2016) que prescreve
0 procedimento para obtencdo do indice de consisténcia padrdo, por meio do espalhamento
obtido apds as 30 quedas da mesa de consisténcia, sendo uma queda por segundo e coletando

trés medidas no didmetro gerado.

4.4.4 Resisténcia a tracao na flexao

Os ensaios de resisténcia a tracdo na flexdo foram efetuados conforme com o previsto
pela NBR 13279 (ABNT, 2005), para corpos de prova prismaticos (4x4x16 cm). Em prensa
servo-controlada com acionamento hidraulico, modelo UH-501, marca Intermetric, com
software Tesc.

Foram moldados 2 corpos de prova para os 7 dias, 3 corpos de prova para os 28 dias e
2 corpos de prova para os 63 dias, 0s corpos de prova eram retirados da cura submersa e
ensaiados a flexdo de trés pontos com velocidade de carregamento de 50 + 10 N/s até que ocorra

a ruptura das amostras.

4.4.5 Resisténcia a compressao

Apbs a realizacao do ensaio de tracdo a flexdo os corpos de prova prismaticos (4x4x16
cm) foram ensaiados a compressao, conforme previsto na NBR 13279 (ABNT, 2005), sendo 4
corpos de prova nas idades de 7 e 63 dias e 6 corpos de prova aos 28 dias, aplicando uma
velocidade de carregamento de 500 + 50 N/s até que ocorra a ruptura das amostras. Realizados
na prensa servo-controlada com acionamento hidraulico, modelo UH-501, Marca Intermetric,

com software Tesc.

4.4.6 Absorcéo de agua por capilaridade, altura capilar e coeficiente de capilaridade
A partir das prescricbes da NBR 15259 (ABNT, 2015) foram realizados ensaios 0s
ensaios de absor¢do de &gua por capilaridade, determinada a altura capilar e calculado o

coeficiente de capilaridade. Para esses ensaios foram moldados dois corpos de provas
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prismaticos (4x4x16 cm), mantidos em cura submersa por 26 dias, apds os corpos de prova
foram secos em estufa a temperatura de 60 °C por 48 h, essa condi¢do foi determinada com a
finalidade de ndo comprometer a integridade da fibra utilizada. Aos 28 dias, ap0s ocorrer o
equilibrio da temperatura do corpo de prova com o ambiente, foram inseridos em uma lamina
de 4gua de 5 +1 mm, pesados ao inicio, aos 10, 90, 180 min e 24 h para posterior obtencdo dos

resultados.

4.4.7 Ensaio de arrancamento duplo bloco

O ensaio de arrancamento é um dos testes mais utilizados para caracterizar o
comportamento da interface entre a fibra e a matriz de cimento (GARCIA-DIAZ et al., 2021).
Para isso foram moldados corpos de prova do tipo dogbones com uma unica fibra embebida na
matriz na condicdo comercial, sem o tratamento superficial, e com o tratamento com GO. As
fibras foram inseridas nos corpos de prova com metade do seu comprimento total em cada parte
do corpo de prova para que houvesse uma mesma relacdo entre a resisténcia de arrancamento
resultante no ensaio.

Para cada conjunto das amostras (sem tratamento e com tratamento) foram preparados
vinte corpos de prova. Apds a realizacdo dos ensaios, os resultados foram tratados para expurgo
das amostras inconsistentes e as médias foram obtidas com dezessete corpos de prova da
macrofibra sem tratamento e dezoito corpos de prova da macrofibra com tratamento.

Nestes ensaios foi utilizada uma méaquina universal de ensaios EMIC eletromecanica
em configuracdo de ciclo aberto, modelo EMIC DL 10000, com uma célula de carga de
capacidade méaxima de 10 kN (1000 kgf) e preciséo de 1 N, os testes foram controlados a uma
taxa de 0,5 mm/min de deslocamento. O modo de execu¢do do ensaio pode ser visto na Figura
29.
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Figura 29. Execugdo do ensaio de arrancamento.

A leitura da forca de arrancamento da macrofibra junto a matriz (em N) foi realizada
com a célula de carga colocada no topo da cruzeta do equipamento, enquanto a deformacao (em
mm) foi determinada pelas leituras de deslocamento do pistdo e adotadas como possivel
fissuracdo, a fim de atribuir posteriormente as resisténcias residuais das amostras.

Com o diametro relativo da macrofibra e os dados obtidos para a forca de arrancamento

(N) foi possivel calcular a tensao de cisalhamento (MPa) por meio da Equacéo (2):

¢ = @)

mdLe

tc = Tensdo de cisalhamento (MPa)
f = Forca de arrancamento (N)
d = Didmetro da fibra (mm)

Le = Comprimento embebido na matriz (mm)

Com o deslocamento associado a abertura de fissura foi possivel calcular a tensdo de
cisalhamento para fro s, fr1,5, fro,5, parametros importantes a serem determinados em um projeto

de concreto refor¢ado com fibras.



73

4.5 ANALISE ESTATISTICA

Os resultados a seguir que correspondem a primeira etapa desta pesquisa, Sao
apresentados com médias simples e desvio padrdo. J& para a segunda etapa desta pesquisa foram
realizados a verificacdo da significancia dos resultados obtidos, por meio da analise de variancia
ANOVA utilizando o software Excel, estipulado o nivel de confianca de 95 % para todas as

analises.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

O Capitulo a seguir estd organizado de modo a apresentar os resultados obtidos com o
tratamento superficial com oxido de grafeno nas microfibras e, posteriormente, os resultados

obtidos com o tratamento superficial nas macrofibras.

5.1 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV) E
ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DISPERSIVA (EDS) DAS
MICROFIBRAS

Na Figura 30 se observa a superficie das microfibras com uma ampliacdo de 500 vezes:
(a) fibra sem tratamento, (b) fibra tratada com GO a uma temperatura de 50 °C e (c) fibra tratada

com GO a uma temperatura de 80 °C.

SEM HV: 12.0 KV : [ 1 SEM HV: 10.0 kV WD: 10.00 mm L | MIRA3 TESCAN  SEM W | MIRA3 TESCAN|
SEM MAG: 500 x E 1 SEM MAG: 500 x Det: SE 100 ym 00 p
View field: 554 um  Date(m/dy): 06/07/21 LCMIC | UCS View field: 554 ym _ Date(m/dly): 04/29/22 LCMIC | uCS LCMIC | UCS

Figura 30. Imagens obtidas por MEV com magnitude de 500x. (a) F; (b) F/GO 50 °C; (b) F/GO 80 °C.

Na fibra sem tratamento, Figura 30 (a), observa-se um material granular entre os
filamentos das fibras, podendo ser originario de uma possivel contaminagdo das amostras
ocorrido no processo de producdo (CARDOSO E ANDRADE, 2009). Nas imagens com F/GO,
Figuras 30 (b) e (c), nota-se a presenca de pontos mais claros na superficie da fibra o que pode
indicar a presenca do 0xido de grafeno na fibra, indo ao encontro do que foi relatado por Lu et
al. (2020), que verificaram uma alteragéo na coloragéo e na textura das amostras com a adi¢éo
de GO.

Nas Figuras 31 e 32 s@o apresentadas as imagens ampliadas das fibras com tratamento

superficial nas diferentes temperaturas de tratamento.



75

(b).

) k. : g
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- >N
L1 SEM HV: 10.0 kV wo:1000mm | )| )] MIRAS TESCAN|
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE 20 pm SEM MAG: 5.00 kx Det: SE 10 ym m

SEM MAG: 20.0 kx Det: SE 2
View field: 13.8 ym _ Date(midly): 04/20/22 LCMIC | UCS

View field: 138 ym | Date(midly); 04/2822 LCMIC | UCS View field: 55.4 um  Date(midly): 04/20/22 LCMIC | UCS

Figura 31. Imagens obtidas por MEV da F/GO 50 °C: (a) Magnitude de 2000X, (b) Magnitude de 5.000X,

(c) Magnitude de 20.000X.

A
SEM HV: 10.0 kV MIRA3 TESCANl  SEM HV: 10.0 kv wo:1201mm || | g MIRA3 TESCAN|

SEMMAG:100kx I SEM MAG: 5.00 kx Det: SE SEM MAG: 20.0 kx Dot: SE 2 pm
View fleld: 277 um _ Date{miclly): 09/30/22 LCMIC | UCS View fleld: 55.4 ym | Date(midly): 09/30/22 LCMIC | UCS View fleld: 13.8 ym _ Date(m/dly): 09/30/22 LeMIC | ucs

Figura 32. Imagens obtidas por MEV da F/GO 80 °C: (a) Magnitude de 1000X, (b) Magnitude de 5.000X,
(c) Magnitude de 20.000X.

Como pode ser observado na Figura 31 e na Figura 32, a deposic¢do do GO nas fibras na
forma de granulos ou por apresentar irregularidade na superficie (mostrado em diferentes
ampliaces). Para ambos, nota-se a deposicdo do Oxido em laminas e como material
aglomerado. Também sdo observados fendmenos de enrugamento causados por tensdes
internas na camada GO, depositada na superficie da fibra, e o efeito de empenamento das
nanofolhas, que é causado por disturbios externos ao processo, como 0 processo de agitacdo e
ultrassonicacdo. Esses fendmenos também foram destacados em pesquisas de outros, como Yao
et al. (2019).

A Figura 33 apresenta o espectro das fibras a fim de identificar os seus componentes.
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(b)
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Figura 33. EDS das microfibras (a) F, (b) F/GO 50 °C, (b) F/GO 80 °C.

A Figura 33 (a) apresenta a fibra de poliéster sem tratamento podendo ser observada
apenas presenca homogénea carbono e oxigénio (C/0=1,96).

As Figuras 33 (b) e (c) mostram maior nimero de elementos, além de pontos de maior
intensidade na superficie da fibra, com predominancia de oxigénio e carbono. Alguns desses
elementos, como K, Na, S e Cl, podem ser contaminantes decorrentes da rota quimica de
obtencdo do GO, uma vez que o método Hummers-Hofmann utilizado na sintese utiliza
compostos que possuem esses elementos em sua estrutura. Além da presenga de rugas na
superficie, conforme observado na Figura 30 e na Figura 31, que estdo relacionadas a presenca
e/ou modificacdo da superficie da fibra por GO, conforme ja identificado por Yao et al. (2020).

Os valores percentuais de carbono e oxigénio nas superficies das fibras tratadas também
foram obtidos através de EDS, sendo F/GO 50 °C contendo 64 % C e 31 % O (C/0=2,06) e
F/GO 80 °C contendo 64 % C e 28 % O (C/0=2,28). Nessas duas condi¢bes, as proporc¢des de
carbono e oxigénio sdo superiores a propor¢do da fibra ndo tratada, indicando a deposicédo de
GO (C/0=3,7).

A maior presencga de rugas (ranhuras superficiais) identificadas pela MEV, bem como a
maior relacdo carbono e oxigénio pela analise EDS, foram encontradas na amostra de fibra com
tratamento superficial em temperaturas mais elevadas (F/GO 80 °C). Assim, essa foi a forma
de tratamento selecionada para dar continuidade aos ensaios com 0s compdsitos cimenticios

visando induzir a maior quantidade de GO na interface fibra-matriz.

52 ANALISE TERMICA POR CALORIMETRIA EXPLORATORIA
DIFERENCIAL (DSC) DAS MICROFIBRAS ELEITAS PARA UTILIZACAO

Para realizacdo do ensaio de DSC, foram realizados trés estagios considerando: o

primeiro aquecimento, seguido pelo resfriamento da amostra até a cristalizacdo, e
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posteriormente o0 segundo aquecimento até a fusdo da amostra. Para ambos 0s estagios de
aquecimento da amostra o comportamento foi semelhante, desta forma neste Capitulo serdo
apresentados os valores referentes ao segundo aquecimento das amostras enquanto todos 0s
valores sdo apresentados no Apéndice A.

Na Figura 34 sdo apresentadas as curvas do segundo aquecimento e na Tabela 15 séo
apresentados os valores obtidos durante o ensaio de DSC, que foram utilizados para determinar
o indice de cristalinidade (Xc) das amostras, considerando a temperatura de fusdo no segundo

aquecimento (Tm), a entalpia de fusdo (AHm) e a temperatura de cristalizacdo (T¢).

0.0
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o -04-
% ]
< -0.6 -
o
8 ]
” -0.8
© .
2 -1.0-
= ]
L
-1.2 1
-1.4 1
§ 1 2° Aquecimento
w '1 6 : I 2 1 % I J I J 1 E I 5 I ¥ 1 4 1 % I J
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280
Temperatura (°C)
Figura 34. Termogramas de aquecimento DSC das microfibras.
Tabela 15. Propriedades térmicas das amostras de microfibras.
Amostra Tc(°C) Tmz (°C) AHm2 (J/g*) Xcz (%)
Microfibra (F) 206,9 246,1 34,7 26,7
Microfibra/GO (F/GO) 207,1 246,6 27,4 21,1

*2 correspondente ao segundo agquecimento.

Ao serem analisados os resultados das amostras sem tratamento e com tratamento com
GO, se observa um leve acréscimo na temperatura de cristalizacdo (T¢) das amostras, assim

como na temperatura de fusdo (Tm), identificando que para as microfibras de PET o tratamento
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com GO néo influenciou nos picos de temperatura identificados, conforme pode ser observado
na Figura 34. Esse efeito é conhecido segundo Rath, Krishnan e Kanny (2024) uma vez que a
introducdo de nanocargas em polimeros modifica as propriedades térmicas dos materiais,
devido a formacao de interacdes interfaciais entre as superficies do nanomaterial e o polimero.

J& ao ser analisada a entalpia de fusdo (AHm) e determinado o indice de cristalinidade
(Xc), identifica-se que o tratamento com GO reduziu em 21 % ambos os indices da amostra
F/GO, sugerindo que o tratamento superficial causou alteragdes no processo de cristalizacao,
desta forma, podendo gerar alteracdes nas propriedades da fibra.

Pintos, Ledn e Molina (2024) comentam que a cristalizacdo é controlada pela nucleacéo
do PET e, caso ela seja reduzida, as suas propriedades mecanicas também serdo reduzidas. Liu
et al. (2013) ao utilizar grafeno em fibras poliméricas, sugerem que, durante a cristalizacdo do
polimero o grafeno blogueia a interconexdo da matriz formando regides de cadeias confinadas.
Quanto maior for o percentual do nanomaterial, maior sera o confinamento, diminuindo a sua
cristalizagdo o que corresponde na reducdo das propriedades mecanicas da fibra.

Para Rath, Krishnan e Kanny (2024) a reducdo do indice de cristalinidade em
compositos sintéticos que utilizem oxido de grafeno, quando observada, podem indicar que as
dimensGes das nanoplacas sdo maiores que os agentes de nucleacédo, tendo em vista que, quando
as nanoplacas sdo compativeis com os agentes de nucleacdo o préprio GO atua como agente
nucleante na reacéo.

O que podera ser observado ao longo deste capitulo é que mesmo com as alteracdes no
indice de cristalinidade e consequente reducdo das propriedades mecanicas para F/GO esse

efeito ndo foi observado nos resultados mecanicos dos concretos reforcados com as microfibras.

5.3 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV) E
ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DISPERSIVA (EDS) DO CONCRETO
REFORCADO COM MICROFIBRA

Os compésitos cimenticios reforcados com a microfibra (FRC), com (a) magnitude de

1000x e (b) magnitude de 5.000x, podem ser observados na Figura 35.
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Figura 35. Imagens obtidas por MEV FRC: (a) magnitude de 1000x, (b) magnitude de 5.000x.

A adicdo de 1 % em massa de fibra de poliéster aos compdsitos cimenticios tem por
objetivo, melhorar as propriedades mecanicas desses materiais, principalmente de tracéo,
desses materiais, bem como seu comportamento em altas temperaturas. Contudo, a falta de
interacdo entre a fibra e a matriz cimenticia pode reduzir os efeitos benéficos da sua adicao.
Conforme Figura 35 (a), é possivel observar a presenca de vazios capilares ou vazios de maior
profundidade no perimetro da fibra, além de uma maior densidade da matriz afastada da fibra.
Na Figura 35 (b) é possivel identificar a presenca de produtos de hidratacdo na parede do vazio
capilar da matriz e a presencga de alguns produtos de maior densidade na superficie da fibra;
mesmo assim sdo identificados dois pontos de ancoragem entre a fibra e a matriz ao longo do
perimetro da fibra conforme destacado.

Essas dificuldades de interacéo estdo associadas ao efeito parede gerado pela presenca
de agua na superficie da fibra, criando pontos de maior porosidade e menor densidade devido
a menor concentracdo de produtos de hidratagdo do cimento nesta regido, prejudicando a
interacdo na zona de transigéo fibra-matriz e a durabilidade desses produtos. Yuan e Jia (2021)
destacam a dificuldade na interacdo das fibras sintéticas devido a hidrofobicidade do material
e a formacdo de vazios resultantes deste efeito. Xu et al. (2017) observaram que a zona de
transicao fibra-matriz pode ser ainda mais porosa que a zona de transi¢cdo matriz-agregada, uma
vez que a fibra ndo absorve agua de sua superficie, 0 que causa o efeito de parede também

mencionado por Li et al. (2022).
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Na Figura 36 sdo apresentadas as micrografias com duas magnitudes dos compdsitos
cimenticios reforcados com 1 % de fibras, que passaram pelo tratamento superficial com GO a

temperatura de 80 °C.
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Figura 36. Microscopia de MEV FRC/GO: (a) magnitude de 1000x, (b) magnitude de 5.000x.

Em ambas as micrografias se observa o efeito “parede” identificado anteriormente,
porém com menor intensidade e diferencas. Na Figura 36 (a), também pode ser observada uma
reducdo na espessura do vazio capilar formado préximo a zona de transicdo fibra-matriz. Um
maior adensamento também pode ser observado devido a alteracdo nos produtos de hidratacdo
do cimento préximos as regides das fibras. Neste caso, o tratamento na superficie da fibra com
GO promove a alteracdo dos produtos de hidratagdo nestas regides (Regido 1: zona de transicao
fibra-matriz e Regido 2: matriz proxima a fibra), devido ao efeito de nucleacdo promovido pelo
Oxido. Na Figura 36 (b), sdo identificados produtos de hidratacdo com maior densidade tanto
na parede do vazio préximo a matriz quanto na superficie da fibra, o que contribui para o
adensamento da zona de transicdo e reducdo da espessura do vazio entre os fibra e matriz.
Também destacada na Figura 36 (b) esté a presenca de pontos de ancoragem de alta densidade
promovidos pela presenca de GO.

Destacam-se também os efeitos de nucleacdo que aceleram a reacdo de hidratacdo do
cimento e a presenca de maior volume de produtos de hidratacéo, gerando maior preenchimento
dos vazios deixados pela 4gua (LIU et al., 2022). A presen¢a do GO na ITZ (fibra matriz),
gerou estruturas com maior compacidade, reduzindo a porosidade da regido, o que melhora
consideravelmente a durabilidade do concreto e argamassas (BALGOURINEJAD et al., 2022).
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A adicdo de nanofolhas GO pode reduzir a largura da zona de transicdo em 12,5 a 70,7 %
(YUAN; JIA, 2021).

Para compreensdo dos efeitos isolados da adi¢cdo de GO nas misturas cimenticias séo
apresentadas na Figura 37 as micrografias, com as mesmas magnitudes anteriores, de composito

reforcado com 0,2 % de GO (em relagéo a massa do cimento).
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Figura 37. Imagens obtidas por MEV GOC: (a) magnitude de 1000x, (b) magnitude de 5.000x.

Na Figura 37 (a) observa-se a presenca de diferentes produtos de hidratacdo como
estruturas C-S-H mais finas e interligadas, e a presenca de estruturas mais robustas e menos
complexas. Na Figura 37 (b) as estruturas mais finas podem ser vistas na forma de bastdes C-
S-H, enquanto as estruturas robustas parecem aglomeragfes com grandes espagos vazios entre
suas estruturas.

A formacdo de diferentes estruturas esta relacionada com a porcentagem de 6xido de
grafeno adicionado as misturas e com a eficiéncia de dispersdo do aditivo superplastificante.
Nas misturas em que o O0xido esta disperso, ele se ligara a particula de cimento e promovera
alteragBes na migracdo do Ca*? para a superficie, alterando a relagio Si/Ca e promovendo a
aceleracdo dos produtos de hidratacdo. Quando as folhas de o dxido de grafeno se aglomeram
na mistura, formam-se estruturas menos complexas e com menor grau de hidratacdo devido as
dificuldades de migracéo.

A formacao de estruturas finas também chamadas de fios também foi identificada por
Si, Cao e Li (2020). A formacdo de estruturas robustas e menos complexas foi destacada por
Lamastra et al. (2023) ao utilizar a adi¢do de 0,2 % em peso de GO nas misturas, devido a tipica
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alta alcalinidade. Juntamente com os granulos de cimento hidratantes, o 6xido de grafeno tem
uma tendéncia particular a aglomerar-se através de mecanismos mediados por Ca*?, que muitas
vezes resultam em microestruturas desfavoraveis, caracterizadas por formacéo heterogénea e
pela presenca de microestruturas volumosas e defeituosas. Devido a formacdo de estruturas
robustas, pode-se determinar que 0,03 % em peso de GO € 0 mais préximo de uma dosagem
ideal na condicéo de preparacdo da argamassa (GAO et al., 2023).

Uma avaliacdo comparativa entre os elementos presentes nas misturas de concreto €
apresentada na Figura 38, identificando o mapa de espectros de cada amostra e a soma de seus

elementos.
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Figura 38. Mapa de EDS e identifica¢do dos elementos das misturas. FRC= Concreto Refor¢ado com 1 %

de Fibra; FRC/GO = Concreto Reforgado com 1 % de Fibra Tratada com GO e GOC = Concreto
Refor¢cado com GO.

A Figura 38 apresenta os mapas dos espectros de EDS e seus respectivos elementos,
destacando a presenca de calcio em todas as amostras por ser um dos principais produtos de
hidratacdo do cimento Portland.

Na amostra FRC, a distribuicio de Ca*? é homogénea em todas as regides, assim como
na amostra GOC, apesar de apresentar maior concentracdo nesta amostra. Isto também foi
apresentado por outros autores, como Zhao et al. (2020) que indicam que a presenca de GO
altera a quantidade de Ca*2 nos produtos de hidratagio do cimento.

Para a amostra FRC/GO destaca-se a presenca de Ca*?> em locais concentrados,
indicando que esta proximo as fibras que estdo em contato com a pasta de cimento. Isso também
pode ser explicado pela presenca de carbono nesta regido, principal elemento das fibras
utilizadas. Ghazizadeh et al. (2017) sugerem que a interacdo entre célcio e oxido de grafeno é
mais eficiente em ambientes de alta alcalinidade, como poros de cimento, ou neste caso na
porosidade da 1TZ, de modo que o pH pode auxiliar na desprotonacdo do grafeno (ZHAO et
al., 2020).

5.4 INDICE DE CONSISTENCIA DO CONCRETO REFORCADO COM
MICROFIBRAS

Os ensaios para avaliacdo da trabalhabilidade dos compositos cimenticios ocorreram

por meio do ensaio de indice de consisténcia obtendo os didmetros médios de espalhamento
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para as diferentes misturas propostas tendo como base o diametro obtido pela mistura sem
reforco. Os resultados obtidos sdo apresentados na Figura 39.
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Figura 39. indice de consisténcia dos concretos reforcados em comparacio ao compdsito sem reforgo.
FRC= Concreto Refor¢ado com 1 % de Fibra; FRC/GO = Concreto Refor¢ado com 1 % de Fibra Tratada
com GO e GOC = Concreto Reforgado com GO.

O resultado apresentado na Figura 39 indica uma reducdo na trabalhabilidade para
compositos reforcados com fibras (FRC e FRC/GO), enquanto a adi¢do apenas de GO mostra
um aumento no indice de consisténcia. Entende-se que a adicdo de fibras as misturas
cimenticias aumenta seu limite de escoamento e viscosidade, reduzindo sua trabalhabilidade
dependendo das propriedades da matriz e da fibra utilizada. O que pode contribuir para a perda
de trabalhabilidade quando se utiliza fibras sintéticas sdo as caracteristicas hidrofébicas das
fibras que podem concentrar a presenca de agua em sua superficie, reduzindo a relacdo a/c no
restante da matriz. Porém, o efeito do tratamento superficial com GO, que pode alterar a
molhabilidade da fibra, reduzindo esse efeito, ndo pode ser observado neste teste,
diferentemente do observado por Lu et al. (2019), que demonstram aumento da trabalhabilidade
com a adic¢éo de fibras revestidas com GO.

Esperava-se que a adi¢do de oxido de grafeno na mistura cimenticia (amostra CRGO)
fosse semelhante a adigdo de microfiller, que acaba consumindo maior quantidade de agua
devido a sua elevada tensdo superficial, e assim a trabalhabilidade seria reduzida, efeito
apresentado por Chougan et al. (2021) ao adicionar 0,01 % em peso de GO. Contudo, pdde ser
observado um efeito oposto. Houve um aumento na trabalhabilidade com a adi¢ao de GO. Isso
pode ter ocorrido devido as caracteristicas do aditivo superplastificante utilizado e da pré-

mistura da agua. Com o superplastificante e GO no ultrassonicador, 0 que pode ter
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potencializado as caracteristicas deste produto, alterando as caracteristicas fenomenoldgicas da
mistura, reduzindo o estresse de rendimento. Segundo Martinie, Rossi e Roussel (2010), as
relacBes fenomenoldgicas, relativas a tensdo de escoamento, estabelecidas entre o fluido em

suspensdo e as particulas podem alterar consideravelmente a fluidez das misturas de cimento.

5.5 RESISTENCIA A COMPRESSAO DO CONCRETO REFORCADO COM
MICROFIBRAS

Os resultados dos ensaios de resisténcia a compressao para cada mistura e para as idades

de 7, 28 e 63 dias estéo representados na Figura 40.
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Figura 40. Resultados de resisténcia a compressao.

Na Figura 40 sdo apresentados os grupos de amostras analisadas (FRC, FRC/GO e
GOC) e a sua resisténcia em cada idade. O desenvolvimento da resisténcia ao longo do tempo
e sua tendéncia de comportamento sao apresentados na Figura 41.



86

60

y = 8,049In(x) + 21,127
55 R?=0,8919

...... ; ® FRC
5 e e I ¢
S50 e y =3,3922In(x) + 32,805
R e et R2= 0,682
S e S T e 0682 e
g+ RS VPR I ¢ @ FRC/GO
é_ RO ) GO R N cesssssenesccces
o 40 P R S L L ®
o 0. e
v et y =3,2035In(x) + 28,889
35 - R? = 0,6422
° ®GoC
30
0 7 14 21 28 35 4 49 56 63 70

Dias

Figura 41. Resultados de resisténcia & compresséo ao longo do tempo.

Para todas as amostras sdo identificados ganhos de resisténcia a compressdo apés 7 dias
de cura. Ao analisar a evolucdo da resisténcia a compressao, de 28 dias a 63 dias, entre 0s
grupos, pode-se observar que os compdsitos contendo fibras apresentam comportamento
diferente do compasito contendo apenas GO.

O comportamento dos tracos de FRC e FRC/GO ap0s 28 dias pode estar associado a
presenca de fibras nas misturas e a sua homogeneidade e distribuicdo no compdsito. Entende-
se que a moldagem dos corpos de prova ainda é complexa para compdsitos reforcados com
fibras. Sabe-se também que o volume de fibras utilizadas pode alterar a quantidade de produtos
de hidratacdo devido a alteracdes na relacdo fibra-matriz. Conforme destacado por Si et al.
(2020) ao avaliar diferentes teores de fibras (0,1 %, 2,0 % e 3,5 % em volume) adicionados as
misturas cimenticias, e complementado por Yuan e Jia (2021) onde demonstram inclusive
reducdo nas propriedades mecanicas em misturas com teores superiores a 0,9 % de fibras
sintéticas.

Para compdsitos com GO, ha ganho de resisténcia a compresséo ao longo do tempo,
mas pouco significativo em idade avancada (2 % entre 28 e 63 dias), demonstrando que 0s
ganhos com a adicdo de GO estdo relacionados ao efeito fisico da nanocarga, que pode ser
observado j& em idades precoces e ao efeito quimico na aceleragdo/alteracdo dos produtos de
hidratacdo do cimento Portland, principalmente na formacéo de C-S-H externo, que também
pode ser observado na Figura 36. Xu et al. (2017) também n&o identificaram ganho significativo
na resisténcia mecénica de compositos cimenticios reforcados com GO mesmo em diferentes

concentracgdes de adicdo (0,01 % e 0,2 % da massa de cimento).
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5.6 RESISTENCIA A TRACAO NA FLEXAO DO CONCRETO REFORCADO
COM MICROFIBRAS

Os valores obtidos nos ensaios de resisténcia a tragdo na flexdo em trés pontos para cada

mistura estéo representados na Figura 42.
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Figura 42. Ensaio de resisténcia a tragédo na flexéo.

As amostras reforcadas com 1 % de fibra (FRC e FRC/GO) apresentaram resisténcia a
tracdo de aproximadamente 10 MPa nas idades analisadas, demonstrando certa homogeneidade
entre elas. Destaca-se a resisténcia FRC aos 28 dias com o maior valor entre as amostras e 0
maior desvio padréo do grupo, o que pode estar relacionado a dispersao das fibras nas amostras.

Compositos cimenticios com relagdo agua/ligante igual a 0,35 e dosagem de fibra
sintética superior a 0,9 % (em volume) podem reduzir a resisténcia a tracdo, devido a dispersao
da fibra na matriz (YUAN; JIA, 2021).

Para amostras reforcadas apenas com GO (GOC), observa-se maior variabilidade ao
longo do tempo, que deve estar associada a distribuicdo do GO na matriz de cimento e,
consequentemente, a sua alteracdo nos produtos de hidratacdo. Isto pode ser justificado pelo
aumento de 18 % na resisténcia destas amostras aos 28 dias e pela alta variabilidade das
amostras aos 63 dias. Gao et al. (2023) compararam a adicdo de GO e a adicdo de fibras.

Observou-se que o ganho de resisténcia a tracdo e compressao € maior com a adi¢éo de GO,
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inclusive com maior efetividade para resisténcia a tracdo. Os autores justificam esse
desempenho ao efeito de nucleacdo e modelagem do GO em materiais cimenticios.

Nas amostras FRC/GO, os efeitos da densificacdo da zona de transicao fibra-matriz e da
melhoria na formacéo dos produtos de hidratacdo identificados na Figura 40 ndo resultaram em
ganhos de resisténcia a tragdo. Este efeito pode estar associado ao volume de fibra utilizado nas
misturas, 1 % é um valor que pode reduzir a resisténcia a tracdo (YUAN; JIA, 2021), neste
caso, o efeito de nucleacéo gerado pela presenca de GO na zona de transicdo (GAO et al., 2023)

ndo é suficientemente eficaz para gerar maior ancoragem entre a fibra e a matriz.

5.7 ABSORCAO DE AGUA POR CAPILARIDADE, COEFICIENTE DE
CAPILARIDADE E ALTURA CAPILAR DO CONCRETO REFORCADO
COM MICROFIBRAS

A absorcdo de agua por capilaridade aos 10, 90 e 180 minutos foi registrada para os
tracos propostos e, a partir desses valores, foi possivel calcular o coeficiente de capilaridade
pela diferenca de absorgéo entre os 90 minutos e 10 minutos; esses dados s&o apresentados na
Figura 43.
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Figura 43. (a) Absorcdo de agua por capilaridade e (b) coeficiente de capilaridade, dos concretos
reforcados com microfibras e contendo 6xido de grafeno.

A Figura 43 apresenta dados de absorcdo de agua por capilaridade para as misturas
propostas na pesquisa. Em geral, todos os tracos apresentam baixa absor¢do, permanecendo
abaixo de 0,03 g/cm? aos 180 minutos.
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Mesmo com a baixa absorcéo entre as amostras, o traco FRC se destaca por apresentar
a maior absorcdo de agua e o maior coeficiente capilar (correspondente aos primeiros 90
minutos de absor¢do). Este efeito esta relacionado as caracteristicas hidrofébicas da superficie
da fibra e ao alto teor adicionado a mistura. Enquanto as amostras reforcadas com o
nanomaterial tiveram redugfes na absorcao capilar aos 90 minutos, de 39 % para as amostras
FRC/GO e 35 % para as amostras GOC, e aos 180 minutos uma reducdo de 19 % e 26 %
respectivamente, no coeficiente a reducdo capilar foi de 62 % e 46 % para FRC/GO e GOC.

A absorcdo capilar e o coeficiente capilar foram alterados com a presenca de GO nas
misturas, isso pode ter ocorrido devido ao efeito de refinamento dos poros causado pela
densificagcdo dos produtos de hidratagcdo e nano preenchimento. Embora a presenca do GO ndo
tenha alterado consideravelmente as propriedades mecanicas dos compositos, é possivel
observar, pelas micrografias apresentadas nas Figuras 35, 36 e 37, que as microestruturas dessas
amostras foram alteradas.

Concordando com os resultados apresentados para o traco FRC, Yuan e Jia (2021)
comentam que dosagens superiores a 0,45 % (do volume da mistura) de fibra sintética,
aumentam consideravelmente sua absorcdo de agua, o que também é encontrado com o uso de
concreto leve (BALGOURINEJA et al., 2022). Da mesma forma, para os tracos FRC/GO e
GOC, Lamastra et al. (2023) mencionam que a presenca de GO reduz a permeabilidade dos
compdsitos cimenticios independente do seu grau de oxidacdo e percentual de dosagem, para
amostras analisadas com 0,01 % e 0,2 % sobre a massa do cimento.

A partir do teste de absorcdo capilar, pode-se medir a altura capilar, que representa a
mudanca de altura através do refinamento dos poros para cada mistura. Esses valores sdo

mostrados na Figura 44.
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Figura 44. Altura capilar dos concretos reforgados com microfibras e contendo 6xido de grafeno.

Na Figura 44 observa-se que a altura capilar para compdsitos reforcados com fibras
(FRC e FRC/GO) permanece proxima em todas as medicgdes realizadas, embora reducfes na
absorcéo capilar da mistura FRC/GO tenham sido observadas na Figura 43, enquanto o traco
GOC apresenta a maior altura capilar, ou seja, tende a apresentar vazios capilares interligados
com maior refinamento devido a auséncia de fibra e a presenca de GO.

Os comportamentos apresentados quanto a altura capilar, absorcdo de &gua por
capilaridade e coeficiente de capilaridade, para os compositos analisados, estdo de acordo com
os resultados das micrografias das amostras apresentadas nas Figuras 35, 36 e 37, demonstrando
alteracdes nas microestruturas com o uso de GO.

Apresentados os resultados da Etapa 1 e validado o tratamento superficial nas
microfibras, foram realizados ensaios de caracterizacdo e utilizacdo do tratamento em
macrofibras sintéticas que corresponde a Etapa 2 desta pesquisa e, seus resultados séo

apresentados a seguir.

5.8 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV) E
ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DISPERSIVA (EDS) DAS
MACROFIBRAS

A seguir serdo apresentados os resultados de MEV-FEG para as duas fibras polimericas
estruturais analisadas nesta pesquisa. Estas analises preliminares serviram para balizar o

restante da pesquisa buscou compreender a utilizacdo da fibra em fungdes estruturais.
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Na Figura 45, se observa a superficie dos filamentos da macrofibra A com amplia¢Ges
de 50x (a) e (d), ampliagdes de 250x (b) e (e), e ampliacdes de 1.000x (c) e (d), para amostras

sem o tratamento superficial (a) (b) (c) e com o tratamento superficial com GO (d) (e) (f).
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Figura 45. Imagens obtidas por MEV-FEG da macrofibra A. (a) sem tratamento com ampliac¢éo de 50x.
(b) sem tratamento com ampliacéo de 250x. (c) sem tratamento com ampliagdo de 1.000x. (d) com
tratamento e ampliacdo de 50x. (e) com tratamento e ampliacéo de 250x. (f) com tratamento e ampliacéo
de 1.000x.

A Figura 45 apresenta a morfologia de macrofibra A, as amplia¢Ges superiores (a) (b)
(c) destacam os filamentos da fibra na forma comercial, sem tratamento. Pode-se observar a
linearidade da amostra, caracteristica do processo de extrusdo, naimagem (c) pode se identificar
elementos granulares o que pode se caracterizar como uma alguma deficiéncia do processo de
producdo ou com a presenca de algum tipo de impureza. Cardoso e Andrade (2009) comentam
que produtos granulares identificados em polimeros é um indicio de contaminagdo das amostras
no processo de producéo.

J& nas micrografias (d) (e) (f), da Figura 45, séo apresentadas amplia¢des da macrofibra

A apos o tratamento. Observa-se que a deposicdo de GO na superficie da fibra devido a
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mudanca de textura. Na micrografia da Figure 43 (f) é possivel identificar as nanofolhas de GO
e a sua heterogeneidade junto a superficie da fibra.
Na Figura 46, sdo apresentadas as ampliacdes da macrofibra B sem tratamento (a) (b)

(c) e com tratamento superficial (d) (e) (f).
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Figura 46. Imagens obtidas por MEV-FEG da macrofibra B. (a) sem tratamento com ampliacao de 50x.
(b) sem tratamento com ampliacdo de 250x. (c) sem tratamento com ampliacédo de 1.000x. (d) com
tratamento e ampliacdo de 50x. (e) com tratamento e ampliacéo de 250x. (f) com tratamento e ampliacao
de 1.000x.

Nas micrografias (a), (b) e (c) da Figura 46 sdo apresentadas as ampliacBes para
macrofibra B sem o tratamento. Observa-se a continuidade do filamento da fibra, também s&o
identificadas ranhuras e fissuras longitudinais na sua superficie da fibra. As micrografias da
Figura 46 (d), (e) e (f) identificam a macrofibra B apds a realizacdo do tratamento, nas
ampliacBes (d) e (e) se observa a continuidade da camada de revestimento de GO e 0s
enrugamentos na superficie da fibra, j& na ampliagdo (f) sdo identificadas as nanofolhas de

Oxido e a sua distribuicdo na superficie de macrofibra B.
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Quanto maior for a deposicao de GO na superficie da fibra melhor sera a sua interacdo
com a pasta de cimento nos concretos e argamassas reforcados com as fibras. Uma vez que a
incorporacdo acelera a hidratacdo do cimento, conforme Li et al. (2017), aumentando a
densidade dos compdsitos cimenticios na regido com presenca da nanoparticula, como sugerem
Sanglakpam e Rizwan (2020). O efeito ligante e a densificacdo da matriz estdo diretamente
relacionados a qualidade dos produtos de hidratagdo do cimento Portland, com isso gerando
produtos de melhor resisténcia e durabilidade.

Desta forma, a seguir serdo apresentados os resultados de EDS para as macrofibras
sintéticas. Na Figura 47 sdo apresentados os resultados da macrofibra A em amostras sem o
tratamento superficial e com o tratamento superficial com GO em diferentes pontos da

superficie da amostra.
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Figura 47. Resultados de EDS para a macrofibra A. (a) micrografia da superficie da fibra sem tratamento
destacando os pontos analisados, (b) elementos que compdem os pontos analisados para a fibra sem
tratamento, (c) micrografia da superficie da fibra com tratamento destacando os pontos analisados, (d)
elementos que compdem os pontos analisados para a fibra com tratamento.

As micrografias (a) e (b) da Figura 47 demonstram a superficie da amostra sem
tratamento e os resultados para os pontos selecionados para o espectro. Observa-se uma amostra
com elementos homogéneos e predominantemente constituida por C (95 %), uma vez que 0
polipropileno que constitui a fibra ndo apresenta grupos oxigenados em sua constituicéo.

Ja nas micrografias das fibras com tratamento Figura 47 (c) e (d) observa-se diferencas
entre 0s pontos 1 e 2 do espectro. Assim, comprova-se a heterogeneidade da superficie ja
identificada nas micrografias de MEV-FEG. No espectro 1 a razdo entre C/O € de 2,8, ja no
espectro 2 a composicao dos elementos foi idéntica a macrofibra sem tratamento.
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Essa heterogeneidade superficial, apresentando superficies lisas e rugosas, pode

prejudicar uma futura aplicacdo em concretos reforgcados, como ja indicado por Singh, Shukla

e Brown (2004). As fibras de polipropileno tém uma ligacdo fraca com a matriz cimenticia

devido a sua superficie lisa, 0 que ndo permite o desenvolvimento de atrito suficiente com a

matriz, desta forma a modificag&o superficial das fibras contribuem para uma maior na ligagao.

A Figura 48 apresenta os resultados para a macrofibra B em amostras sem o tratamento

superficial e com o tratamento superficial, com GO em diferentes pontos da superficie da

amostra.

cps/eV

Elementos %
C 99
0] 0

cps/eV

Elementos %
C 71
0] 22

(d)

Figura 48. Resultados de EDS para a macrofibra B. (a) micrografia da superficie da fibra sem tratamento
destacando os pontos analisados, (b) elementos que compdem os pontos analisados para a fibra sem
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tratamento, (c) micrografia da superficie da fibra com tratamento destacando os pontos analisados, (d)
elementos que compdem o0s pontos analisados para a fibra com tratamento.

A Figura 48 (a) e (b) apresentam os resultados para a macrofibra B sem tratamento nos
pontos do espectro que demonstram homogeneidade na distribuicdo dos elementos
constituintes, possuindo em média 99 % C, caracteristico de um polimero néo reciclado.

Nos espectros das fibras com o tratamento, apresentadas nas Figura 48 (c) e (d), observa-
se a presenca de O junto as amostras, resultando em uma razdo média de C/O igual a 3,22,
demostrando uma melhor interacdo com a superficie da fibra de polipropileno, por apresentar
uma maior quantidade de C em sua superficie.

Ainda pode ser observado na Figura 48 (a) pequenas ranhuras na superficie da
macrofibra, o que pode ter contribuido para a deposi¢do de GO durante o tratamento. Lamba,
Raj e Singh (2024) indicam que pequenas fissuras na superficie das fibras contribuem no
fortalecimento da interface com a matriz.

As analises de MEV-FEG e EDS indicaram os melhores resultados para macrofibra B,
apresentando melhor homogeneidade na distribuigdo de GO na sua superficie e melhores dados
quantitativos em relacdo ao percentual de GO depositado. Os resultados se mostraram
promissores para sua aplicacdo em concretos, podendo contribuir para a producdo de materiais
mais duraveis. Sendo selecionada para a continuidade da pesquisa na aplicacdo em concretos

estruturais.

59 ANALISE TERMICA POR CALORIMETRIA EXPLORATORIA
DIFERENCIAL (DSC) DAS MACROFIBRAS ELEITAS PARA UTILIZACAO

Apbs os ensaios de avaliacdo da qualidade de deposicdo observou-se os melhores
resultados para a macrofibra B, sendo desenvolvido o ensaio de DSC exclusivamente para essas
amostras, que deram continuidade ao desenvolvimento experimental deste trabalho.

Da mesma forma como relatado para as microfibras, os estagios de aquecimento da
amostra de macrofibras também demonstraram comportamento semelhante, mantendo o
comportamento, com isso, neste Capitulo serdo apresentados os valores referentes ao segundo
aquecimento das amostras, enquanto o grafico e os valores para o primeiro aguecimento sdo
apresentados no Apéndice A.

A Figura 49 apresenta as curvas do segundo aquecimento das amostras de macrofibras

e, na Tabela 16, sdo apresentados os valores obtidos durante o ensaio de DSC e utilizados para
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determinar o indice de cristalinidade (Xc) das amostras de macrofibras de polipropileno,
considerando a temperatura de fusdo (Tm), a entalpia de fusdo (AHm) e a temperatura de

cristalizacéo (Tc).
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Figura 49. Termogramas de aquecimento DSC das macrofibras .
Tabela 16. Propriedades térmicas das amostras de macrofibras.
Amostra Tc(°C) Tmz (°C) AHm2 (J.g7) Xcz (%)
Macrofibra (MF) 114,9 161,6 87,9 42,1
Macrofibra/GO (MF/GO) 113,2 163,5 69,1 33,1

*2 correspondente ao segundo aquecimento.

Ao serem avaliados os resultados obtidos no ensaio de DSC para as amostras de
macrofibra, observa-se que as temperaturas de cristalizacdo (Tc) e as temperaturas de fusao
(Tm) apresentaram estabilidade quando comparadas.

O mesmo comportamento ndo é observado para a entalpia de fusdo (AHm) e para o
indice de cristalinidade (Xc), que apresentaram reducdo de 21 % quando comparadas as
amostras MF e MF/GO, mesma reducédo encontrada para as microfibras (F e F/GO).

Yilmaz, Ozkan e Giiner (2024) comentam, ao analisar as propriedades térmicas de
amostras de polipropileno, que ao serem adicionadas cargas ao material a quantidade de
polimero tende a diminuir, isso reduz os niveis da entalpia de fusdo e do indice de cristalizagéo,

indo ao encontro com Liu et al. (2013) que sugerem que o grafeno interrompe parte das ligagdes
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do polimero, gerando reducéo na cristalinidade da matriz e consequentemente reducdo das suas
propriedades mecanicas, devido a geragao de cadeias confinadas nédo interconectadas.

Por mais que esse comportamento indique alteracdo nas propriedades mecanicas das
macrofibras, que passaram pelo tratamento com GO, essa tendéncia ndo se concretizou nos
ensaios mecanicos realizados em concretos reforcados com a macrofibra e que poderdo ser

vistos a seguir.

5.10 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV) E
ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DISPERSIVA (EDS) DO CONCRETO
REFORCADO COM MACROFIBRA

Para avalizacdo dos concretos reforcados, foram utilizandas exclusivamente as
macrofibras B, realizado o ensaio de arrancamento e, posteriormente as amostras foram
preparadas para a realizacdo de MEV-FEG e EDS, com o intuito de identificar os principais
elementos e distribuicdo dos concretos reforgcados com macrofibras analisados.

As micrografias de MEV-FEG com ampliacbes dos concretos reforcados com

macrofibras sem tratamento e com tratamento sao apresentadas na Figura 50.
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Figura 50. Imagens obtidas por MEV-FEG dos concretos reforgados com macrofibras sem tratamento
(MFRC) e com o tratamento (MFRC/GO). (a) sem tratamento com ampliacdo de 50x. (b) sem tratamento
com ampliacdo de 500x. (c) sem tratamento com ampliagdo de 1.000x. (d) com tratamento e ampliagdo de

50x. (e) com tratamento e ampliacdo de 500x. (f) com tratamento e ampliacdo de 1.000x.

Nas micrografias (a), (b) e (c) da Figura 50 é possivel identificar os concretos
produzidos com a macrofibra sem o tratamento superficial com 6xido de grafeno. Nota-se a
desfiacdo da macrofibra, o que pode ser gerado pela tensdo de arrancamento gerada durante o
ensaio, a formacéo de vazios entre os fios da macrofibra (c), bem como a formagéo de vazios
entre a fibra e a matriz (c) que aparentemente se formaram pela dificuldade de interacéo entre
a pasta e a fibra.

Garcia-Diaz et al., (2021) também identificaram desalinhamentos das fibras sintéticas
utilizadas apds o ensaio de arrancamento e concluiu que esse efeito se deve pela forma de sua
conformagdo. A maioria das fibras sintéticas sdo constituida por filamentos e esses se
comportam como fibras individuais dentro do concreto, inclusive com diferentes interagdes.

As micrografias (d), (e) e (f) da Figura 50 apresentam os concretos reforcados com a
macrofibra tratada. Se identificam superficies com maior homogeneidade, uma menor
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quantidade de espacos vazios entre a fibra e a pasta, levando a crer que houve uma melhor
interacdo fibra-matriz gracas a presenca do GO na superficie da macrofibra. Da mesma forma,
assim como o que ja é reconhecido na literatura como efeito do tratamento superficial por
deposicdo em microfibras (LU; ZHAO; LU, 2018; LU; YAO; LEUNG, 2019; LI et al., 2022),
pode se assemelhar na utilizacdo de macrofibras sintéticas.

Na Figura 51 sdo apresentados os resultados de EDS com as micrografias analisadas dos

concretos reforcados e cinco pontos de cada amostra com os principais elementos identificados.
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2 3 4 5
C 24 47 33 19 39
o] 40 38 44 50 39
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Si 2 0 1 1 1
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Figura 51. Mapa de identificacdo dos espectros e seus elementos. (a) Concreto Reforcado com Macrofibra
sem tratamento (MFRC). (b) elementos dos espectros para MFRC. (c) Concreto Refor¢cado com
Macrofibra com tratamento de GO (MFRC/GO). (d) elementos dos espectros para MFRC/GO.

Nas Figuras 51 (a) e (b) séo identificados os espectros e seus respectivos pontos para
amostra de concreto refor¢ado com fibras em tratamento (MFRC). Para os espectros dos pontos
1, 2, 3 e 5 que se localizam sobre a fibra é apresentado uma concentracdo de C, O e Ca mais
equilibrada, enquanto para o espectro 4 localizado junto a matriz apresenta o maior percentual

de O e 0 menor percentual de C.
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Ao analisar a amostra de concreto reforcado com fibra e 6xido de grafeno (MFRC/GO)
se identifica que os pontos sobre a fibra e na interface (pontos: 6, 7, 8 e 10) apresentam elevada
concentracdo de C e O, elementos presentes na fibra e no GO.

Jano ponto 9, localizando junto a matriz se identifica elevada concentracdo de Ca, fruto
da hidratagdo do cimento. Lamba, Raj e Singh (2024) indicam que na matriz & base de cimento
sdo identificados silicio e calcio cristalino, o silicato de célcio hidratado e o hidroxido de célcio
sdo principais produtos de hidratagéo.

Comparando as amostras (MFRC e MFRC/GO) observa-se a densificacdo dos
elementos presentes gerados na hidratagdo do cimento, conforme ja relatado por Wang, Jiang e
Wu (2016) quando utilizado o GO, assim como pode se constatar anteriormente com a
utilizacdo das microfibras por Cecconello e Poletto (2023). Deste modo o GO presente na
superficie da fibra contribui na reducao de vazios na interface macrofibra-matriz e contribui na
hidratacdo do cimento, fato observado pela presenca de Ca na regiao.

Culminando em uma interacdo mecéanica e quimica entre a matriz e o seu refor¢co o que
proporcionando uma combinacdo de ligacdes e afetam diretamente as propriedades mecanicas
(SHAFEI et al., 2021).

5.11 ENSAIO DE ARRANCAMENTO DO CONCRETO REFORCADO COM
MACROFIBRAS

Os resultados extraidos no ensaio de arrancamento sdo apresentados a seguir, assim
como a sua interpretacdo e relacdo com o indice de abertura de fissuras. Inicialmente na Figura
51 séo apresentadas as curvas geradas, e a nuvem de dados das amostras, para a forca de

arrancamento versus deslocamentos obtidos.
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Figura 52. Resultados de forga de arrancamento versus deformacgdo para macrofibra sem tratamento.

A Figura 52 apresenta a nuvem de dados gerada a partir dos 17 corpos de prova
analisados e a média dos dados obtidos no ensaio de arrancamento, para a macrofibra sem
tratamento superficial, podendo se identificar a relacdo entre forca de arrancamento (N) e a
deformacédo (mm).

Para os concretos refor¢cados com a macrofibra sintéticas sem tratamento se identifica a
formacdo de uma onda ap6s o pico de resisténcia ao arrancamento atingido como € reconhecido
na literatura (SIGRUNER; MUSCAT; STRUBBE, 2021; YUAN et al., 2024).

Se observa também que os dados apresentam uma maior dispersdo em relacdo a média
obtida, a partir da deformacdo de 2 mm e, a forca média maxima se localiza proxima a
deformacéo de 2,5 mm, o que também foi identificado por Rocha, Cardoso e Bitencourt Junior
(2023) em sua pesquisa, que a forca de arrancamento méaxima se deu entre 2,5 e 3 mm de
deformacéo.

Ao utilizar macrofibras sintéticas Rocha, Cardoso e Bitencourt Junior (2023) comentam
que, o baixo mddulo de elasticidade e a sua hidrofobicidade sdo responsaveis pela baixa ligacdo
friccional entre a fibra e a matriz. Ainda complementam que a superficie corrugada dessas fibras
contribui para uma maior interagdo com a matriz, o que explica o formato de “onda” no ensaio
de resisténcia ao arrancamento apos alcancgar o pico.

Na Figura 53 séo apresentados os resultados obtidos para a macrofibra com tratamento

superficial com Oxido de grafeno.
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Figura 53. Resultados de forca de arrancamento versus deformacéo para macrofibra com tratamento.

A nuvem de dados gerada para os dados da macrofibra com tratamento e a sua media,
junto ao grafico de Forca (N) e Deformacéo (mm) das amostras sdo apresentadas na Figura 53.

E possivel identificar na Figura 53 uma menor dispersdo dos dados das amostras até
uma deformacéo de 3,0 mm, seguida pela formacéo de onda de algumas amostras. Também é
observado que a média da tensdo maxima de arrancamento se localiza proxima a deformacéo
de 3,0 mm.

As diferencas identificadas nos ensaios de arrancamento das macrofibras sem
tratamento e com tratamento podem estar relacionadas a alteracdo da interface macrofibra-
matriz, causando menor dispersdo dos resultados e aumento a forca de arrancamento e o
deslocamento das amostras. Isto esta de acordo com os resultados de Garcia-Diaz et al. (2021)
gue indicam ganhos na resisténcia ao arrancamento para macrofibras que passaram pelo
tratamento com modificagéo superficial.

Os ganhos apresentados podem inclusive alterar os estagios mencionados por Hampe et
al. (1995) e Sigrlner, Muscat e Strubbe (2021), que ocorrem na realizacdo do ensaio de
arrancamento de fibra Unica para fibras sem tratamento e com o tratamento.

Na Figura 54 é apresentado o comportamento linear do ensaio de arrancamento

mencionado por Yuan et al. (2024), que compreende o estagio elastico até o valor critico (Tm)
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e o deslocamento maximo até a queda de resisténcia (6m), considerando o deslocamento da

prensa e o relacionando com a abertura de fissuras.
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Figura 54. Resultados de forca de arrancamento versus deformacéo para macrofibra com tratamento.

A Figura 54 apresenta o comportamento elastico simplificado para os concretos
reforcados com macrofibras com tratamento e sem tratamento, submetidos ao ensaio de
arrancamento.

Para as duas amostras, MFRC e MFRC/GO, ¢ apresentada a relacdo entre Forca (N) e
Deformacdo (mm). Ao compararmos as retas geradas é possivel identificar a alteracdo na
inclinacdo da reta para as amostras MFRC/GO, produzindo um angulo menor que as amostras
sem tratamento. A modificacdo da reta neste regime compreende um acréscimo de resisténcia
ao arrancamento de 7 % e um aumento no deslocamento em 11 %. Refletindo diretamente no
comportamento das amostras para todos os estagios ja mencionados por Yuan et al. (2024),
uma vez que amostras que apresentam um maior deslocamento antes da fase de amolecimento
(Estagio 2) tendem a aumentar o deslocamento até a fase de desvinculagdo da interface (Estagio
3) seguindo o modelo tri-linear.

A partir das deformagdes obtidas nos intervalos 0,5 mm, 1,5 mm, 2,5 mm e 3,5 mm,
juntamento com a forca de arrancamento (N) dos respectivos deslocamentos, é possivel
determinar a resisténcia residual para o controle tecnologico dos concretos reforcados com as
macrofibras nos intervalos fros, fris, fro5, fr3s. As forgas de arrancamento para frn, bem como

0 desvio padrdo das amostras sdo apresentadas na Figura 55.
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Figura 55. Resultados da forca de arrancamento e fRn para macrofibras sem tratamento e com
tratamento.

Na Figura 55 sdo apresentados os resultados da for¢a de arrancamento para os intervalos
frn considerando o deslocamento do equipamento e associando esse deslocamento a abertura
de fissuras para a macrofibra sem tratamento e com tratamento com GO.

Se observa que quanto maior o deslocamento maior é a forca de arrancamento até frzs
e os resultados obtidos para a macrofibra com tratamento se sobressaem em todos os intervalos
analisados, além de apresentarem um menor desvio padrdo das amostras entre 0s grupos.

Essas modificacOes sdo decorrentes do processo de tratamento realizado, como indica
Hua et al. (2024), a alteracdo da superficie das fibras torna a morfologia interfacial e a
resisténcia de ligacdo entre as fibras e a matriz de cimento muito mais fortes, explorando
intensivamente o potencial de reforco das fibras.

Ja no deslocamento frs 5 se observa uma maior diferenca entre as amostras analisadas,
intervalo o qual a macrofibra com tratamento (MFRC/GQO) apresenta maior forca de
arrancamento, uma vez que o valor critico (tm) deste conjunto de amostras se encontra préximo
ao deslocamento de 3,5 mm. Devido a alteracéo do estagio elastico das amostras MFRC/GO o
seu deslocamento maximo até a queda de resisténcia (6m) € de 3,20 mm, enquanto nas amostras
MFRC o deslocamento maximo (dm) se encontra em 2,85 mm, indicando que para frss as
amostras MFRC ja se encontram em um estagio de atenuagdo avancado e com maior reducao

na sua resisténcia residual.
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Ap0s 0 deslocamento maximo (dm) € proporcionalmente o valor de tensao critico (tm),
inicia-se o estagio de atenuacdo de modo que a sua resisténcia residual é uma funcéo da tenséo
de atrito na regido da interface fibra-matriz (SIGRUNER; MUSCAT; STRUBBE, 2021).

A fim de avaliar os resultados obtidos para os deslocamentos frn, foram verificadas as
significancias dos tratamentos, por meio da andlise de varidncia ANOVA com nivel de
confianga 95 %. As analises entre grupos para cada intervalo se encontram no Apéndice B, o

resumo das andlises é apresentado na Tabela 17.

Tabela 17. Resumo dos dados de ANOVA.

Sem tratamento Com tratamento ANOVA: Entre Grupos
fR DP DP
Forcamédia(N) (N)  Forcamédia(N) (N) valor-P Anélise
0,5 80,21 25,95 89,97 18,17 0,204529 Nao significativo
1,5 146,61 20,76 150,60 14,84 0,51584 Nao significativo
2,5 171,67 31,84 186,32 15,37 0,089467 Nao significativo
35 151,17 56,11 187,93 19,61 0,013279 Significativo

Na Tabela 17 sdo apresentados os dados da analise de variancia de forma resumida,
identificando a forca média de arrancamento, o seu desvio padrédo, o valor-P e a anélise entre
grupos para cada deformacao ou abertura de fissura.

Se identifica que os maiores valores de forca de arrancamento estdo no grupo com
tratamento em todos os deslocamentos, assim como apresentam menores valores para 0s
desvios padrdes obtidos. Poréem, o tratamento ndo apresenta diferenca significativa para 95 %
de confianca nos intervalos fros, fris, fr2,5; ha de se ressaltar que para o intervalo fro 5 a analise
entre grupos resultou em valor-P de 8,9 %, ou seja para uma analise com 90 % de confianca
esse valor seria considerado significativo.

Isso se deve pelo fato de que quanto maior for o deslocamento, maior seré a diferenca
entre as amostras (MFRC e MFRC/GO), devido a diferenca de inclinacdo da reta do
comportamento elastico, indo ao encontro com a relacdo tri linear que conduz o comportamento
dos compositos reforcados com fibra ja mencionados anteriormente.

Ja ao ser analisado o intervalo frss, que corresponde a maior abertura de fissura
analisada, o tratamento superficial com Oxido de grafeno se apresentou significativo,
demostrando a alteracdo entre os grupos analisados, uma vez que para este deslocamento as
amostras MFRC/GO estdo muito proximas do seu deslocamento maximo (dm), enquanto as
amostras MFRC estdo a uma distancia maior de seu deslocamento maximo (dm) e,

consequentemente, sua forca residual depende unicamente da tenséo de atrito entre a fibra e a
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matriz, que se apresenta fragilizada devido a deformacdo avancada, potencializada pela

superficie lisa da macrofibra sem tratamento.

5.12 DETERMINACAO DA TENSAO DE CISALHAMENTO DO
CONCRETO REFORCADO COM MACROFIBRAS

A partir dos valores da forca de arrancamento que foram obtidos e os dados de
caracterizacdo das macrofibras, foi possivel identificar o seu didametro efetivo, e determinar a
tensdo de cisalhamento residual para cada abertura de fissura correspondente, o que pode
contribuir para o dimensionamento de concretos reforgados com macrofibras.

Os valores da tensdo de cisalhamento média residual e o desvio padrdo para cada
abertura de fissura sdo apresentados na Figura 56, e a linha de tendéncia gerada com os dados

de tensdo de cisalhamento para as amostras é apresentada na Figura 57.
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Figura 56. Tensdo de cisalhamento e fRn para macrofibras sem tratamento e com tratamento.
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Figura 57. Linha de tendéncia da tensdo de cisalhamento e frn para macrofibras sem tratamento e com
tratamento.

A resisténcia ao cisalhamento residual € um indice eficaz para analisar o efeito benéfico
da fibra no desempenho ao cisalhamento pés-fissuracdo (AHMAD et al., 2020), uma vez que a
presenca de fibras aumenta a resisténcia ao cisalhamento do concreto (HE; BIOLZI,
CARVELLI, 2024).

Na Figuras 56 pode se identificar que o tratamento superficial realizado nas macrofibras
também podem contribuir para 0 aumento da tensdo de cisalhamento residual, nos intervalos
fros, frs, fros 05 ganhos giram entorno de 3 % a 11 %, porém para o deslocamento frs 5, onde
o desenvolvimento da fissuracdo é maior e a tensdo de cisalhamento residual esta diretamente
relacionada ao atrito entre a fibra e a matriz, esse ganho chega a 20 %.

E identificado na linha de tendéncia das amostras, apresentado na Figura 57, que quanto
maior for a abertura de fissura, maior é o distanciamento entre as amostras sem tratamento e
com tratamento. Quando s&o analisadas as equagdes geradas para o desenvolvimento da linha
de tendéncia, é observado que a equacdo correspondente as macrofibras com tratamento gerou
um coeficiente de correlagdo de 97,8 %, enquanto a equagdo correspondente as macrofibras
sem tratamento gerou um coeficiente de 82,6 %, demonstrando que as macrofibras com
tratamento geram uma menos dispersdao nas amostras ao longo dos intervalos analisados, além
de gerar tensdes de cisalhamento superiores.

As diferencas mencionadas acima podem ser observadas na Tabela 18 que resume os

valores de ANOVA. As analises entre grupos para cada intervalo se encontram no Apéndice C.
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Tabela 18. Dados da ANOVA para tensdo de cisalhamento.

Sem tratamento Com tratamento ANOVA: Entre Grupos
fR Tensdo de Cisalhamento DP Tensdo de Cisalhamento DP valor-P Anlise
(MPa) (MPa) (MPa) (MPa)
0,5 1,48 0,48 1,66 0,33  0,204529346 Ndo significativo
1,5 2,70 0,38 2,78 0,27  0,515839621 Nao significativo
2,5 3,16 0,59 3,43 0,28  0,089466687 Nao significativo
35 2,79 1,03 3,46 0,36 0,013279373  Significativo

A Tabela 18 apresenta os valos da tensdo de cisalhamento das amostras para cada

intervalo que corresponde a abertura de fissura. Como esse dado é calculado por meio de duas

constantes (diametro da fibra e comprimento embebido) os valos apresentados seguem o

comportamento apresentado na Tabela 17. Porém é possivel identificar a tensdo de

cisalhamento residual média para os intervalos fros, fris, fr2,5, fr3s.
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6 CONCLUSAO

Essa pesquisa buscou avaliar os efeitos do uso de dxido de grafeno como recobrimento
superficial em fibras sintéticas, para utilizacgio em concretos reforcados com fibra,
compreendendo o processo de beneficiamento de microfibra e macrofibras, bem como o seu
efeito junto a matriz. Ao término das duas etapas, pode-se compreender melhor a interacdo do
fibra-GO-matriz e suas melhorias em ambas as fibras avaliadas.

A deposicdo superficial de 6xido de grafeno pelo método de ultrassonificacdo é mais
eficiente quando a solucéo é aquecida a uma temperatura de 80 °C. Isto aumenta a relacdo C/O
em 47 % em comparacdo com a microfibra néo tratada, indicando maior deposicéo de 6xido.

Ao analisar a microestrutura das misturas de concreto reforcadas com microfibras, os
resultados apresentados indicam diferentes formacg6es dos produtos de hidratacdo do cimento
préximos a matriz e a zona de transicdo fibra-matriz, apresentando uma reducao de vazios na
regido causada pela presenca de produtos de hidratacdo e nanofolhas de 6xido de grafeno.

Quando o GO ¢ adicionado como nanocarga as misturas, ele se dispersa na mistura e
atua sobre as particulas de cimento de forma homogénea e na formacdo de C-S-H interno e
externo. Porém, com o tratamento realizado nas fibras sintéticas, o0 GO € induzido a atuar em
sua superficie, o que contribui para atingir o ponto mais sensivel das misturas, a zona de
transicdo fibra-matriz, criando pontos de nucleacdo nesta area e irradiando produtos de
hidratacdo mais complexos e com melhor cristalinidade, adensando a regido, o que gera
produtos com menor interacdo com agua e consequentemente concreto com maior durabilidade.

Ao avaliar as propriedades fisicas do concreto, pode-se observar que o concreto com
adicdo de microfibras (FRC e FRC/GO) teve reducdo na resisténcia a compressdo, ja a
resisténcia a tracdo por flexdo das amostras permaneceu préxima a amostra com microfibra sem
tratamento, mesmo com a identificacdo que o tratamento causou reducdo do indice de
cristalinidade no polimero da fibra e consequentemente causando a reducdo de suas
propriedades mecénicas. A interacdo com a agua nas amostras foi modificada, reduzindo a
absorcdo de 4gua por acao capilar em até 62 %, representada pelo seu coeficiente, e aumentando
a altura capilar das amostras contendo éxido de grafeno.

J& na avaliacdo da deposi¢do de 0xido de grafeno nas macrofibras sintéticas é possivel
identificar que existem diferencas na deposicdo dependendo das caracteristicas da fibra. A
macrofibra B, com maior de teor de C na sua composic¢éo, apresentou maior homogeneidade de

GO na deposicao superficial e uma relagdo C/O, 13 % a mais em relagdo a macrofibra A.
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A microestrutura dos concretos reforgcados com macrofibras indica alteracdes com a
presenca de GO na superficie das fibras, como a reducdo de vazios junto a interface macrofibra-
matriz e a reducdo do desalinhamento das macrofibras, o que também pode ser observado
durante o ensaio de arrancamento, de modo que as macrofibras tratadas apresentaram uma
maior resisténcia ao longo dos deslocamentos analisados, obtendo o melhor comportamento
para um deslocamento de 3,5 mm. A melhora no comportamento mecénico de tragdo ao
arrancamento foi observado para as amostras MFRC/GO, apesar de se identificado que o
tratamento superficial altera o indice de cristalinidade da macrofibra e, por consequéncia, tende
a reduzir sua resisténcia a tracéo.

Ao final pode-se calcular a tensdo de cisalhamento das macrofibras sintéticas para os
deslocamentos fros, fri5, fr25 € frR35, 0 que pode contribuir no projeto de dimensionamento de
concretos reforcados com fibra.

Por fim identificou-se que o uso do 6xido de grafeno como recobrimento superficial em
fibras sintéticas possui um campo promissor para investigacdo uma vez que, para microfibras
e macrofibras, o 6xido melhora a interacdo entre a fibra e a matriz o que pode representar um

uso mais eficiente contribuindo para a durabilidade dos concretos reforcados com fibras.

6.1 TRABALHOS FUTURQOS

Como possiveis temas para trabalhos futuros sobre concretos reforcados com fibras
tratadas com 6xido de grafeno podem ser abordados:

a) Andlise da porosidade e determinacdo da area superficial da zona de transi¢do fibra-
matriz;

b) Determinar a influéncia entre as propriedades mecanicas da fibra e a interacdo com a
matriz compreendidos no esforco de arrancamento;

c) A avaliagdo de concretos reforcados com fibras hibridas, utilizando microfibras e
macrofibras com e sem o tratamento de 0xido de grafeno por deposicao;

d) Analise de concretos hibridos em diferentes resisténcias da matriz cimenticia;

e) A avaliacdo da durabilidade de concretos reforcados com fibras hibridas que passaram

por tratamento por deposicdo com 6xido de grafeno.
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APENDICE A - ANALISE TERMICA POR CALORIMETRIA
EXPLORATORIA DIFERENCIAL (DSC) DAS FIBRAS
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Figura 58. Termogramas do primeiro aquecimento DSC da microfibra.
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Tabela 19. Propriedades térmicas das amostras de microfibra e macrofibra.
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Amostra Tm(°C)  AH1(J.g%) Xci (%)  Tc(°C) Tm(°C) AH(J.gY)  Xcz2 (%)
Microfibra (F) 249,5 41,2 31,7 206,9 246,1 34,7 26,7
Microfibra/GO
(FIGO) 250,9 37,9 29,2 207,1 246,6 27,4 21,1

. 157,1
Macrofibra (MF) 1705 120,1 57,5 1149 161,6 87,9 42,1

Macrofibra/GO 164,5
91,7 43,9 113,2 163,5 69,1 33,1

(MF/GO) 171,7
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APENDICE B - DADOS ESTATISTICOS DA RESISTENCIA AO
ARRANCAMENTO

Tabela 20. Dados da resisténcia ao arrancamento para deslocamento fR0,5.

Resisténcia ao arrancamento da macrofibra

fR: Ft méaxima
0,5
Sem Tratamento  Com Tratamento
CP1 67,797 93,308
CP2 84,921 124,06
CP3 90,163 77,932
CP4 72,689 87,018
CP5 71,641 77,932
CP6 76,534 70,593
CP7 98,201 106,94
CP8 53,469 101,35
CP9 70,243 69,894
CP10 67,797 113,23
CP11 55,216 62,555
CP12 74,437 94,706
CP13 52,77 85,62
CP14 87,717 76,883
CP15 72,689 63,254
CP16 163,9 102,74
CP17 103,44 99,948
CP18 111,48
Média 80,213 89,969
Sd 25,955 18,169

Tabela 21. ANOVA dos ensaios de arrancamento para deslocamento fRO0,5.

RESUMO
Grupo Contagem  Soma Média  Variancia

Sem tratamento 17 1363,624 80,21318 673,661
Com tratamento 18 1619,443 89,96906 330,1236
ANOVA

Fonte da variacéo SQ o] MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 832,1205 1 832,1205 1,675341 0,204529 4,139252
Dentro dos grupos 16390,68 33 496,6872

Total 17222,8 34




Tabela 22. Dados da resisténcia ao arrancamento para deslocamento fR1,5.

Resisténcia ao arrancamento da macrofibra

fR:

Ft maxima
15
Sem Tratamento Com Tratamento
CP1 144,33 150,62
CP2 155,51 183,47
CP3 153,42 146,43
CP4 136,64 140,49
CP5 116,02 143,63
CP6 137,69 133,15
CP7 148,52 152,02
CP8 132,1 161,8
CP9 156,56 146,43
CP10 134,89 162,5
CP11 127,91 133,85
CP12 148,17 169,84
CP13 133,5 139,79
CP14 151,67 123,71
CP15 138,04 143,28
CP16 211,43 168,09
CP17 166 156,56
CP18 155,16
Média 146,612 150,601
Sd 20,762 14,844

Tabela 23. ANOVA dos ensaios de arrancamento para deslocamento fRO0,5.

RESUMO
Grupo Contagem  Soma Média  Variancia

Sem tratamento 17 2492,4 146,6118 431,0436
Com tratamento 18  2710,82 150,6011 220,3555
ANOVA

Fonte da variacéo SQ o] MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 139,1416 1 139,1416 0,431437 0,51584 4,139252
Dentro dos grupos 10642,74 33 322,5073
Total 10781,88 34
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Tabela 24. Dados da resisténcia ao arrancamento para deslocamento fR2,5.

Resisténcia ao arrancamento da macrofibra

fR: .
25 Ft maxima
Sem Tratamento Com Tratamento
CP1 182,77 186,27
CP2 184,52 219,12
CP3 191,86 189,06
CP4 159,01 172,29
CP5 116,37 181,37
CP6 174,73 162,5
CP7 73,039 181,02
CP8 182,07 197,45
CP9 201,29 186,62
CP10 181,02 187,32
CP11 167,4 167,05
CP12 173,69 201,29
CP13 191,16 174,04
CP14 181,37 179,28
CP15 178,23 170,54
CP16 201,99 215,97
CP17 177,88 1943
CP18 188,36
Média 171,671 186,325
Sd 31,841 15,372

Tabela 25. ANOVA dos ensaios de arrancamento para deslocamento fR2,5.

RESUMO
Grupo Contagem  Soma Média  Variancia

Sem tratamento 17 2918,399 171,6705 1013,866
Com tratamento 18 3353,85 186,325 236,2888
ANOVA

Fonte da variacéo SQ gl MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 1877,559 1 1877559 3,061424 0,089467 4,139252
Dentro dos grupos 20238,77 33 613,2961
Total 22116,33 34
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Tabela 26. Dados da resisténcia ao arrancamento para deslocamento fR3,5.

Resisténcia ao arrancamento da macrofibra

fR: Ft maxima
3,5
Sem Tratamento Com Tratamento
CP1 179,63 192,91
CP2 131,05 220,86
CP3 200,94 194,65
CP4 150,27 170,19
CP5 68,146 194,65
CP6 171,94 161,45
CP7 116,37 164,25
CP8 196,75 182,77
CP9 201,99 204,09
CP10 192,91 172,99
CP11 179,28 199,2
CP12 80,378 197,45
CP13 212,48 180,33
CP14 177,88 195
CP15 185,22 141,88
CP16 14,678 205,14
CP17 110,08 208,98
CP18 196,05
Média 151,176 187,936
Sd 56,115 19,611

Tabela 27. ANOVA dos ensaios de arrancamento para deslocamento fR3,5.

RESUMO
Grupo Contagem  Soma Média  Variancia

Sem tratamento 17 2569,992 151,176 3148,899
Com tratamento 18  3382,84 187,9356 384,6076
ANOVA

Fonte da variacéo SQ o] MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 11813,92 1 11813,92 6,849164 0,013279 4,139252
Dentro dos grupos 56920,71 33 172487
Total 68734,62 34
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APENDICE

Tabela 28. Dados da tenséo de cisalhnamento da macrofibra para o deslocamento fRO,5.
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C - DADOS ESTATISTICOS DA TENSAO DE
CISALHAMENTO

Tensdo cisalnamento da macrofibra

fR: 0,5
Ft maxima Tensdo cisalhamento (MPa)
Sem Tratamento ~ Com Tratamento Sem tratamento  Com tratamento
CP1 67,797 93,308 1,250 1,720
CP2 84,921 124,06 1,565 2,286
CP3 90,163 71,932 1,662 1,436
CP4 72,689 87,018 1,340 1,604
CP5 71,641 77,932 1,320 1,436
CP6 76,534 70,593 1,411 1,301
CP7 98,201 106,94 1,810 1,971
CP8 53,469 101,35 0,985 1,868
CP9 70,243 69,894 1,295 1,288
CP10 67,797 113,23 1,250 2,087
CP11 55,216 62,555 1,018 1,153
CP12 74,437 94,706 1,372 1,745
CP13 52,77 85,62 0,973 1,578
CP14 87,717 76,883 1,617 1,417
CP15 72,689 63,254 1,340 1,166
CP16 163,9 102,74 3,021 1,894
CP17 103,44 99,948 1,906 1,842
CP18 111,48 2,055
Média 80,213 89,969 1,478 1,658
Sd 25,955 18,169 0,478 0,335
Tabela 29. ANOVA da tensdo de cisalhamento para o deslocamento fRO0,5.
RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variancia
Coluna 1 17 251 1,478333195 0,228820339
Coluna 2 18 298 1,658134575 0,112132045
ANOVA
Fonte da variacéo SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 0,282644 1 0,282643777 1,675341198 0,204529346 4,139252496
Dentro dos grupos 5,56737 33 0,168708187

Total 5,850014 34




Tabela 30. Dados da tenséo de cisalhamento da macrofibra para o deslocamento fR1,5.

Tensao cisalhamento da macrofibra
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fR: 1,5
Ft maxima Tensdo cisalhamento (MPa)
Sem Tratamento ~ Com Tratamento Sem tratamento Com tratamento
CP1 144,33 150,62 2,660 2,776
CP2 155,51 183,47 2,866 3,381
CP3 153,42 146,43 2,828 2,699
CP4 136,64 140,49 2,518 2,589
CP5 116,02 143,63 2,138 2,647
CP6 137,69 133,15 2,538 2,454
CP7 148,52 152,02 2,737 2,802
CP8 132,1 161,8 2,435 2,982
CP9 156,56 146,43 2,885 2,699
CP10 134,89 162,5 2,486 2,995
CP11 127,91 133,85 2,357 2,467
CP12 148,17 169,84 2,731 3,130
CP13 133,5 139,79 2,460 2,576
CP14 151,67 123,71 2,795 2,280
CP15 138,04 143,28 2,544 2,641
CP16 211,43 168,09 3,897 3,098
CP17 166 156,56 3,059 2,885
CP18 155,16 2,860
Média 146,612 150,601 2,702 2,776
Sd 20,762 14,844 0,383 0,274
Tabela 31. ANOVA da tensdo de cisalhamento para o deslocamento fR1,5.
RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variancia
Coluna 1 17 45,93506723  2,702062778  0,146411244
Coluna 2 18 49,96055968  2,775586649  0,074847459
ANOVA
Fonte da
variacao SQ al MQ F valor-P F critico
Entre grupos 0,047261784 1 0,047261784  0,431436955  0,515839621  4,139252496
Dentro dos
grupos 3,614986715 33 0,109545052
Total 3,662248499 34
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Tabela 32. Dados da tensdo de cisalhamento da macrofibra para o deslocamento fR2,5.

Tensao cisalhamento da macrofibra

fR: 25
Ft maxima Tensdo cisalhamento (MPa)
Sem Tratamento ~ Com Tratamento Sem tratamento Com tratamento
CP1 182,77 186,27 3,368 3,433
CP2 184,52 219,12 3,401 4,038
CP3 191,86 189,06 3,536 3,484
CP4 159,01 172,29 2,931 3,175
CP5 116,37 181,37 2,145 3,343
CP6 174,73 162,5 3,220 2,995
CP7 73,039 181,02 1,346 3,336
CP8 182,07 197,45 3,356 3,639
CP9 201,29 186,62 3,710 3,439
CP10 181,02 187,32 3,336 3,452
CP11 167,4 167,05 3,085 3,079
CP12 173,69 201,29 3,201 3,710
CP13 191,16 174,04 3,523 3,208
CP14 181,37 179,28 3,343 3,304
CP15 178,23 170,54 3,285 3,143
CP16 201,99 215,97 3,723 3,980
CP17 177,88 194,3 3,278 3,581
CP18 188,36 3,471
Média 171,671 186,325 3,164 3,434
Sd 31,841 15,372 0,587 0,283
Tabela 33. ANOVA da tensdo de cisalhamento para o deslocamento fR2,5.
RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variancia
Coluna 1 17 53,78625192 3,163897172 0,344376856
Coluna 2 18 61,81163747 3,43397986  0,080259473
ANOVA
Fonte da
variacéo SQ o] MQ F valor-P F critico
Entre grupos 0,637744728 1 0,637744728 3,061423729 0,089466687  4,139252496
Dentro dos
grupos 6,874440742 33 0,208316386
Total 7,51218547 34
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Tabela 34. Dados da tensdo de cisalhamento da macrofibra para o deslocamento fR3,5.

Tensao cisalhamento da macrofibra

fR: 35
Ft maxima Tensdo cisalhamento (MPa)
Sem Tratamento  Com Tratamento Sem tratamento Com tratamento
CP1 179,63 192,91 3,311 3,555
CP2 131,05 220,86 2,415 4,070
CP3 200,94 194,65 3,703 3,587
CP4 150,27 170,19 2,769 3,137
CP5 68,146 194,65 1,256 3,587
CP6 171,94 161,45 3,169 2,976
CP7 116,37 164,25 2,145 3,027
CP8 196,75 182,77 3,626 3,368
CP9 201,99 204,09 3,723 3,761
CP10 192,91 172,99 3,555 3,188
CP11 179,28 199,2 3,304 3,671
CP12 80,378 197,45 1,481 3,639
CP13 212,48 180,33 3,916 3,323
CP14 177,88 195 3,278 3,594
CP15 185,22 141,88 3,414 2,615
CP16 14,678 205,14 0,271 3,781
CP17 110,08 208,98 2,029 3,852
CP18 196,05 3,613
Média 151,176 187,936 2,786 3,464
Sd 56,115 19,611 1,034 0,361

Tabela 35. ANOVA da tensdo de cisalhamento para o deslocamento fR3,5.

RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variancia
Coluna 1 17 47,365092 2,786181883 1,069577
Coluna 2 18 62,34592475 3,463662486 0,130638
ANOVA
Fonte da variacéo SQ gl MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 4,012796291 1 4,012796291 6,849164 0,013279 4,139252
Dentro dos grupos 19,33408003 33 0,585881213
Total 23,34687633 34




