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APRESENTACAO

Nos dias atuais, com uma escassez cada vez maior de matéria prima e energia,
buscar novas formas de produc¢ao ecologicamente corretas € um diferencial ao setor
industrial. Neste contexto as pesquisas nesta area veem crescendo e se tornando
uma das grandes vertentes da engenharia de materiais, buscando-se a melhoria
de materiais, aliando-se novos componentes e reutilizando materiais de descarte.

Neste e-book sdo explorados trabalhos teoricos e praticos, relacionados
ao desenvolvimento de materiais, bem como a reutilizacdo de subprodutos da
construgao civil, vislumbrando a uma melhoria tanto de novos materiais, como a
um descarte inteligente e eficiente de residuos. De abordagem objetiva, a obra se
mostra de grande relevéncia para graduandos, alunos de pds-graduacgao, docentes
e profissionais, apresentando tematicas e metodologias diversificadas.

Boa leitural

Henrique Ajuz Holzmann
Joao Dallamuta

Ricardo Vinicius Bubna Biscaia
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CAPITULO 1

UM ESTUDO DOS MATERIAIS UTILIZADOS NA
CONSTRUCAO DAS TURBINAS GERADORAS
DE ENERGIA EOLICA, NOS PARQUES EM
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RESUMO: O presente estudo verificou o
funcionamento e instalagcdo de aerogeradores,
com énfase no Complexo Ventos de Séo
Clemente, em atividade na regidao agreste
do estado de Pernambuco, e trata de tornar
evidente as vantagens e beneficios na
implantacdo destes parques edlicos, que
agregam mudancas ambientais significativas no
processo de geragdo e uso da energia elétrica
em condi¢cbes sustentaveis. A regido nordeste
do Brasil reune inUmeras condicbes favoraveis
para instalacdo de parques edlicos e o estado

Engenharia de Materiais e Metalurgica: Tudo a sua Volta

PERNAMBUCO

de Pernambuco é detentor de um percentual
significativo deste potencial. Em sintese, o
estudo trata de mostrar o funcionamento de
uma turbina (gerador), que transforma a energia
mecanica dos ventos em energia elétrica. O
incremento da oferta de energia a partir dos
parques edlicos tem contribuido na diminui¢ao
dos impactos ambientais relativos ao uso
energético, e garantido maior sustentabilidade
as matrizes energéticas dos paises. Os dados e
escritos publicados através da Casa dos Ventos,
responsavel pela construcdo do complexo
Ventos de Séao Clemente foram tratados como
importantes dentro desta tematica. O estudo
em tela, certamente contribuira para o aumento
do conhecimento sobre geradores edlicos,
parques eolicos e energia edlica, por exemplo;
entendendo que esta ja constitui uma das
principais fontes de energia de muitos paises,
inclusive do Brasil.

PALAVRAS-CHAVE: energia edlica, parques
eodlicos, ventos, aerogeradores.

ABSTRACT: This study verified the operation
and installation of wind turbines, with emphasis
on the Ventos de Sao Clemente Complex,
active in the region called as Agreste in the
state of Pernambuco, and seeks to highlight the
advantages and benefits in the implementation
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of these wind farms, which add significant environmental changes in the process of
generating and using electricity under sustainable conditions. The northeast region of
Brazil has many favorable conditions for the installation of wind farms and the state
of Pernambuco holds a significant percentage of this potential. In summary, the study
aims to show the functioning of a turbine (generator), which transforms the mechanical
energy of the winds into electrical energy. The increase in the supply of energy from
wind farms has contributed to the reduction of environmental impacts related to energy
use, and guaranteed greater sustainability to the countries’ energy matrices. The data
and writings published through the Casa dos Ventos, responsible for the construction
of the Ventos de Sdo Clemente complex were treated as important within this theme.
The study will certainly contribute to increasing knowledge about wind generators, wind
farms and wind energy, for example, understanding that this is already one of the main
sources of energy in many countries, including Brazil.

KEYWORDS: wind energy, wind farms, winds, wind turbines.

11 INTRODUCAO

O desenvolvimento energético no estado de Pernambuco tem crescido
exponencialmente quanto a oferta de energia elétrica a partir da geracao eélica. Em
um periodo de quase uma década, o estado assumiu posicéo de destaque quanto
a geracao de energia elétrica envolvendo parques edlicos, em fungao de seu relevo
e do aporte de investimentos oriundos do Brasil e de outros paises, principalmente
europeus.

Agarantiade bonsventos noterritorio do estado de Pernambuco, tem contribuido
para o uso cada vez mais abrangente deste recurso natural, o que tem permitindo
0 acesso sustentavel da ordem de centenas de megawatts de energia elétrica por
parque em funcionamento. A utilizacdo em escala gigantesca dos recursos naturais
em todo o planeta, principalmente os fosseis, tem levado os paises a reverem suas
matrizes energéticas em funcao das altas concentracdes de gases impactantes na
atmosfera, como nos casos do didxido de carbono (CO,), mondxido de carbono
(CO), metano (CH,), entre outros.

Sabendo que os ventos constituem matéria prima quase inesgotavel, entende-
se que a energia elétrica proveniente de parques edlicos pode ser considerada
inteiramente renovavel e de baixo impacto ambiental, se comparada a geracao
proveniente das termelétricas e hidrelétricas, ainda dominantes na matriz energética
brasileira.

O complexo Ventos de Sao Clemente, localizado na regidao Agreste do estado de
Pernambuco é composto por parques edlicos instalados nos municipios de Caetés,
Pedra, Venturosa e Capoeiras. O referido complexo foi projetado e construido pela
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empresa Casa dos Ventos, pioneira na area tecnologica envolvendo energia edlica,
mesmo tendo iniciado 0s seus maiores projetos a partir de 2007 na regido nordeste
do Brasil.

Segundo M. Araripe (2016), também empreendedor da Casa dos Ventos,
o complexo de Sado Clemente entrou em operacdo em 2016, sendo classificado
como 0 maior em operacdo no estado de Pernambuco. Em conformidade com
Casa dos Ventos (2019), o parque possui ao todo 126 aerogeradores e capacidade
de poténcia maxima de 216,1 MW, suficiente para fornecer energia elétrica a
aproximadamente 551 mil residéncias, considerando a média de uso em kWh da
maioria das residéncias brasileiras.

Os aerogeradores ou turbinas, séo responsaveis por transformar, com o uso
de dispositivos eletromagnéticos, a energia cinética dos ventos em energia elétrica.
Para F.R. Martins et al (2019), a aceleracdo dos ventos € diretamente proporcional
a forca resultante dos ventos, assim quanto maior for a aceleragdo maior sera a
forca ou quanto maior a forga maior sera a aceleragcéo dos ventos, com base nos

principios elementares da aerodinamica.

2| DISPOSITIVOS ELETROMAGNETICOS E MECANICOS UTILIZADOS NOS
PARQUES EOLICOS

Cada dispositivo da estrutura da torre (Figura 01) € responsavel por uma
funcao especifica na transformacéo da energia eélica em elétrica. As pas sao, em
geral, fabricadas de fibra de vidro ou de carbono e responsaveis por interceptar os
ventos, enviando a sua energia mecanica para o rotor, responsavel pelo movimento
circular e com um sistema capaz de controlar sua rotacdo ou até mesmo parar o
movimento das pas.

Em relagdo as torres, estas sdo responsaveis pela sustentacdo de toda a
estruturafisica, fabricadas em aco muito resistente e montadas em base de concreto,
ja que as naceles que ficam suspensas pelas torres, podem atingir uma massa de
72 toneladas e sao feitas de fibra de vidro. Na parte interna das naceles temos as
caixas de transmissdao com componentes elétricos que tem como principal funcéo o
controle das variagdes da velocidade dos ventos, assim os geradores transformam
a energia cinética dos ventos em energia elétrica.

Todo esse processo de transformacéao de energia edlica em elétrica iniciacom a
movimentacao dos ventos, quando os raios solares atingem o solo; o calor emanado
desses raios é absorvido por parte do ar, assim o ar mais quente tende a se elevar,-
com base no principio da convecgéao - porque o ar quente é mais leve que o ar frio, e
por sua vez o ar frio ocupa o espaco deixado pelo ar aquecido, essa movimentagao
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do ar mais frio € o vento. O transporte de grande parte dos componentes de um
aerogerador € feito por caminhdes, em rodovias ou via maritima.

FUNCIONAMENTO DE
UMA TURBINA EOLICA

Nacele

Rotor Anemometro

Caixa de transmissdo

Figura 01: Subdivisdes de uma turbina geradora de energia edlica.

Fonte:http://atlanticenergias.com.br/saiba-como-funciona-o-aerogerador-que-transforma-vento-em-eletricidade

31 COMPLEXO VENTOS DE SAO CLEMENTE

O Complexo Ventos de Sdo Clemente foi inaugurado em 30 de maio de 20186,
mas apenas em junho do mesmo ano iniciou suas operagbes comerciais. Suas
instalacées contempla os municipios de Caetés, Pedra, Venturosa e Capoeiras,
situados no agreste pernambucano. Ao todo conta com uma extensao territorial
de 3700 hectares, composto por 126 aerogeradores, e capacidade de 216,1 MW,
capaz de alimentar energeticamente 551 mil casas e investimento estimado em
1,2 bilhdes de reais. Os parques edlicos vém mudando a paisagem do estado de
Pernambuco, com a implementacdes destes parques. Além de Pernambuco figurar
com bons ventos, a importacédo de componentes é feita através do Porto de Suape,
e a fabricacao das pas e torres séo feitas no proprio Complexo Portuario de Suape,
especificamente envolvendo os municipios do Cabo de Santo Agostinho e Ipojuca.
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Figura 02:Complexo Ventos de S&o clemente.

Fonte:https://www.echoenergia.com.br/o-que-fazemos/energia-eolica/complexo-eolico-sao-clemente/

Segundo estudos e dados relacionados com o Banco do Nordeste do Brasil,
as fontes de energias edlicas sao responsaveis por 37,2% da matriz energética do
nordeste, contribuindo para que as fontes hidroelétricas tenham reduzido o seu
percentual e registrem apenas 31,5%. Considerem-se estes dados como referentes
ao ano de 2016, disponibilizados pela Casa dos Ventos, empresa responsavel pela
construcao dos parques edlicos aqui tratados.

41 CONCLUSAO

A implantacdo de um parque edlico engloba, em geral, um projeto bastante
dispendioso, pois os materiais e componentes utilizados nas turbinas (geradores),
assim como a constru¢cdo de enormes torres, que precisam de uma logistica de
transporte, incluindo as enormes pas devido as medidas quase incompativeis com
as rodovias, transformam-se em verdadeiros desafios quanto a chegada ao destino
final, que sao os futuros parques edlicos.

A instalacdo de um parque edlico em geral envolve uma série de outros
investimentos, como o arrendamento do espacgo onde vao ficar as torres e uma area
mais abrangente, de seguranca e de outras aplicagdes, como as de instalacéo de
pequenas subestacdes elétricas, entre outros.

Sendo assim, ressalte-se que todo o conjunto uma vez instalado, apresenta
longa durabilidade, podendo realizar a transformacéo edlica-elétrica por décadas,
apenas sendo necessario a manutencéo dos equipamentos que geralmente segue
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um protocolo ou ocorre por questdes de imprevisibilidade. Assim, os parques eoélicos
apresentam elevada viabilidade econ6mica e ja competem economicamente com
todas as outras formas de geracgao elétrica das matrizes, inclusive as térmicas.

Os parques eolicos sado indispensaveis na busca pelo uso da energia de
baixo impacto ambiental e de baixo carbono, e minimizam o acesso sem controle
dos recursos naturais do planeta. Os ventos como for¢ca motora e a exclusao de
qualquer outro combustivel, torna um parque edlico como algo bastante competitivo,
se considerarmos que atualmente os aerogeradores ja atingem poténcia de até 10
MW por unidade, ndo sendo este o caso do Brasil ainda.

Constatou-se que para suportar as estruturas dos parques eélicos os materiais
utilizados em seus equipamentos devem ser resistentes, e em sua grande maioria
sao usados metais que garantem durabilidade e qualidade, quando considerado o
longo tempo envolvido e a busca por maior resisténcia.

A garantia de niveis de sustentabilidade elevados em relac&o a outras fontes,
tém deixado a geracgao elétrica através de parques eodlicos na dianteira de outros
projetos inteiramente impactantes, como s&o os casos das usinas termelétricas,
hidroelétricas e nucleares, por exemplo. A futuras geragdes certamente que nao
irAo conhecer os combustiveis fosseis, especificamente petréleo, gas natural e
carvao mineral se os principais paises ndo mudarem radicalmente as suas matrizes
energeéticas.

Os parques eodlicos garantem certa sustentabilidade, porque a eles estao
associados apenas emissdes minimas no processo que envolve a producédo das
estruturas, considerando que no funcionamento diario utilizam apenas a for¢as dos
ventos como elemento energético motor.

O uso de fontes energéticas renovaveis e de baixo impacto ambiental contribui
na diminuicdo das emissdes de gases que surgem como vildes das mudancas
climéaticas e que tem sido objeto de intenso debate global, juntamente com outras
emissdes associadas a queima das florestas, inclusive no Brasil.

Portanto, torna-se evidente a importancia do uso de fontes energéticas de
baixissimo impacto, como as edlicas e solares, que comprovadamente estardo ainda
sendo usadas por inUmeras geracoes e, certamente, passando por transformacdes
tecnoldgicas que garantam maior eficiéncia e maior poténcia, por exemplo,

garantindo o uso da energia as futuras geracdes que ainda estao por vir ao planeta.
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RESUMO: O ago € um componente importante,
pois atualmente tem se destacado por ser
um material 100% reciclavel, devido a isso o
presente trabalho buscou verificar através de
ensaios, tanto de dureza quanto metalogréfico,
0 quanto a temperatura durante o processo
de laminacdo das chapas de ago AISI 1020
influenciaria nas caracteristicas desse metal.
Com essas caracteristicas, podera definir para
onde e como devera ser aplicado esse material.
PLAVARAS-CHAVE:
Chapas. Ensaios.

Propriedades.  Aco.
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INFLUENCE OF TEMPERATURE DURING
THE LAMINATION PROCESS TESTED BY
HARDNESS TEST AND METALLOGRAPHIC
TEST

ABSTRACT: Steel is an important component,
because it is currently a 100% recyclable
material, because of this the present work
sought to verify through tests, both hardness
and metallographic, as the temperature during
the process of lamination of AISI 1020 steel
plates would influence the characteristics of this
metal. With these characteristics, you can define
where and how this material should be applied.
KEYWORDS: Properties. Steel. Plates. Tests.

11 INTRODUCAO

O acgo por causa das suas caracteristicas
€ reaproveitado para atransformacgao de outros
produtos tornando o processo produtivo mais
sustentavel, deixando claro sua importancia
para a industria, comercio e meio ambiente.

O processo de laminacéo, que é quando
apos termos os lingotes e através da forga de
atrito entre rolos, formam-se chapas. Essas
chapas vao se deformando, normalmente

diminuindo sua espessurae assimaumentando
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seu comprimento. Esse processo pode ser realizado tanto a quente, que é quando
necessitamos de uma grande deformacéo nas chapas, tanto a frio, que é quando
necessitamos de acabamento superficial.

Mediante essa diferenca de temperatura de trabalho as propriedades do aco
podem ser modificadas, 0 que nos leva a pensar o grau dessa mudanca. Através
desse questionamento realiza-se ensaios para determinar quantitativamente e
qualitativamente as propriedades afetam. Tais ensaios sdo de Dureza e Metalografia.

Como objetivo geral, esta pesquisa foi desenvolvida para determinar ainfluéncia
datemperatura durante a laminagao das chapas, nesse caso diferenciando processo
a quente e a frio, nas propriedades mecanicas do ac¢o AISI 1020. Onde pretende
verificar tal influencia, a partir da utilizacdo dos ensaios dureza e de metalografia,

quais os parametros que foram alterados e analisar seus comportamentos.

2 | REFERENCIAL TEORICO

2.1 Propriedades dos Acos 1020

O aco é uma liga ferro-carbono, onde nas industrias seu uso € em grande
quantidade e diversidade, sendo que o a¢o AlISI 1020 se considera um aco macio,
possuindo algumas caracteristicas descritas na Tabela 1.

Densidade Teor de Resistencia Limite de Resistencia a Modulo de Condutividade
Carbono a Ruptura  Escoamento Tracéo Elasticidade Térmica
0,15% a 440 a 540
5 ;
7,87 g/lcm 0.30% MPa 350 MPa 420 MPa 205 GPa 51,9 W/mK

Tabela 1: Caracteristicas do agco SAE 1020.
Fonte: Adaptada de Luz, 2017.

Além das caracteristicas descritas acima, o aco AISI 1020 possui baixa
temperabilidade, pode ser maleavel, soldavel, ter uma boa usinabilidade, facil
manipulagao usando qualquer método convencional por ser dictil.

Além de, poder ser endurecido pelo aquecimento entre 815 a 871°C seguido
de resfriamento a agua, poder passar por revenimento, se forjado deve ser entre
1260°C e 982°C, pode ser conformado mais facilmente se mantido entre 482 e
649°C. Onde também é possivel realizar trabalho a frio usando qualquer método
tradicional, recozer totalmente este material usando temperaturas entre 871 a 982°C
seguindo-se a um resfriamento bem lento (LUZ, 2017).

Seus usos sdo bem variados, tendo como exemplo barras laminadas e
perfiladas, pecas comuns de mecénica, parafusos, trefilados duros, chassis, discos
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de roda, pecas em geral para maquinas e veiculos submetidos a esfor¢os pequenos
e médios, entre outros.

Com base em dados da ETPC (2012), as chapas para a laminagao a quente
ficam no forno durante um intervalo de temperatura de 1100°C a 1200°C, com
isso percebe-se através da Figura 1 que esta na fase austenita (y), marcada em
vermelho, podendo ser confirmado através do ensaio de metalografia.
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Figura 1: Diagrama de fases: (a) variando d 0% a 6%; (b) variando de 0% a 1%.
Fonte: Colpaert, 2008.

2.2 Processo De Fabriacao Das Chapas

O processo de fabricacdo das chapas se da através da retirada de matéria
prima de seus devidos locais até a fabricacdo do ago, que consiste em 5 etapas
principais, sendo elas: preWparacdo da matéria prima, local onde o carvao se
transforma em coque e o minério de ferro se transforma em minério processado,
reducdo do minério de ferro, ocorre a transformacado do coque, cal junto com o
minério processado em ferro gusa, refino, lingotamento e laminacéo.

A producdo do aco propriamente dita é realizada nas chamadas aciarias,
ou seja, o refino, que € onde o ferro-gusa tera seu teor de carbono diminuido a
niveis desejaveis (<2%). Depois de completado todo o trabalho de refino, o aco ja
possui a composicao quimica desejada e é em seguida submetido a um processo
de conformacdo mecénica, antes de passar para a fase de laminacédo, que é
lingotamento, seja ela convencional ou continuo.

A Ultima fase do processo siderurgico, é a laminacédo, onde o ago € submetido
a tratamentos fisicos e quimicos com o intuito de conforma-lo mecanicamente
de acordo com a realidade de suas aplicacbes. Nessa fase serdo produzidos os
produtos siderurgicos como bobinas, tarugos, arames, vergalhdes, perfilados,
barras, fios, entre outros.

Os laminadores, em relacdo as condi¢cbes operacionais, podem funcionar a
frio ou a quente. De acordo com a forma dos produtos produzidos, eles podem
ser classificados como planos ou longos, que podem incluir trilhos, perfis, arames,




entre outros (EMPRESA DE PESQUISA ENERGETICA, 2009).

2.3 Ensaio De Dureza Rockwell

Segundo Garcia (2012), a dureza Rockwell que recebeu esse nome pelo fato
de a sua proposta ter sido feita pela industria Rockwell, dos Estados Unidos, por
volta de 1922, sendo o método mais utilizado internacionalmente, onde utiliza-se
da profundidade da impressdo causada por um penetrador sob a agcdo de uma
carga aplicada em dois estagios (pré-carga e carga suplementar) como indicador
da medida de dureza, e n&o ha relagdo com a area da impressdo, como no caso da
dureza Brinell.

A dureza Rockwell pode ser classificada como comum ou superficial, dependendo
da pré-carga e carga aplicadas. A Figura 3 apresenta uma representacdo do
principio de medicéo de dureza pelo método Rockwell, destacando as deformacdes
causadas pelas aplicacbes da pré-carga e carga principal. Originalmente o método
foi proposto em kgf e polegadas, mas, devido a ado¢éo do Sistema Internacional
(S1) de unidades, os valores foram convertidos para N e mm, sendo pratica comum
se referir as unidades inicialmente propostas.

O penetrador tanto pode ser um diamante esferocénico com angulo de 120° e
ponta ligeiramente arredondada (r = 0,2 mm) como uma esfera de ago endurecido
ou carboneto de tungsténio, geralmente com diametro de 1,59 mm (1/16”), existindo
também nos diametros de 3,17 mm (1/8”), 6,35 mm ( 1/4”) e 12,70 mm (1/27).
Atualmente a norma ASTM EI 8:2007 sé admite a utilizacao de esferas de carboneto
de tungsténio, recomendando as esferas de agco somente no caso de medicdes em

filmes finos e materiais extremamente moles.
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Figura 3: Representacédo esquematica do ensaio Rockwell.
Fonte: Garcia, 2012.

No caso de ensaios de dureza Rockwell comum, utilizam-se pré-carga de 98
N (10 kgf) e carga ou forca total de 589 N (60 kgf); 981 N (100 kgf) e 1471 N (150
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kgf); e, para dureza superficial, pré-carga de 29 N (3 kgf) e forcas totais de 147 N
(15 kgf), 294 N (30 kgf) e 441 N (45 kgf).

A profundidade de penetracéo (p) € correlacionada, pela maquina de ensaio,
a um numero arbitrario, cuja leitura é feita diretamente na escala do equipamento,
apos a retirada da carga principal, mantendo-se, entretanto, a carga inicial ou pré-
carga.

Como o método utiliza varios penetradores e cargas, este € dividido em escalas
dependendo das combinag¢des. O numero de dureza Rockwell € sempre designado
pelo simbolo HR seguido da escala utilizada, precedidos do valor numérico.

2.4 Ensaio Metalografico

Segundo Fernandes (2013), metalografia € o estudo da morfologia e estrutura
dos metais. Para a realizacao da analise, o plano de interesse da amostra € cortado,
lixado, polido e atacada com reagente quimico, de modo a revelar as interfaces
entre os diferentes constituintes que compde o metal.

(a) Quanto ao tipo de observacao, esta subdividida, basicamente em duas
classes:

* Microscopia, analise feita em um microscdpio com aumentos que normalmente
sao 50X, 100X, 200X, 500X, 1000X, 1500X e 2500X. Este tipo de analise € realizado
em microscopios especificos, conhecidos como “microscopios metalograficos” ou
“microscdpios metalurgicos”. Este tipo de microscopio possui baixo campo focal,
permitindo apenas a observacdo de superficies perfeitamente planas e polidas.
Em razéo disto, a preparacao metalografica tem grande importancia na qualidade
de uma analise. Estes microscépios, em geral, possuem sistemas de fotografia
integrados, que permitem o registro das analises realizadas.

* Macroscopia, andlise feita a olho nu, lupa ou com utilizagdo de microscopios
estéreos (que favorecem a profundidade de foco e dao, portanto, viséo tridimensional
da area observada) com aumentos que podem variar de 5x a 64X. Ainda segundo
Fernandes (2013), através das analises macrograficas e das analises micrograficas
€ possivel a determinacdo de diversas caracteristicas do material, inclusive a
determinacdo das causas de fraturas, desgastes prematuros e outros tipos de
falhas.
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31 METODOLOGIA

3.1 Ensaio Metalografico
3.1.1 Ensaio Macroscopico

Para realizar a analise metalogréfica macrografica, seguiu-se as seguintes
etapas, realizou-se o corte do corpo de prova do aco AISI 1020. Em seguida,
adicionou-se a amostra no molde com resina, onde ficou durante 72 horas para
secar. Apds, a secagem a peca foi lixada a mao com lixas d’agua respectivamente
nas seguintes granulometrias: 120, 220, 320, 600, 1200 e 1500 mesh, lixando até
restar somente os riscos da ultima lixa utilizada, como mostra as Figuras 4 e 5.

Figura 4: Processo para tirar impurezas Figura 5: Amostras apés lixadas.
através de lixas.
Fonte: Autora, 2018. Fonte: Autora, 2018.

Usando a maquina Politriz, modelo DP-10 — marca Struers, fez-se o polimento
da amostra. E para isto, ajustou-se a vazao da agua, adicionou-se o0 abrasivo
alumina; e com as duas maos foi segurado levemente a peca sobre o pano de
polimento até que a superficie ficasse sem nenhum tipo de ranhura, mostrado na
Figura 6. Para que a amostra, pudesse ser analisada microscopicamente, fez-se
o ataque quimico da mesma, utilizando Nital a 2% (2% de acido Nitrico e 98% de
alcool etilico), como mostra a Figura 7. Ap6s o ataque quimico limpou-se a amostra
para remover os residuos do processo, através da lavagem com agua e alcool,
sendo em seguida, a mesma seca através do jato de ar quente, proveniente de um
secador.
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Figura 6: Polimento das amostras Figura 7: Realizacédo do ataque quimico.
Fonte: Autora, 2018. Fonte: Autora, 2018.

Com a amostra devidamente preparada, pode-se realizar a analise
macroscopica, por meio do microscopio modelo Stereo Discovery.V8 - marca ZEISS
com resolucéo da lente de 20x, mostrado na Figura 8.

Figura 8: Andlise macroscopica.
Fonte: Autora, 2018.

3.1.2 Ensaio Microscopico

Para realizar a analise metalografica microgréafica, seguiu-se as etapas
do processo de analise metalografica macrografica, descritos no topico 2.3.1,
diferenciando-se no microscépio utilizado modelo TNM 07T PL — marca OPTON,
como mostra a Figura 9.
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Figura 9: Andlise Microscépica.
Fonte: Autora, 2019.

3.3 Ensaio De Dureza

Para determinar as propriedades através do ensaio de dureza, foram utilizadas
2 chapas finas ac¢o AlSI 1020 apés ensaio de tragao, sendo que para atingir um bom
resultado foram realizadas 15 coletas de dados por amostra, totalizando 30 ensaios.
Sendo que os mesmos foram divididos pelo tipo de processo de laminacgéo.

Para a efetuacdo do ensaio utilizou-se um durémetro da marca Pantec,
como mostra a Figura 10, de precisdo e escolhida a modalidade Rockwell para
interpretagdo das medidas convencionadas a norma NBR NM 461-1. De acordo
com as caracteristicas e aplicagées do material em estudo seleciona-se a escala B
com um penetrador do tipo esfera de 1,59 mm(1/16”) e uma carga para aplicagéo de
100 kgf; sendo que esta configuracao é utilizada para acos nao temperados, ferros
fundidos e algumas ligas nao ferrosas.

Figura 10: Durbmetro para realizagéo do ensaio.

Fonte: Autora, 2019.

Engenharia de Materiais e Metalurgica: Tudo a sua Volta Capitulo 2




4 | RESULTADOS E DISCUSSAO

Buscou se analisar a diferenca do tipo de laminacdo na chapa, onde essa
diferenca acontece na microestrutura do material que pode ser comparada com os
numeros obtidos, ja que a diferenga numérica do processo de laminacéo é o que se
deseja obter nesse ensaio.

4.1 Ensaio Metalografico

No ensaio metalogréfico, percebe-se que dependendo da forma como se faz
as etapas da micrografia, obtém-se um resultado diferente.

No resultado da macroscopia, percebe-se que as fases de cor escura (carbono)
aparecem em menor tamanho, onde na Figura 12, consegue-se visualizar os
contornos de grao, com linhas finas formando figuras disformes. Ja na Figura 11 tais
linhas n&o podem ser vistas com clareza, demonstrando que esta n&o foi atacada
de forma correta. Para resolver este problema a amostra deveria ser atacada
quimicamente por um tempo superior.

Figura 11: Chapa Laminada a Frio ap6s Figura 12: Chapa Laminada a Quente

ataque com zoom de 20x. apos ataque com zoom de 20x.
Fonte: Autora, 2019. Fonte: Autora, 2019.

Na microscopia, visualizou-se a diferenca da distribuicdo dos gréos entre
a chapa fria e a chapa quente, como mostra as Figura 13 e 14, sendo possivel
perceber que na chapa laminada a quente os graos por terem um crescimento
acarreta numa concentracéo dos componentes (ferro e carbono).
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Figura 13: Microscopia da Chapa laminada Figura 14: Microscopia da Chapa laminada
a Quente, zoom 100x. a Frio, zoom 100x.

Fonte: Autora, 2019. Fonte: Autora, 2019.

Na Figura 15, visualiza-se pouco os contornos de gréos, devido ao processo de
preparacao das amostras. Mas se relacionarmos as Figuras 11,12, 13 e 14, percebe-
se que nas chapas que foram laminadas a quente consegue-se ver claramente as
linhas dos contornos de gréo, devido a temperatura que a chapa estava e pelo fato
da chapa quando laminadas a frio tenderem ao encruamento, ou seja, ficam mais
duras e resistentes a medida que sofre a deformacao durante a laminagao.

Figura 15: Microscopia da Chapa laminada a Quente, zoom 100x (diminui¢ao da luz).
Fonte: Autora, 2019.

4.2 Ensaio De Dureza

Apéds realizacdo do ensaio nas partes da chapa que ndo houve deformacéo
ou ter sido afetada pela garra da maquina de tragcdo, como mostra as Figuras 16 e
17, buscou-se verificar a diferenca da maleabilidade do aco através do ensaio de
dureza, onde chegou-se aos valores descritos na Tabela 2.
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Figura 16: Ensaio feito na Chapa
Laminada a Quente.

Fonte: Autora, 2019.

Chapa Laminada a Quente
Dureza (HRB)

Pontos nas
Amostras

000~ MmO Wh -

10
11
12
13
14
15
Meédia
Desvio Padrao

33
29
28
23
23
245
25,5
26
28
25,5
25
245
33
27
30,5
27,03
3,21

Figura 17: Ensaio feito na Chapa
Laminada a Frio.

Fonte: Autora, 2019.

Chapa Laminada a Frio
Dureza (HRB)

45,5
41
47

43,5
44

48,5

39,5

39,5

36,5
38

38,5
37
39
33
31

40,1

4,93

Tabela 2: Resultados Ensaio de Dureza.

Fonte: Autora, 2019.

Com o resultado da média, chega-se ao fato de que ambas as chapas ficaram

entre o range de 20 — 80 HBR descrito pela norma, como mostra a Tabela 2 e

Figura 18. Percebe-se que o processo de laminacéo a frio além de dar acabamento

superficial também aumenta a dureza do material, totalmente inverso do processo

de laminacgao a quente. Onde percebemos claramente que a variagdo de uma chapa

para outra é pequena, sendo que o ultimo ponto € bem préximo. Mas se compararmos

em relacao a média percebemos que essa variagao se torna alta, causados devido a

forma como foi realizado o processo de conformacéo, a microestrutura do material,

entre outras variagdes relacionadas ao processo de fabricacdo das chapas.
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Dureza Rockwell B

50

45 Chapa Laminada
aFrio

40 Chapa Laminada
a Quente

35 Linear (Chapa
Laminada a Frio)

Dureza (HRB)

30 Linear (Chapa
Laminada a
Quente)

25

20
0 2 4 6 8 10 12 14 16

Amostras

Figura 18:Gréafico comparativo das Durezas.
Fonte: Autora, 2019.

Portanto, mesmo com essas variagdes cada produto que utilizara essas chapas
dependera da escolha do processo de fabricacdo das mesmas, sendo as chapas
laminadas a quente destinadas a produtos como tubos metalicos, rodas, autopecas,
entre outros; ja as chapas laminadas a frio destinadas para eletrodomésticos,
automéveis, esquadrias, entre outros.

51 CONSIDERACOES FINAIS

A partir do ensaio de dureza percebe-se que seu valor ndo se altera além
do limite de tolerancia descrito na norma, mas sim com o processo de laminacéo.
Desse modo, a variacdo de dureza das chapas laminadas a frio tende-se a ser
superior do que as laminadas a quente, o que ajuda a definir qual melhor processo
pra determinado produto, pois de acordo com o destino desse produto sabera se o
mesmo tera que ter baixa ou alta resisténcia.

Com o ensaio metalografico, percebe-se que a microestrutura do ago se altera
mediante a temperatura do processo e de acordo com o sentido da laminacao,
afetando propriedades como resisténcia mecéanica, dureza, entre outros, validando
a concentracéo das fases descritas na teoria.

Mediante analise dos resultados atingidos a partir da realizacdo dos ensaios
mecanicos e macroestrutural, conclui-se que a temperatura durante o processo de
laminacdo das chapas altera algumas propriedades mecénicas do material, tais
como: o limite de escoamento, a tensdo de resisténcia, dureza, ainda que outras
variaveis possam ser utilizadas para se obter um melhor resultado referente aos
ensaios, como a utilizagdo de tratamentos térmicos, outros ensaios, entre outros
aspectos.
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RESUMO: O campeonato Baja SAE esta em
crescente Vvisibilidade mundial, com isso a
importancia das modificagcdes e aprimoramentos
torna-se crucial para diferenciar-se. Diversos
estudos sdo realizados em torno do veiculo
Baja SAE, desses destacam-se estudos de
melhorias de projeto, estudos de projeto em
si e estudos que comprovam a seguranca e
qualidade do projeto. A gaiola do veiculo Baja
€ de estrita importéncia para a seguranca do
piloto em casos de choques mecénicos do
veiculo durante as competicoes. Para a sua
fabricacdo é utilizado o processo de soldagem
na unidao dos tubos, este ocasiona a perda
local das propriedades mecénicas do material,
fenbmeno denominado de Zona Termicamente
Afetada (ZTA), tornando de grande importancia
as andlises mecanicas exercidas sobre esta.
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Visando comprovar a qualidade da fabricagao da
gaiola, este trabalho tem como objeto de estudo
corpos de prova simulando pontos de uni&o da
gaiola a serem verificados através de ensaios
mecanicos destrutivos e ndo destrutivos.
PALAVRAS-CHAVE: Baja. SAE. Soldagem.
Ensaios Mecéanicos. Gaiola. ZTA.

WELDED JOIN UNION ANALYSIS OF BAJA
SAE VEHICLE STRUCTURE

ABSTRACT: The Baja SAE championship is
growing day by day all over the world, thus,
studies are necessary for modification and
upgrading as a differential at engineering.
Several improvement studies about Baja SAE
vehicle are performed for example studies
about design, design improvements and studies
that prove safety and quality of the project. The
roll cage is extremely important for the safety
of the pilot in case of mechanical shocks during
competitions. It is used a welding process at
the tube joints for the cage manufacturing.
This process causes damage of mechanical
properties of the material, this phenomenon
is called Heat Affected Zone (HAZ). Trying to
prove the roll cage manufacturing quality, this
term paper has as study object proof bodies
for simulation of roll cage joints to be checked
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through destructive and nondestructive mechanical testing.
KEYWORDS: Baja. SAE. Welding. Mechanical Testing. Roll Cage. HAZ.

11 INTRODUCAO

A competicdo Baja SAE teve inicio em 1976 na Universidade da Carolina do
Sul, Estados Unidos, sob a direcao do Dr. J.F Stevens. No Brasil as atividades
deram inicio em 1991, sendo que em 1994 o Projeto Baja SAE Brasil foi lancado. No
ano seguinte se realizou a primeira competicao nacional, em Sdo Paulo. Atualmente
a competicdo é realizada em Piracicaba, interior de S&o Paulo, no ECPA - Esporte
Clube Piracicabano de Automobilismo (BAJA SAE BRASIL, 2020).

O projeto dos Bajas vém sendo aprimorado ndo somente para as competicoes,
mas também na area de inovacgdes tecnoldgicas, trazendo um impacto a sociedade.
Exemplos disto sdo as estratégias desenvolvidas por algumas equipes que ao
estudar, identificaram a possibilidade de substituicdo de materiais buscando uma
diminuicdo de peso, e com isso ganhando aceleragado, velocidade e dirigibilidade
(PORTAL FATOR BRASIL, 2016).

A estrutura do veiculo Baja, Figura 1, é constituida basicamente por tubulacéao
de aco SAE 1018, dobrados e ligados por meio de juntas soldadas (conforme
regulamentacao da competicdo Baja SAE Brasil). O chassi do veiculo Baja tem o
intuito de proporcionar seguranga ao piloto, sendo restrita a presenca de cantos
vivos ou falhas nitidas, os quais serdo avaliados pelos juizes da competicdao. O
veiculo devera ser capaz de receber todos seus subsistemas, como pedais,
volante, suspensao e eixos. Antes da fabricacao, realiza-se um projeto da estrutura,
obedecendo as normas vigentes na competicao.

Figura 3 — Baja SAE e gaiola do regulamento.
Fonte: Regulamento Baja SAE Brasil (2020).
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Como o método de soldagem da estrutura do veiculo n&o é especificado
na norma, abre-se espaco para que seja trabalhado com intuito de buscar uma
otimizacao do mesmo, tanto na parte econ6mica, quanto na parte estrutural. O
processo de soldagem comumente empregado na estrutura BAJA, gira em torno da
solda através de eletrodo revestido, MIG/MAG (Metal Inert Gas, Metal Active Gas)
ou TIG (Tungsten Inert Gas). Estudar a junta gerada se torna de grande importéancia,
visto que nesta regido ocorre um acumulo de tensdes e se torna pontos propicios
ao inicio de falhas.

Esse estudo é essencial para que possa comprovar a eficiéncia das solucdes
empregadas no projeto, e através da realizacdo de ensaios e caracterizagdes
mecénicas obter os resultados e gerar laudos a fim de comprovagcdo. Assim o
trabalho apresentado visa analisar a junta soldada empregada na unido de tubos de
Aco SAE 1020 e verificar a viabilidade de uso na fabricacéo da estrutura do veiculo
Baja.

2| METODOLOGIA

De acordo com o regulamento Baja SAE Brasil (2020), existe a necessidade
de especificacdo dos materiais e processo utilizados na fabricacao da estrutura
“gaiola” do veiculo Baja. Dentro deste contexto, o material a ser utilizado possui
equivaléncia mecéanica ao A¢co SAE 1018. Para a fabricacdo deste veiculo Baja,
foram selecionadas barras de Aco SAE 1020 trefilado com didmetros de uma
polegada.

Os tubos de a¢o foram devidamente cortados angularmente em 60°, 90° e 180°
de defasagem em relacéo ao eixo paralelo ao tubo, a fim de se produzir as situacdes
reais utilizadas na fabricacéo da estrutura. Foram fabricados 3 corpos de prova em
cada uma das angulagdes, a fim de verificar a repetitividade dos resultados.

A unido dos materiais foi realizada através do processo de solda MAG, no
laboratério da Universidade Tecnologica Federal do Parana, Campus Guarapuava.
Para o processo de soldagem foi utilizada a maquina de solda modelo Hank 335
da marca SUMIG. O gas de protecao utilizado foi a mistura 75% Argbnio e 25% de
Oxigénio e o arame foi AWS A5.18 ER70S-6, composto por C (0,07-0,15 %); Mn
(1,40-1,80 %); Si (0,80-1,15 %); S (<0,035 %) e P (=0,025 %) segundo a literatura
ESAB.

Os parametros de processo utilizado foram: corrente de soldagem 160 Ampere,
tensédo de soldagem 20 Volts, velocidade de soldagem 1,5 m/min, velocidade de
alimentacéo do arame de solda 6,5 m/min e vazao do gas de protecéo 20 L/min.

Apoés a realizacdo do processo de soldagem as amostras foram limpas e
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inspecionadas, inicialmente através de ensaios mecanicos nao destrutivos (inspecao
visual e liquidos penetrantes) seguidos pelo ensaio de dureza e metalografia.

A inspecao visual foi realizada para identificacdo de defeitos nitidos nos
corpos de prova, sendo os mesmos imediatamente descartado caso positivo de
descontinuidades. Ja o ensaio por liquidos penetrantes foi realizado de acordo com
a norma ABNT NBR 16450:2016.

Para realizacdo do ensaio de dureza foram realizadas demarcagbes com
intervalos de 2 milimetros, a partir da linha de uniéo, essas demarcacdes percorreram
de -6 a 6 (range da demarcacéo), varrendo em torno de 25 milimetros. Na realizacao
do ensaio de dureza foi utilizado um duré6metro de bancada Digimess Rockwell B
Normal, utilizando o edentador esférico de 1/16” (polegadas) com carga inicial de
10 kgf e carga principal de 100 kgf.

Na sequéncia as amostras foram cortadas (cortadora metalografica CM40/60)
e embutidas (prensa embutidora metalografica manual EM30D) a fim de realizar o
ensaio metalografico, buscou-se evidenciar a regido do cordao de solda (uniao),
bem como da ZTA e metal base.

As amostras embutidas forma preparada conforme ABNT NBR 13284:1995,
para o lixamento e polimento foi utilizada a politriz lixadeira metalografica PL02, na
sequéncia a superficie das amostras foi atacada com o reagente Nital a 3%, pelo
periodo de 10 segundos.

Com o processo de preparacdo da amostra concluido, as amostras foram
encaminhadas ao microscopio Optico da marca Olympus e modelo BX521 para a
analise metalografica e em seguida realizado a analise dos resultados obtidos.

31 RESULTADOS E DISCUSSOES

Para validacdo do material, norma vigente da competicdo Baja SAE Brasil,
€ exigida a utilizacdo de acos com teor de carbono de pelo menos 0,18%, com
didmetros externo de tubo de 25,4 milimetros com espessura de parede de 3,05
milimetros. Para fabricacéo utilizando materiais diferentes deste, a norma exige
céalculos comprovando valores proporcionais de resisténcia e rigidez a flexdo aos do
aco 1018 (S, = 370 MPa e E = 205 GPa).

De acordo com o fabricante o material selecionado para fabricagéo da estrutura,
Aco SAE 1020 trefilado, possui as propriedades apresentadas na Tabela 1.
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SAE Limite de E Dureza Limite de Carbono (%) Manganés

Escoamento (Deformacao) Brinell Resisténcia (%5)
(MPa) (2*)% (HB) a Tracdo
1018 370 15 126 435 0,15-0,20 0,60 — 0,90
1020 350 15 121 417.5 0,18 - 0,23 0,30 - 0,60

Tabela 1 - Propriedades Mecénicas Estimadas de barras de Aco Trefiladas.

Fonte: <brasil.arcelormittal.com.br>, adaptado.

Para a validagao dos tubos utilizados, partiu-se da equacédo de momento fletor
que supostamente deve ser suportado de modo equivalente ou superior pelo aco
utilizado em comparagéo ao exigido pela norma. O momento fletor (M) € apresentado
na Equacdo 1, onde S simboliza o limite de escoamento (MPa), |, 0 momento de
area em relacéo ao eixo x e ¢ é a disténcia do eixo a parte mais externa do tubo,
onde sofre maiores tensdes (NORTON, 2013).

(1)
M, = SyCIx

O momento de area em relagé@o ao eixo x é encontrado a partir da Equacgéao 2,
onde o diametro externo é representado por D e o didmetro interno por d (NORTON,
2013).

(2)

Vs
L, = —(D* — d*
x =24 ¢ )

Partindo das equacbes e dos dados tabelados, encontra-se a espessura
minima para que o A¢co SAE 1020 trefilado utilizado no projeto seja valido. Para
encontrar a espessura minima utiliza-se a Equacgao 3.

64 1 C 1 3
= (D* — — X (Sy X I)q1018 X 1020) /a 3)

d > ——
T (Sy)lozo

MAax
Ciois

Os resultados de d, , e espessura encontrados sdo para o aco SAE 1018
(diametro minimo de 19,3 mm e espessura minima de parede de 3,05 mm) ja para
0 aco SAE 1020 (didametro minimo de 18,74 mm e espessura minima de parede de
3,33 mm).

Aandlise feita € fundamental para a validacdo do material utilizado na fabricagao
da estrutura, e possibilita a utilizacao do material da estrutura na competicdo Baja
SAE conforme dita a norma de seguranca exigida.
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3.1 Analise geométrica do cordao de solda

Segundo Pessoa et. al. (2010), a geometria do cordao de solda visa analisar a
qualidade da junta soldada, permitindo que a junta seja preenchida com o minimo
de defeitos, a Figura 2 apresenta a as principais medidas necessarias a avaliacao.

L - Largura
A A - Altura
A Ad P - Penetracéo
v Ad - Area depositada do cordéo
\\ Af - Area fundida do metal de base
o3
P Af

Figura 2 - Perfil geométrico de um cordéo de solda
Fonte: Pessoa et al (2010), adaptado.

A partir da andlise das amostras, pode-se obter os valore apresentados na
Tabela 2, comprova o alto valor resultante da diluicdo encontrado por meio de
célculos, visto que a area de reforco € pequena e a penetracéo da solda atingiu
toda a espessura comprovando uma qualidade na uniao soldada e atendendo aos

requisitos exigidos na norma.

Amostra L (mm) A (mm) P (mm) Ad (mm?) Af (mm?) D (%)
60° 7,3 0,8 2,8 6,2 7,3 54,07
90° 6,9 1,1 3,1 6,8 7,5 52,04
180° 8,5 0,6 3,3 5,0 8,8 63,79

Tabela 2 - Morfologia doa corddes de solda

3.2 Ensaio por Liquidos Penetrantes

Com os ensaios por liquidos penetrantes foi possivel verificar a presenca de
respingos, poros e mordeduras nos diferentes corpos de prova.

Enquanto na uniédo linear dos tubos observou a presenca de pouca porosidade e
nenhuma mordedura evidenciada, os corpos unidos com angulagdes apresentaram
mordeduras, respingos e porosidades, principalmente nos tubos unidos em 90°,
ilustrados na Figura 3. Nesses ocorreram maiores imperfei¢cdes pela dificuldade da
aplicacao do processo de soldagem, por exigir maior area de preenchimentos e por
eventuais tolerancias mal dimensionadas no corte “boca de lobo”.




Figura 3 - Analise com liquidos penetrantes apos aplicagéo do revelador.

3.2.1 Ensaio de Dureza

Os valores obtidos a partir do ensaio de dureza Rockwell foram inseridos no
Grafico 1 contrastando com a faixa de dureza comum do ago SAE 1020 encontrado
nas literaturas da Arcelor Mittal. A faixa de dureza comum do aco SAE 1020 foi
encontrada em forma de dureza Brinell (HB) e entdo convertida para os valores em
dureza Rockwell B (HRB) a partir da tabela que pode ser encontrada no endereco
virtual da Steel Express. Os valores encontrados com base nos ensaios praticos
em contraste com a os valores de dureza padrao do aco SAE 1020 trefilado sé@o
ilustrados pela Gréafico 1.

o s

Posicio de medigdo (mm

Grafico 1 - Ensaio de dureza realizado no corpos de prova unidos em 60°, 90° e 180° em
contraste a faixa dureza padréo do Ago SAE 1020 trefilado.
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Nota-se que na posicao zero é evidenciada uma dureza elevada em relagéao a
outras posi¢coes. De acordo com Modenesi (2012), o processo de soldagem MAG
apresenta temperatura de processo mais baixa em relagdo a outros processos, logo
o metal de solda apresenta uma densidade de deslocacao elevada, ocasionando
um aumento no limite de escoamento, caracterizando a zona fundida como mais
resistente que o metal base.

Em contrapartida a baixa dureza na zona termicamente afetada é notada,
resultado do aumento dos graos causados pelo recozimento. O recozimento resulta
no alivio das tensdes locais causando a perda de resisténcia mecanica.

3.2.2 Ensaio Metalografico

Do ensaio metalografico realizado na amostra retirada do metal base (MB) do
corpo de prova de agco SAE 1020 foi obtido fotografias com a ampliacao de 20 X.
Através da analise microscoOpica da amostra, observou-se presente a fases ferrita e
perlita, identificados na Figura 4.

Figura 4 - Micrografia com ampliacao de 20 X do Metal Base.

Segundo Callister (2007), Colpaert (2008), a ferrita é definida como a solug¢ao
sélida do carbono em ferro alfa enquanto a perlita se caracteriza pela presenca
de graos chamados de colbnias, e com camadas internas orientadas, sendo as
camadas claras e mais grossas representadas pela ferrita e as lamelas finas pela
cementita.

Da Figura 5, pode-se observar a amostra retirada do corddo de solda com
ampliacéo de 5 X, sendo essas fotografias concentradas inteiramente no cordao de
solda nao contemplando a ZTA.
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Figura 5 - Micrografia com ampliagéo de 5 X do cordéao de solda.

Para uma analise mais precisa temos a Figura 6 mostra o cordao de solda com

ampliacao de 20 X.

Figura 6 - Micrografia com ampliagdo de 20 X do cordao de solda.

Como corddo de solda de material AWS A5 18 ER70S-6 forma uma
microestrutura basicamente de ferrita e perlita quando fundido, se equivale ao A¢o
SAE 1020, diferenciando-se apenas por apresentar uma granulometria grosseira
resultante da elevada energia térmica aplicada durante o processo de soldagem.

A Figura 7 ilustra a micrografia da ZTA (zona termicamente afetada) com

ampliacao de 5 X.
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Figura 7 - Micrografia com ampliagéo de 5 X da Zona Termicamente Afetada.

Para obter uma analise mais precisa sobre o tamanho de graos comparado
com os graos obtidos da amostra do metal base temos a analise metalografica da
ZTA (zona termicamente afetada) com aumento 20 X, ilustrado pela Figura 8.

Figura 8 - Micrografia com ampliagdo de 20 X da Zona Termicamente Afetada.

Em comparacéo da Figura 28 (ZTA 20 X) com a Figura 24 (MB 20 X), nota-se
o crescimento dos graos na ZTA (zona termicamente afetada), ocorrente devido ao
fendmeno de recozimento dos graos (ESAB, 2005).

41 CONCLUSOES

A proposta em realizar a unido entre tubos com diferentes angulagcbes foi
abrangente, visto que representa situacdes reais. Os corpos de prova devidamente
trabalhados foram expostos a ensaios e andlises mecanicas garantindo e
quantificando suas propriedades mecéanicas poés processos de soldagens,
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comprovando a seguranca da estrutura em esforcos submetidos em competicdes.

Analisou-se a partir dos ensaios nao destrutivos a qualidade da solda, por se
ter utilizado a soldagem MAG obteve uma solda limpa possuindo em apenas alguns
corpos de prova a presencga de respingos que puderam ser observados no ensaio
visual. O corpo de prova que obteve maior incidéncia de porosidade e mordeduras
se deu pela dificuldade do processo de soldagem, por se tratar de uma angulacéao
inclinada e podendo ser resultado de um corte “boca de lobo” dimensionado com
tolerancias flexiveis. Em contra partida na unido dos tubos pela extremidade houve
a presenca quase insignificante de porosidade analisada somente a partir do ensaio
com liquidos penetrantes, reiterando a qualidade do processo de soldagem.

O ensaio destrutivo de metalografia demonstrou o0 aumento dos grdos na zona
termicamente afetada, o que ja era esperado, causando a perca de propriedades
mecanicas comprovadas pelo ensaio de dureza. Da metalografia observou que o
arame de solda (AWS A5 18 ER70S-6) utilizado favoreceu a formacéo de ferrita e
perlita, semelhante ao encontrado no metal base (Aco SAE 1020).

A geometria do cordéo de solda auxiliou a obtencao de valores de diluicao,
esses 0s quais foram notavelmente positivos comparados aos valores médios
aproximados desse processo de soldagem, reintegrando a boa qualidade e boa
aceitacao ao processo de soldagem MAG com arame AWS A5 18 ER70S-6.

Do ensaio destrutivo de dureza obteve os valores quantitativos de elevado
grau de importancia do trabalho, este teve por funcdo encontrar a alteracéo das
propriedades mecéanicas resultantes do processo de soldagem.

O estudo realizado sobre as propriedades mecanicas do Aco SAE 1020 antes
do processo de soldagem obteve resultados com divergéncias de aproximadamente
4% em relacdo ao A¢co SAE 1018, e pOs processo de soldagem de aproximadamente
9,6% em relacéo ao Ago SAE 1018 isento de cordbes de solda. Os valores obtidos
foram relativamente pequenos, o que torna viavel a utilizacdo do Aco SAE 1020
para a fabricagcdo da estrutura do veiculo Baja, além disso, deve ser levado em
conta o preco mais razoavel e a acessibilidade em cidades interioranas quando
comparado ao Aco SAE 1018.
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RESUMO: A proposta deste trabalho é um
estudo envolvendo a resposta mecanica,
os modos da fratura, Resisténcia Residual
e a aplicacdo de modelos de critérios de
falha, em um laminado compdsito hibrido de

matriz polimérica utilizados corpos de provas
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FIBRAS DE VIDRO/JUTA

com e sem a presenca de descontinuidade
geométrica em sua secao longitudinal (com
reducdo da secdo transversal), sob a acéo
de tracdo uniaxial. Essa descontinuidade
geométrica é caracterizada por furos centrais
de diferentes didmetros. O laminado compoésito
hibrido foi confeccionado pelo processo hand
Lay-up, na forma de placa e composto por
matriz poliéster orto-tereftalica reforcada com
tecidos bidirecionais de fibras de juta e de
fibras de vidro-E. A presenca do furo central,
independente do diédmetro, influiu de forma
danosa, principalmente na resisténcia ultima
a tracdo. Quanto ao modulo de elasticidade,
por outro lado, a diferenca encontrada entre
0s corpos de prova apresentou-se dentro da
faixa da dispersdao dos ensaios, mostrando
estabilidade com relacéo a rigidez do laminado.
Em relacdo a variacdo da razdo w/D, as
resisténcias residuais diminuiram a medida
a mesma foi diminuindo, indicando a maior
influéncia da concentracéo de tenséao w/D igual
a quatro, ja para as distancias caracteristicas a,
e d, ambos os critérios PSC e ASC mostraram
boa aproximacao.

PALAVRAS-CHAVE: Compositos Poliméricos
Hibridos; Furo Central; Resisténcia Residual;
Fratura; Critérios de falha.
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ABSTRACT: The purpose of this work is a study involving the mechanical response,
the fracture modes, Residual Strength and the application of failure criteria models,
in a hybrid composite laminate of polymeric matrix used specimens with and without
the presence of geometric discontinuity in its longitudinal section (with reduction of
the cross section), under the action of uniaxial traction. This geometric discontinuity is
characterized by central holes of different diameters. The hybrid composite laminate
was made by the Hand Lay-up process, in the form of a plate and composed of an
ortho-terephthalic polyester matrix reinforced with bidirectional fabrics of jute and
E-glass fibers. The presence of the central hole, regardless of the diameter, had a
damaging effect, especially on the ultimate tensile strength. As for the modulus of
elasticity, on the other hand, the difference found between the specimens was within
the dispersion range of the tests, showing stability in relation to the laminate stiffness.
Regarding the variation of the w/D ratio, the residual resistances decreased as the
measure decreased, indicating the greater influence of the w/D voltage concentration
equal to four, for the characteristic distances a, and d,, both the PSC and ASC criteria
showed good approaching.

KEYWORDS: Hybrid Polymeric Composites; Central Hole; Residual Resistance;
Fracture; Failure criteria.

11 INTRODUCAO

Os materiais compoésitos vém aumentando sua gama de aplicagcées devido
a utilizacado do processo de hibridizagcdo, que consiste em, segundo Batista et
al. (2016), em um processo utilizado para compensar a desvantagem de um
constituinte indispensavel, podendo adicionar um refor¢co adicional que forneca
melhores propriedades mecéanicas ou uma propriedade especifica ao compésito a
ser fabricado.

Aliado ao processo de hibridizacao destacam-se os problemas ambientais,
que propdem o desenvolvimento de novos materiais compoésitos com adicdo de um
reforco biodegradavel como, por exemplo, tais como fibras naturais como de baixo
custo, sendo uma alternativa compativel com o ambiente quando comparado com as
fibras sintéticas (Shahzad, 2011) e vem se tornando popular dia a dia devido a falta
de recursos e crescente poluicdo ambiental (Rahman et al., 2008). Rahmana et al.
(2008) e Jawaid e Abdul Khalil (2011), em seus reviews, destacam a publicacdo de
trabalhos de varios autores com fibra natural como reforco em compésitos hibridos
utilizando resina termofixa.

As Fibras Naturais sdo encontradas na natureza e dividem-se em fibras de
origem animal, vegetal e mineral. Dentre estas a Juta é uma fibra de caule e se

destaca como a principal area de investigacao, por apresentar a maior concentracéo
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de celulose (Sabell Ahmed et al., 2006) e, de acordo com Khan et al., (2009)
devido a algumas de suas propriedades como, por exemplo, baixa densidade, alto
mddulo de tracdo e baixo alongamento na ruptura, rigidez e resisténcia especificas
comparaveis as da fibra de vidro.

Embora a fibra de Juta seja tradicionalmente utilizada na fabricacéo
de embalagens e outros produtos diversificados, encontra-se disponivel em
abundancia, pois esse seu uso artesanal consome apenas uma pequena parcela de
sua producgado. Varios trabalhos buscam melhorar a superficie da juta por meio de
tratamento, exemplificando pode-se citar o trabalho de Rahman et al., (2008), que
utilizou a fibra de Juta como Reforgo para estudar a influéncia de tratamentos na fibra
de Juta nas propriedades mecéanicas (ensaios de tracéao, flexdo, impacto superficial,
dureza e absorcao de agua); Khan et al., (2009) realizou um estudo do tratamento
da fibra de Juta, porém em um compdsito hibrido, para as propriedades mecanicas
tais como resisténcia a tracdo e flexdo, médulo de tracao e flexao, resisténcia ao
impacto Charpy e temperatura de distorcdo de calor. Porém, a mesma também é
utilizada in natura (Tiné et al., 2014).

Além disso, muitas estruturas necessitam de mudangas ao longo de suas
secOes: eixos de rotacdo devem ter ressaltos projetados sobre eles para que os
rolamentos possam ser encaixados corretamente e assim suportar as cargas axiais;
devem também ter rasgos de chaveta usinados para encaixar polias e engrenagens.
Outros elementos necessitam de furos, ranhuras e entalhes de vérios tipos.

Assim sendo, como nos materiais convencionais, nos materiais compositos, a
alteracao brusca da secao de area de um elemento estrutural leva a um fenémeno
denominado de concentracédo de tensao (Awerbuch e Madhukar, 1985, Shigley e
Mischke, 2002; Aquino e Tin6, 2014).

Nesse sentido, a proposta desse trabalho é um estudo investigativo envolvendo
a resposta mecanica (Resisténcia Ultima & Tracdo, Modulo de Elasticidade
Longitudinal e Deformacédo de Ruptura), os modos (caracteristicas) da fratura, a
Resisténcia Residual e aplicagcdes dos modelos de critérios de falha (PSC e ASC)
em um Laminado Hibrido de matriz polimérica com presenca de descontinuidades
geométricas, furos centrais de diferentes didmetros (6mm, 7,5mm e 9mm), em sua
secao longitudinal, com largura constante, ou seja, variando a relacdo w/D, sob a
acao do ensaio de tracdo uniaxial.

2 | MATERIAIS E METODOS

Laminado e corpos de prova:

Na elaborac&o do material proposto para estudo foram utilizados como matriz
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a resina de poliéster insaturada orto-tereftalica NOVAPOL L120, como agente do
sistema catalitico (cura a temperatura ambiente) foi usado o MEKP (metil-etil-
cetona) catalisador utilizado em vasta escala na industria de plasticos reforcados,
e como reforgo foram utilizados quatro camadas do tecido téxtil bidirecional de
fibras de Juta “in natura” (gramatura: 306 g/m2, obtido no comércio local e utilizado
comumente em artesanato e sacarias) e uma camada do tecido téxtil bidirecional
de fibras de vidro-E (gramatura: 600 g/m?, fornecido pela Tecniplas Industria e
Comércio Ltda), a Fig. 1 mostra uma esquematizacao do laminado hibrido proposto,
que teve sua fabricacdo pelo processo hand lay-up e apresentou uma espessura
de 6,0 mm. A densidade volumétrica do laminado, obtida pela norma ASTM D792
(2008), 1.26+0.88 g/cm3, comprovando que o mesmo pode ter sua aplicacdo em
estruturas leves.

Para confeccionar os corpos de provas (CP’s) para realizacdo do estudo a
influéncia da variacao do didametro de um furo central (relacéo w/D), nas propriedades
mecanicas a tracdo do laminado hibrido foram utilizados as normas ASTM D3039
(2008) e ASTM D5766 (2011), os corpos de provas (CP’s) estudados sédo: WH—-CP’s
hibridos sem furo; H6 — CP’s com furo de 6.0 mm e diédmetro; H7.5 — CP’s com furo
de 7.5 mm e didmetro; e H9 — CP’s com furo de 9,0 mm e didmetro. Todos os CP’s
propostos apresentam o comprimento de 250mm e espessura de aproximadamente
6 mm, porém a largura do WH é de 25 mm, enquanto que as das demais amostras
sao de 36mm, seguindo as normas. Logo, apresentando as relagées w/D de 6,0, 4,8
e 4,0, para os CP’s H6, H7.5 e H9, respectivamente.
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Resina de poliéster Tecido téxtil bidirecional Tecido téxtil bidirecional

insaturada orto- de fibras de Juta “in de fibras de vidro-E
tereftalica NOVAPOL natura”
L120*

Figura 1. Configuragéo do Laminado Hibrido (LH).

* As camadas transparentes de resina s&o apenas para ilustragdo ja que as mesmas sao
impregnadas diretamente nas camadas de refor¢o do laminado.

Para obter as dimensodes, apds o corte dos corpos de prova, foram realizados
os procedimentos de lixamento e polimento nas faces cortadas pelo disco de corte.
Para tanto, foram utilizadas lixas d’agua de numeros 150, 220, 320, 400, 600 e
1200, e o polimento foi feito em uma politriz motorizada, utilizando como abrasivo a
alumina de 0,01 ym. Para realizacdo dos furos foram utilizadas brocas helicoidais
de aco rapido com os diametros de 6 mm, 7,5 mm e 9 mm. Destaca-se que como
a largura dos CP’s é constante, ao variar o furo, estamos variando a relagao w/D.

Ensaio de tracao uniaxial:

Para a determinacdo das propriedades mecéanicas de resisténcia ultima,
moédulo de elasticidade longitudinal (determinado na direcdo de aplicagdo da
carga) e deformacgdo na ruptura, para os corpos de prova com e sem presenca
de descontinuidade geométrica, foram realizados os ensaios de tracdo uniaxial
utilizando as normas ASTM D3039 (2008) e ASTM D5766 (2011).

Os ensaios foram realizados utilizando uma maquina de Ensaios Universal
Mecénica (Shimadzu Autograph AGI-250 KN) com capacidade maxima de
250 kN, a uma velocidade de deslocamento de 1,0 mm/min,e foram realizados
a temperatura ambiente (25 °C x2°). Os testes foram conduzidos a uma
velocidade de deslocamento de 1,0 mm/min a temperatura ambiente.
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Analise da Fratura:

A caracterizacdao da fratura macroscépica foi realizada e fundamentada de
acordo com as normas ASTM D3039 (2008) e ASTM D5766 (2011), na qual descreve
e caracteriza todos os tipos de fraturas validas. As imagens sdo obtidas por meio do
sistema de scanner digital.

Propriedades Residuais: Critérios de Falha PSC e ASC:

A influéncia das perdas na resisténcia a tracdo e no moédulo de Young nos
laminados compositos, devido a presenca da descontinuidade geométrica, foi
estudada através dos célculos da Resisténcia Residual (RS) (Santos, 2012 e Tinb
et al., 2014) dos laminados compésitos, segundo a Eq. (1):

RS — O_Norched (1 )

O_Unn()fched

Onde: o

Notched
com furo (calculada na area de maior secao transversal, segundo a norma ASTM

D5766, 2011); o

Unnotched

sem o furo; E, ... € Ey.oenes COrFESpondem aos modulos de Young longitudinais

(medidos na direcéo de aplicacéo da carga) dos corpos de prova com e sem furo,

é definida como a resisténcia ultima a tracdo dos corpos de prova

corresponde a resisténcia ultima a tragcao dos corpos de prova

respectivamente.

Ao longo dos anos, alguns critérios vém tentando predizer a Resisténcia
residual de compdsitos com presenca de furos circulares ou outra descontinuidade
geométrica, dentre alguns critérios, destacam-se o Critério da Tenséo Pontual (Point-
Stress Criterion - PSC) e o Critério da Tensdo Média (Average-Stress Criterion -
ASC). Nesse estudo, o desafio se caracteriza na viabilidade do uso dessas teorias
de falha nos laminados compésitos a base de tecidos hibridos.

O critério PSC assume que a falha deve ocorrer quando a tenséo (o,) a uma
certa distancia pequena e proxima a vizinhanga do furo d, iguala ou ultrapassa o
valor da resisténcia a tragdo do material o, (ou a resisténcia a tragéo da placa sem
o furo, o,,). De acordo com Nuismer e Whitney (1975), a resisténcia residual pode

Ser expressa por:

oy 2 )
Tn 2+‘:if;3 "‘3”:;4 - {K - 3:} [5‘:fﬁ _?":Efx]

RSpge =
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Onde:
3)
= R/
Sr ///(H' +d,)

R é definido como raio do furo e K o fator de concentracéao de tenséao.

O critério ASC assume que a falha deve ocorrer quando a média da tensao
(o,) ao longo de uma pequena distancia fixa a, a frente do limite do furo atinge
primeiro a resisténcia a tragdo do material o, (ou a resisténcia a tragdo da placa
sem o furo, 0,,). De acordo com Nuismer e Whitney (1975), a resisténcia residual
pode ser expressa por:

Onde:

(5)
2 = %R + a{))

Aqui, R e K possuem as mesmas definicées citadas no critério PSC.

Para um melhor entendimento das distancias caracteristicas d, e a, um
percentual de referéncia destas distancias em relacdo a largura liquida da placa n
(regido onde ocorre a concentracéo de tenséo) foi determinada. A largura liquida da
placa n € definida pela Eq. (6) (Aquino e Tind, 2012; Tind et al., 2014), onde W é a
largura da maior se¢édo da area dos CP’s (36 mm) e R o raio do furo:

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

Propriedades Mecénicas - Tracao Uniaxial:

A caracterizacdo mecanica do laminado hibrido, para as condicées sem furo (WH)
e com furo central de 6 mm, 7,5mm e 9mm (H6, H7,5 e H9, respectivamente), esta
representada na Fig. 2, pelo diagrama tenséo x deformacao, onde sao expostas as cinco
curvas validas obtidas no ensaio de tra¢ao uniaxial e requeridas pela norma ASTM D3039
(2008), para cada condicéo proposta. Destaca-se que foi observado durante o ensaio que
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todos os CP’s apresentaram um comportamento “fragil” até a fratura.
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Figura 2: Diagrama tens&o x deformagéo — Ensaio de tracdo uniaxial: (a) WH, (b) H6, (c)CH7,5
e (d)H9.

OWH, Fig. 2 (a), apresentou um comportamento que pode ser considerado linear
entre a tenséo e a deformacgéo para uma faixa que se estende até aproximadamente
50% da tensao de ruptura. Essa caracteristica € comum aos laminados compdsitos
a base de resina poliéster (termofixas) (Aquino et al., 2007). Para os CP’s com o furo
central, Fig. 2 (b), (c) e (d), esse valor percentual é de aproximadamente de 30%
da carga maxima. Fazendo uma analise do comportamento mecénico, percebe-se
que para todas as condicdes, devido o inicio o processo de dano, grafico alterou um
pouco o comportamento, tendo o seu mddulo diminuido.

A Tab. 1 mostra os valores médios obtidos para a Resisténcia Ultima & Tracé&o,
para o Médulo de Elasticidade Longitudinal e para a Deformag¢éo de Ruptura, bem

como seus respectivos desvios padrao para todos os CP’s em anélise.
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. WH H6 H7.5 H9
PROPRIEDADES MECANICAS

Média DP Média DP Média DP Média DP

Resisténcia Ultima a Tracéo 401 427 325 220 273 32 259 +2.1

(MPa)
Médulo de Young (GPa) 2,9 +0,2 2,7 +0,3 2,8 +0,2 2,5 +0,3
Deformacao (%) 26 03 23 0,2 1,5 0,3 1,6 0,2

Tabela1: Propriedades mecénicas — WH, H6, H7.5 e H9 — Trac¢&o uniaxial.

* DP significa desvio padrao.

Comparacao da Influéncia do Furo:

Buscando realizar uma avaliagdo da influéncia da variagcdo do tamanho do
furo (consequentemente também da variacdo w/D) para todos os corpos de prova,
resultados estes relacionados com a resposta do laminado compoésito frente ao
carregamento de tracdo uniaxial (Fig. 3), percebe-se que, apesar de apresentarem
diferentes valores de resisténcia ultima e deformacéo na fratura, o comportamento
deles, em termos de méddulo de elasticidade (determinado antes do inicio do dano),
independentemente da presenca e da dimenséo do furo, praticamente ndo sofreu
alteracdo. Jéa que, realizando uma anélise dos valores de modulo de elasticidade
longitudinal encontrados para todos os CP’s encontram-se na mesma faixa de
desvio padréo, podendo-se descartar as diferencas entre eles (observe a Tab. 1).

Ressalta-se ainda que as grandes perdas registradas nas resisténcias
(principalmente para os furos de maior diametro) foram proporcionais as menores
taxas de deformacbes na ruptura, fato este que, também, contribuiu para a
manutencdo da rigidez do laminado. A Fig. 4 mostra a influéncia de perda da
resisténcia mecéanica de acordo com a variacado do tamanho do furo e a relagao w/D.

45 -

- - WH

354

304 —~
75

25 _/_,:"' H9

20

104 /

0 T T T T T )
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 25 3.0

DEFORMACAO (%)

TENSAO (MPa)

Figura 3: Grafico tensdo x deformacéo (curvas médias): WH, H6, H7,5 e H9.
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Figura 4: Comparativo da resisténcia Mecénica.

Para a resisténcia ultima a tragc&o, ao se comparar o resultado obtido para os
CP’s H6 (Razéao w/D = 6, raz&o normativa), percebe-se que a presenca do furo, nesse
caso, resultou em uma perda (-) de , aproximadamente, 19%. Esse valor é semelhante
ao encontrado por Tind et al., 2014 ao analisar a influéncia de um furo idéntico em um
laminado compdsito de resina poliéster reforcado por tecidos bidirecionais de fibras de
vidro-E. Nesse estudo, a perda na resisténcia apresentada por um furo central de 6,0 mm
de didmetro foi de 18%, aproximadamente.

Fazendo uma avaliagdo geral, comparando o resultado obtido para o H9
com os demais resultados obtidos, percebe-se, em termos de resisténcia ultima
a tracdo, que os CP’s H9 apresentaram perdas de 35.4 %, 20.3 % e 5.1 %, com
relacdo aos CP's WH, H6 e H7.5. A diferenca entre H9 e H7.5 é somente de
5,1 % e apresentou-se dentro da faixa de dispersao dos ensaios, podendo ser
negligenciada. Pode-se concluir que a medida que o diametro do furo aumenta a
resisténcia do material diminui, porém de forma menos intensa, mostrando que a
medida que o furo aumenta, para o material proposto, existiu um alivio no efeito de

concentracdo de tensao.

Analise da Fratura:

Procedendo a avaliacao da analise macroscépica da fratura para os WH (Fig.
5), percebe-se a ocorréncia de uma fratura, segundo a Norma ASTM D3039 (2008)
do tipo LGM. Observa-se, também, a ocorréncia de microfissuracéo transversal da
matriz, bem como o rasgamento do tecido de fibras de vidro, dano caracteristico em
materiais compositos poliméricos reforcados por tecidos de fibras sintéticas (Freire
JR. e Aquino, 2002). Esse fenbmeno € proveniente da desaderéncia fibra/matriz
provocada pela propagacdo da microfissuragéo na interface. E importante lembrar

Engenharia de Materiais e Metalurgica: Tudo a sua Volta Capitulo 4



gue esse rasgamento torna-se perceptivel apds a retirada dos corpos de prova das
garras da maquina.

Rasgamento das
fibras de vidro

Microfissuras
transversais

Figura 5: Caracteristica de fratura final para os Corpos de prova WH - Detalhe da regido de
fratura final.

A Fig. 6, mostra a fratura macroscopica para os CP’s com descontinuidade
geométrica, para os H6, CH7.5 e H9 o modo de fratura normalizada do tipo LGM e
a ruptura total das fibras de juta e o fendmeno do rasgamento na camada de fibras
de vidro.

Os CP’s apresentaram pouca fissuracdo na matriz e com uma fratura final
extremamente localizada, a presenca do furo desviou algumas microfissuras para sua
direcéo, distorcendo-as da forma apresentada em regides distantes do furo, onde as
fissuras apresentam-se em linha reta, perpendiculares a carga aplicada.

Microfissura
Transversal

=
L 1

Ly vy

LITETPE

Lidyass

Microfissuras Desviadas |
para o Furo

Microfissuras Desviadas
para o Furo

i mehras e
- A '

Microfissuras Desviadas
para o Furo

Figura 6: Caracteristica de fratura final para os Corpos de prova: (a) H6, (b) H7,5 e (c) H9.
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Propriedades Residuais - Teorias de Falha PSC e ASC:

Para arealizac&o do estudo da influéncia da variagdo w/D no que diz respeito as
distancias caracteristicas a, e d; é inicialmente calculado as Resisténcias residuais
(RS) utilizando a equacéo (1) e o fator de concentracao de tensdo geométrico (K)
(Shigley, 2012) e em seguida calculado as distancias a, e d, utilizando as teorias
ASC (Eq. (2)) e PSC (Eqg. (8)). Para melhor entendimento dessas distancias é
colocado o n (%) que mostra o quanto do espaco esta distancia ocupa da regido da
concentracdo de tensao.

Fator de PSC ASC
Configuracao Concentraf;ao de RS
Tensao d a
K 0 n 0 n
(mm) (%) (mm) (%)
H6/WH* 2,58 0,81 2,90 19,33 11,5 76,67
H7,5/WH 2,50 0,68 2,25 15,79 4,40 30,87
H9/WH 2,43 0,65 2,38 17,62 5,25 39,18

Tabela 2: Valores de d, e a,,

* Valores retirados da referéncia 8 em Tind et al., 2014 para o furo 6 mm.

Com esse resultado, pode-se afirmar que os CP’s H6 retiveram 81,0% da
resisténcia mecéanica apresentada pelos CP's WH. Do mesmo modo, o resultado
obtido encontra-se coerente com o encontrado por Tind et al., (2014). Nesse caso,
para um laminado compdsito de matriz poliéster reforcado por tecidos bidirecionais
de fibras de vidro-E, com a presenca de um furo de 6,0 mm de didmetro, a Resisténcia
Residual foi de 0,820.

Os CP’s H7,5 retiveram 68% da resisténcia mecanica apresentada pelos WH.
Ao se comparar os resultados obtidos pelos CP’s H7,5 e H6, percebe-se que, com
o aumento do didmetro do furo, uma reducéao, em termos de Resisténcia Residual,
de 15,9%.

Ja os H9 retiveram 65% da resisténcia mecanica apresentada pelos CP’s
WH. Em comparagao aos resultados obtidos por H6, observa-se uma reducé&o na
Resisténcia Residual por parte dos H9 de 20,2 %. Ao se analisar a RS dos H9 em
comparacéo com H7,5, nota-se que a reducao apresentada (5,1 %) encontra-se na
margem de dispersao experimental.

No que diz respeito ao mddulo residual, percebe-se valores entre 86 % e 96 %
de reten¢do do modulo obtido nos WH. Como ja citado em anteriormente a diferenca
obtidas nos médulos elasticos sdo inferiores estao dentro dos desvios padroes, logo os
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mesmos podem-se considerar que nao houve uma diferenca significativa entre eles.

Diferentemente do que ocorreu em Tiné et al., 2014, onde somente os valores das
distancias caracteristicas segundo o critério PSC tiveram boa aproximagéo quando usado
o fator de concentracdo de tensdo geométrico, aqui, 0 uso do fator de concentracao
apenas geométrico levou a uma boa aproximacgéo das distancias caracteristicas (ver Tab.
2) para ambos os critérios PSC e ASC, relevando a influéncia direta da razdo w/D nos
mesmos.

41 CONCLUSOES

- De modo geral, o comportamento de todas as condi¢cbes em estudo se
apresentou de modo “fragil” até a fratura, ou seja, sem a presenca do fendmeno do
escoamento o qual € caracteristico dos materiais de comportamento ductil;

- Os desvios padrdes apresentadas nos ensaios encontram-se numa faixa
dentro da aceitavel para os materiais compoésitos, em especial, para os compdsitos
hibridos refor¢cados por fibras naturais e sintéticas;

- A presenca do furo central, de qualquer dimenséo, alterou negativamente a
Resisténcia Ultima & Tracdo (19, 31,9 e 35,4 %, respectivamente para H6, H7,5 e
HO);

- Quanto ao Médulo de Elasticidade, por outro lado, a diferenca encontrada
entre os corpos de prova apresentou-se dentro da faixa do desvio padrdo dos
ensaios;

- Na analise da Resisténcia Residual, foi comprovada a influéncia negativa do
furo, porém, a diferenca entre os corpos de prova H7,5 e H9 apresentou-se dentro
da margem de dispersao dos ensaios;

- Quanto ao comportamento a fratura dos laminados, todos, de uma forma geral,
apresentaram fratura final normatizada do tipo LGM. Além disso, apresentaram a
presenca do “rasgamento” e pouca fissuragdo na matriz. Nos corpos de prova com
furo central, as microfissuras transversais foram distorcidas para a vizinhanca do
furo. Esse fendbmeno ficou mais evidente conforme a dimensao do furo foi aumentada.

- Com relacédo a aplicagado do fator geométrico k para a determinacéo das
distancias caracteristicas a, e d,, tanto o critério PSC como o ASC apresentaram
boa aproximacado, exceto para o H6 no qual apenas o critério PSC mostrou-se
coerente, ratificando assim, a influéncia direta da razao w/D no comportamento do
compdsito hibrido em presenca de concentragcéao de tenséo.
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RESUMO: Este trabalho traz uma sintese dos
resultados sobre as influéncias de matrizes
ceramicas na formacao de fases eletricamente
ativasem polimeros de compdésitos baseadosem
PVDF. Através da rota de sintese por via quimica
foram produzidos compositos eletricamente
ativos, cuja concentracdo de fase ferroelétrica
€ superior a 90% das fases cristalinas, o que
abre caminho para a sintese de novos materiais
com propriedades piezolétricas, flexibilidade e
rigidez mecanica superiores aos que existem
atualmente no mercado.
PALAVRAS-CHAVE:
Ferroelétricos.

Compositos, PVDF,
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BASE DE PVDF

EEFECTS OF CERAMIC POWDERS IN
THE PROPERTIES OF PVDF POLIMERIC
FERROELCTRIC COMPISITES

ABSTRACT: This work shows the
about the influences of ceramic matrices in the

results

formation of electrically active phases in the
polymeric phase of PVDF based composites.
Using the chemical synthesis route, electrically
active composites were produced, whose
ferroelectric phase concentration is greater than
90% of the crystalline phases, which opens the
doors for the synthesis of new materials with
piezoletric properties, flexibility and mechanical
rigidity superior to those that currently exists.

KEYWORDS: Composites, PVDF, Ferroelectrics

11 INTRODUCAO

O Fluoreto de Poli(Vinilideno), conhecido
como PVDF, pode sertratadocomo um polimero
com propriedades eletroeletrénicas que é
estudado desde adécadade 60, por apresentar
0s maiores valores de coeficientes piezo e
piroelétrico nessa classe de materiais, por
sua flexibilidade, excelente processabilidade,
estabilidade a acdo de produtos quimicos e
resisténcia mecanica [1]. Uma caracteristica
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peculiar deste material é o polimorfismo de sua estrutura cristalina, decorrente das
diferentes conformacdes que suas cadeias podem assumir, sendo quatro fases
cristalinas mais importantes, denominadas de a, B, y, € d [2], 0 que confere ao PVDF
propriedades distintas em funcdo de sua conformacao, incluindo as propriedades
piezolétricas da fase B. A fase mais comum é a a, obtida geralmente a partir da
cristalizacdo do polimero fundido [3], ou a partir da cristalizacdo em solugéo [4].
Nesse ultimo caso, em geral, se obtém um polimero semicristalino, no qual o grau
de cristalinidade é em torno de 40% a 60% contudo, quando cristalizado a partir da
rota de sintese por fuséo [5], este valor pode chegar a 90% [6].

Diferentemente da fase a, a fase B € polar [2], pois a conformacéao all-trans de
suas cadeias resulta em um momento de dipolo perpendicular a cadeia polimérica
[7]. Este tipo de conformacdo dipolar favorece o surgimento das propriedades
ferroelétricas, pois a orientacao dos dipolos elétricos, em consequéncia da rotacao
das cadeias, pode ser realizada com aplicacdo de campo elétrico [8]. Assim, por
possuir propriedades ferroelétricas proeminentes, a fase 8 € a mais desejada para
aplicacdes tecnoldgicas em sensores e atuadores [9,10].

As fases y e ® sdo bem menos intensas e s6 apresentam propriedades
significativas quando inexistem as fases a e 3. Apresentam caracteristicas apolares,
portanto, ndo sendo relevantes para uso em dispositivos eletronicos [2].

Quando sintetizado na fase adequada, este polimero apresenta os maiores
coeficientes piezo e piroelétrico dentre os polimeros ferroelétricos [2]. Contudo, se
comparado as outras classes de materiais ferroelétricos, os baixos valores de seus
coeficientes restringem, em parte, suas aplicagcdes. Em contrapartida, os materiais
ferroelétricos convencionais, tanto na forma monocristalina quanto policristalina,
mesmo apresentando altos coeficientes piezo e piroelétricos, tém como limitador
para aplicacdes tecnoldgicas a flexibilidade mecénica. Assim, o desenvolvimento
de materiais compésitos ferroelétricos envolvendo cerdmicas e polimeros tem se
tornado uma alternativa para contornar essas limitacdes. Desta forma, se torna um
grande interesse aliar as melhores propriedades dos ferroelétricos convencionais
com a dos polimeros ferroelétricos, buscando o desenvolvimento de um material
ferroelétrico flexivel com altos valores de suas constantes de interesse.

Polimeros, como o PVDF, sdo 6timos candidatos a hospedeiros de materiais
ativos na sintese de compoésitos. Sob o ponto de vista elétrico, por exemplo,
ha relatos de uso de materiais condutores ou ndao condutores que podem ser
empregados para sintetizar diferentes nanocompoésitos a base de PVDF [11]. O
grafeno na forma de nanotubos de carbono, séo tipicos materiais condutores usados
na sintese de compésitos de PVDF. Ja os materiais dielétricos cerdmicos, como o
titanato de bario (BaTiO,)[12-14], titanato de estroncio (SrTiO,) [15], 6xidos de (Pb,

XLaX)(Zr1_yTiy) O,, titanato e zirconato de chumbo modificado com lantanio (PLZT)

1-1/4x
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[16], s&o exemplos de materiais ndo condutores que sé&o usados na sintese dos
compdsitos [17,18]. Neste capitulo sera apresentado os conceitos fundamentais de
sintese de compositos eletronicos de PVDF com diferentes materiais ceramicos,
mostrando as influéncias desses materiais na cristalizagao das diferentes estruturas
do PVDF. Uma analise quanto ao tipo de relagao entre propriedade/ceramica para
os compositos sera tracada, mostrando as infinitas possibilidades de estudo de

compositos eletrénicos a base de PVDF.

2| FLUORETO DE POLI(VINILIDENO)- PVDF

O Fluoreto de Poli(Vinilideno), ou PVDF, € um polimero sélido a temperatura
ambiente, altamente estavel a agentes quimicos e mecanicos. Além disso é um
material polimérico termoplastico, utilizado em embalagens de produtos quimicos
corrosivos e em diafragmas de valvulas [1,2]. A literatura j& projetava que o
PVDF seria um dos materiais eletricamente ativos, ao relatar uma extraordinéria
propriedade piezoelétrica para essa classe de materiais [19,20].

O PVDF é um polimero produzido através do fluorocarbono, que resulta da
polimerizagcdo de mondémeros de fluoreto de vinilideno (VDF). A formula quimica &
repleta de unidades repetidas de fluoreto de vinilideno (CH,=CF,) possuindo um
elevado peso molecular médio (Mw = 10° g/mol) [2]. O PVDF possui temperatura
de fusao, estimada por DSC (Calorimetria Exploratéria Diferencial), entre 170°C
e 200°C (f;) e temperatura de transicao vitrea (T ) em torno de -35°C [21]. Estas
temperaturas dependem fortemente das condicdes de processamento e da fase
cristalina, ja que se trata de um material poliamorfo.

A microestrutura do PVDF é na forma de esferas (tipo esferulita mostrado na
Figura 1), cujas lamelas cristalinas do PVDF sao paralelas ao eixo do nucleo das
esferulitas. Os cristais lamelares estdo embutidos numa regidao amorfa da matriz do
polimero. A medida que as lamelas cristalinas crescem radialmente do centro das
esferulitas para fora, estas divergem e se ramificam, dando origem a uma forma
radialmente simétrica [20].

v =
Fﬁ‘f&r&lto .

Figura 1: Imagem microestrutural do PVDF evidenciando a formagéo da estrutura esferulitica.
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O PVDF é um polimero molecularmente linear que apesenta dipolos
elétricos permanentes, perpendiculares, bem préximos a direcdo das cadeias
poliméricas. Essa formacao de dipolos se da essencialmente pela diferenca de
eletronegatividades entre os atomos de fluor e carbono em sua cadeia. Cada forma
cristalina é decorrente diretamente das diferentes conformacdes que a cadeia
polimérica pode assumir em funcao das condicdes de cristalizacdo. Quando possui
uma cadeia em ziguezague planar trans (TTT) compreende a fase B, quando se
tem uma cadeia TGTG" (trans-gauche-trans-gauche) representa as fases a e o e
quando se tem uma cadeia T,GT,G" representa a fase y [21]. A figura 2 representa
a organizacdo atdbmica/dipolar do PVDF das fases mais investigadas do PVDF. A
cristalinidade do PVDF pode variar entre 40% a 60%, dependendo do método de
preparacéo, podem chegar ate 90% [21].

# Hidrogénio
* Fluor

W Carbono

Fase -t

FasE—B

Fase -

Figura 2: Representacao esquematica da conformacgéo da cadeia para as fases a, B e y do
PVDF. Figura adaptada pela referéncia [22]

A fase mais comum do PVDF é caracterizada por possuir estrutura apolar,
conhecida como fase a, que é obtida a partir da cristalizagcdo do material fundido
[20, 23]. A célula unitaria da fase a-PVDF é formada por duas macromoléculas e
€ apolar resultando momentos dipolares dispostos em arranjos antiparalelos [24].
Possui uma estrutura ortorrémbica (grupo P2cm) com dimensdes de a = 4.96 ,& b
-964Aec=462 A apresentando uma densidade de 1920 Kg/m?®e um valor de
entalpia de fusédo (AHf) de 93,07 J/g [20].

A fase B do PVDF destaca-se entre as outras fases por apresentar momento
de dipolo elétrico, com possibilidade de apresentar propriedades piezoelétricas,
piroelétricas e ferroelétricas, sendo a mais desejavel do ponto de vista tecnoldgico
para aplicacdo em sensores e atuadores. Esta fase € obtida por estiramento
mecanico da fase a a temperaturas inferiores a 100°C e com razao de estiramento
(relacdo entre o comprimento final e inicial da mostra) maior ou igual a 4 [2]. A
fase também pode ser obtida por solu¢éo se a cristalizagc&o ocorrer a temperaturas
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inferiores a 70°C [25]. A célula unitaria na fase é polar, pertencendo ao grupo Cm2m
de dimensbes a = 8.58 A b =491 A c = 2.56 A densidade de 1970 Kg/m3 e
entalpia de fusédo (AHf) de 93,07 J/g [23].

Existem dois tipos de fase y, uma delas cristalizada diretamente do material
fundido a temperaturas superiores a 160 °C, formando esferulitas ndo aneladas,
cuja taxa de formacao aumenta com o aumento da temperatura de cristalizacéo.
O outro tipo de fase y € obtido a partir da transicéo de fase a em y [26]. Afase 6 é
obtida a partir da fase a, através da aplicacdo de um campo elétrico elevado (>30
MV/m) [23].

A versatilidade do uso do PVDF em diversas aplicagdes nédo se deve somente
ao fato de ser um material polimorfo, mas também a interconversao entre essas
fases. Ou seja, certos procedimentos experimentais favorecem a conversao de um
certo tipo de cristalizagdo para outro. A figura 3 apresenta os procedimentos para a
interconversao das fases cristalinas do PVDF para se obter a fase 3 [25].

[ Fase a ] [ Fase y ] [ Fase &
 EEE—
S

o,
| | 'Ultra - Estiramento
estiramento
- ) —_—
F —
— Polarizacao
.

Figura 3: Resumo dos processos de interconversao das diferentes fases cristalinas do PVDF
para a fase (3, utilizando presséo, temperatura e campo elétrico.

31 CARACTERIZACAO DAS FASES CRISTALINAS DO PVDF POR FTIR

A identificacdo das fases cristalinas do PVDF é um problema devido a
semelhangca da conformacao entre suas fases cristalinas e, dependendo das
condicbes de preparacéo, o mesmo filme pode conter um ou mais fases cristalinas,
criando alguns problemas qualitativos e quantitativos na identificacao das fases [27].
Uma das técnicas mais utilizadas para identificacao dessas fases € a espectroscopia
no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), ja que as bandas de absorgcao
do PVDF séo facilmente detectadas por FTIR. A tabela 1 apresenta as bandas
caracteristicas das fases a, 8 e y do PVDF [28].
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Banda (cm™) Fase Grupo e modo vibracional

408 o] Balanco (CFz) + balanco (CHz)

431 Y Balanco (CFz)

444 ¢ Balanco (CFz) + balanco (CHz)

472 B Vibracao (CFz) (filmes orientados)

488 Amorfa

490 [¢] Vibracao (CFz)

511 ¢ Deformacao CF:

512 V Deformacao CH:

530 a Deformacao CF:

600 Amorfa

615 a Deformacao CF:

678 - Defeitos na cadeia polimérica devido a ligacoes
cabeca-cabeca ou cauda-cauda

766 a Deformacédo CF:

778 V Balanco (CH:)

795 a Balanco (CH-z)

812 Bouy Deformacao CH: fora do plano

833 V

840 Bouy Balanco CH:z

855 a Deformacdo CH fora do plano

877 ¢ Balango CH:

880 Amorfa

976 a Deformacéao CH fora do plano

Tabela 1: Bandas de Absorc¢ao do FTIR nas fases a, 8 e y do PVDF, com os respectivos modos
vibracionais [29,30,31].

As semelhancgas de conformacéo da cadeia polimérica das fases y e B, refletem
em numeros proximos das bandas de absor¢cdo, como mostra a tabela 1: banda de
absorcdo em 512 cm™ para a fase y, que esta proximo da banda em 510 cm™ para a
fase B. [29]. Da mesma forma ocorre no pico da banda em 840 cm™, alguns autores
consideram somente da fase B [29, 30] e outros consideram comuns as fases y e
B [31].

A intensidade dos picos de absorcdo do espectro de FTIR & diretamente
relacionada com a concentracdo da fase cristalina. Assim, por exemplo, a
quantificacdo do o teor da fase B em relacdo a a em amostras de PVDF pode
ser feita através do céalculo da porcéo entre as fases (considerando que a porcéo
cristalina do polimero se deva apenas a presenca das fases 8 e a):

_ Cp + Cu equacao 1

Fp = S (equagao 1)
onde F, é a fragéo de fase B na porgéo cristalina, e C_e CB sao respectivamente as
concentracdes, em mol/cm?3, da fase 3 e a. Ao escrever a absorbancia em termos

da concentracdo molar das fases, temos:

Abs = [k .1.C (equacgao 2)

onde Abs é a absorbéancia, kA é o coeficiente de absorcdo molar no comprimento
de onda A, | é a espessura da amostra e C a concentracdo em mol/cm3. Isolando a
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concentragdo da equacgao 2, tem-se:

C — Abs (equagéo 3)
k3.1

Com os valores do coeficiente de absor¢édo molar dos picos da fase a (Ka =
6,1x104 cm2/mol) e B (KB = 7,7x104 cm2/mol), nos respectivos nUmeros de onda
de 763 e 840 cm-1, pode-se reescrever a equacgao 3 substituindo C pela expresséo
oriunda da Lei de Lambert Berr (equacgao 2), obtendo:

(equagéao 4)

Absp

Fp = x100
1,26.Absq+ Abspg

41 COMPOSITOS POLIMERO/CERAMICA

Compésitos sdo materiais que possuem pelo menos dois componentes, ou duas
fases, com propriedades nitidamente distintas em sua composicao. Separadamente
os constituintes do compdsito mantém suas caracteristicas, porém quando suas
acdes sado combinadas eles formam um composto com propriedades impossiveis
de se obter com apenas um deles [32]. A criacao de modelos para a classificacéo e
organizagao dos compaositos foi desenvolvida por Newnham e seus colaboradores,
os quais foram os primeiros a designarem o termo conectividade, que indica o
modo como as diferentes fases dos materiais compdsitos se interligam [32]. Em
compositos bifasicos, ou sistema de duas fases, essas conectividades possuem
dez possibilidades distintas, sendo representada por dois nimeros, o primeiro
para o reforco e o segundo para a matriz. Se um material compdsito apresentar
conectividade numa direcdo qualquer, diz-se que tem conectividade 1, se for em
duas dire¢cdes tem conectividade 2 e se for em trés dire¢cdes tem conectividade 3.

Para compdésitos com conectividade 0-3, como ceramica/polimero, a matriz
polimérica € auto conectada nas trés dimensodes, enquanto n&o ha contato algum
entre as particulas da cerdmica. Dentre outros padrées de conectividade, os
compdsitos com conectividade 0-3 apresentam algumas vantagens, como facilidade
no preparo e baixo custo [33].

Embora em compésitos ndo se procure a interacao entre as fases constituintes,
no caso de compoésitos a base de PVDF a mera interacdo entre as fases na
conectividade 0-3 favorece alteracbes na cristalinidade da matriz polimérica, ja
que a interconversdo entre algumas fases se da por estiramento, ou seja, uma
propriedade mecénica.
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51 MATERIAIS

Para o estudo das influéncias da rota de sintese, bem como da morfologia
das fases ceramicas usadas na sintese de compdésitos ferroelétricos a base de
PVDF, foram preparados compositos ferroelétricos na forma de filmes usando
trés diferentes matrizes cerédmicas. Para cada matriz ceramica foram variadas as
condi¢des de sintese do material compédsito, buscando sempre uma otimizagao na
cristalizacao e formacéo da fase 3 do PVDF.

A sintese dos compoésitos fez-se inicialmente a dissolu¢cdo do pé de PVDF
(Solef 11010/1001) em dimetilformamida (DMF) Vetec (UV/HPLC) [13], sob agitacao
mecénica e temperatura ambiente, na propor¢cado de 80 mg de polimero por mL do
solvente. Ao completar a dissolu¢céo do polimero foram adicionados, nas devidas
propor¢cées em massa, 0s pos ceramicos submicrométricos (com tamanho médio
na ordem de 70 nm) dos trés sistemas: um ferroelétrico a base de chumbo (titanato
zirconato de chumbo modificado com lantanio); dois ferromagnéticos (ferrita de
niquel e ferrita de cobalto); todos com caracteristicas morfolégicas distintas. Apds
a adicao da ceramica (em distintas propor¢des), o sistema foi mantido sob agitacéao
por 5 minutos, a temperatura ambiente, para dispersao das particulas de ceramica
na solucao polimérica. Ap6s esse periodo a solucao foi transferida para uma placa
de Petri, e entdo foram cristalizadas em estufa, com condi¢cdes de temperatura e
tempo variaveis. Todos os compoésitos preparados apresentam espessura em torno
de 0,1 mm e integridade mecanica. Nesse capitulo apresentaremos apenas os
resultados mais significativos de cada composi¢ao preparada.

6 | RESULTADOS

Nos espectros de FTIR dos filmes de PVDF para distintas temperaturas de
cristalizacao, mostrados na Figura 4, verifica-se bandas tipicas das fases cristalinas
do PVDF, contudo com presenca significativa de bandas da fase amorfa (488 e 880
cm™) [11], independente da temperatura de cristalizagdo. A presenga expressiva
desse pico indica um baixo grau de cristalinidade nos filmes obtidos, para o intervalo
de temperatura (50 a 90° C). Arespeito das absorc¢des referentes as fases cristalinas
do PVDF, nota-se que a presenca da fase (840 e 511 cm™), é mais favorecida
a baixas temperaturas de cristalizacdo, enquanto temperaturas superiores a
cristalizacdo do polimero é favorecida na fase a (976, 855, 796, 764, 614 e 532
cm™). Pode-se dizer que baixas taxas de evaporacdao do solvente, favorecem a
formacao da fase ferroelétrica (fase B) em relacéo a fase apolar (fase a).
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Figura 4: Espectros de infravermelho dos filmes de PVDF cristalizados a (a) 50, (b) 60, e (c) 90°
C.

Na Figura 5 sdo apresentados os espectros de infravermelho dos compositos
de PVDF/PLZT em forma de filmes, cristalizados a 50°C. Foram adicionadas
nas concentracdes de 1, 10 e 25% em massa, ceramicas de PLZT em matrizes
poliméricas de PVDF. A banda alargada na regidao de 595 cm™, caracteristica da
deformacéo Ti-O, do PLZT, pode ser observada no espectro de FTIR do PLZT puro
e dos compositos. Para essa temperatura de cristalizacdo, todas as composicdes
apresentaram bandas proeminentes para a fase ferroelétrica (fase ) e amorfa. A
fase apolar (fase a) pode ser identificada apenas pela banda de baixa intensidade
em 763 cm’. Comparando os espectros entre as diferentes composi¢cdes deste
sistema, e também com o espectro do PVDF puro cristalizado nesta mesma
temperatura (Figura 4), verifica-se que o perfil do espectro referente ao polimero
€ praticamente o mesmo, 0 que nos permite dizer que a insercao das particulas
ceramicas de PLZT néo alteram de forma significativa as propriedades estruturais
da matriz polimérica.

Usando a equacao 4, e as intensidades dos picos de absor¢cédo obtido por
FTIR de todas as amostras, estimou-se o teor de fase B (FB(%)) em relacdo as
demais fases cristalinas do PVDF nos compdsitos estudados. Os valores F(B(%)
sdo apresentados no grafico da Figura 6 para todas as amostras preparadas nessa

série.

Engenharia de Materiais e Metalurgica: Tudo a sua Volta Capitulo 5




PLZT

PVDF/PLZT
75/25

Transmiténcia (u.a.)

PVDF/PLZT
90/10

2 . 1 2 1 2 1
1000 900 800 700 600
Namero de onda (cm’')

3 PVDF/PLZT
991

Figura 5: Espectros de infravermelho do PLZT em p6 e dos filmes, cristalizados a 50° C, de
compésitos a base de PVDF/PLZT, nas composicdes de 1 a 25% em massa de ceramica.
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Figura 6: Teor de fase B nos filmes de PVDF/PLZT, cristalizados a 50, 60 e 90° C, de PVDF e
compésitos a base de PVDF/PLZT, nas composicdes de 1 a 25% em massa de ceramica.

Nos compositos, nota-se que além da taxa de evaporagcédo do solvente, a
concentracdo de ceramicatambém influenciou nos valores de F3(%). Contudo, o peso
deste novo parametro € fortemente relacionado com a temperatura de cristalizacéo
dos filmes, uma vez que no intervalo de temperatura avaliado, a influéncia € minima
para baixas temperaturas (50° C), enquanto para altas temperaturas (90° C)
esta influéncia foi mais expressiva. A ponto dos compdésitos cristalizados a 90° C
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apresentarem valores de F(3(%) superiores aos dos compdsitos cristalizados a 60°
C, para concentragbes de PLZT superiores a 10% em massa.

Assim por essa experiéncia, usou-se como parametro para a sintese de novos
compositos taxas de concentragcdo de ceramica superiores a 25% em massa no
compdsito e temperaturas de cristalizagcédo de 50°C.

Novos compoésitos de PVDF foram sintetizados, envolvendo, agora, matrizes
ceramicas de Ferrita de Cobalto (CoFe,O,, ou somente CFO), seguindo a
concentragé@o 70% em peso de PVDF e 30% em peso de CoFe,O, Os compositos
foram cristalizados a 50°C em trés diferentes periodos. A Figura 7 mostra teor de
fase B (FB(%)) em relacdo as demais fases cristalinas do PVDF nos compdsitos

PVDF/CFO em func&o do tempo de cristalizagdo em horas.

105
1004
95
90
85 J 1
80
75 A
70
65
60
55
50
45
401

—a—0.7PVDF/0.3 CoFe,0,

Fase [](%)

5:30 8:00 16:00
Tempo de Cristalizagéo (h)

Figura 7: Teor de fase B nos filmes, cristalizados a 50° C, de PVDF/CFO em fungéo do tempo
de cristalizacéo.

Tempos de cristalizagao inferiores a 360 minutos ndo foram suficientes para
a remocao total do solvente (DMF) utilizado no processo, de modo que os filmes
ainda apresentavam umidade em tempos inferiores. Tempos superiores a 8 horas
de cristalizac&o ja eram suficientes para criar mudanga de coloragdo nos filmes,
acredita-se que seja pela propria degradacao do PVDF, ja que tempos superiores
h& 16 horas os filmes ndo eram estaveis e ndo eram autossustentados. Assim, com
base nesses resultados verifica-se que tempos de cristalizagc&o suficientes para a
remocédo do solvente utilizado apresentam os melhores resultados na formagéo da
fase B em filmes compoésitos a base de PVDF.

Por fim, uma ultima variavel referente a influéncia do tamanho médio de
particula da ceramica adicionada ao PVDF para a formacdo dos compositos foi
ponderada. Assim, sintetizou-se compositos de PVDF com ferrita de niquel (NiFe,O,,
ou NFO) nas concentracdes de 70% em peso de PVDF com 30% em peso de NFO,
cristalizados a 50°C por 360 minutos. A Figura 8 mostra teor de fase B (FB(%)) em
relacdo as demais fases cristalinas do PVDF nos compésitos PVDF/NFO em fungéao
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do tamanho médio de particula da cerémica.

Para essa variavel, nota-se que o tamanho médio de particulas em torno de
80nm, ou inferiores, propiciam a maior concentracdo de fase B nos compdsitos.
Tamanhos de particulas superiores causam uma reducdo significativa na formacéo
da fase de interesse.
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Figura 8: Teor de fase B nos filmes, cristalizados a 50° C por 360 m, de PVDF/NFO em funcéo
do tamanho médio de particula ceramica.

7 1 CONCLUSOES

E possivel a jungédo de materiais ceramicos a matrizes poliméricas de PVDF,
criando o que se pode chamar de compoésito polimero/ceramica. Almejando uma
futura sintese de materiais ferroelétricos funcionais, nesse trabalho usou-se
diferentes sistemas ceramicos eletrénicos, inclusive um ferroelétrico, e estudou-se
os efeitos dos dopantes nas propriedades estruturais do PVDF, visando a obtencéao
de uma fase ferroelétrica ativa desse polimero. Independente da ceramica utilizada,
mas dependente da rota de sintese, observou-se que grandes concentracdes de
ceramica, superior a 30% em peso no composito, baixas temperaturas e tempo de
cristalizacao e com pds-ceramicos submicrométricos, inferiores a 200 nm, é possivel
obter compésitos poliméricos cristalizados com 90% de fase eletricamente ativa,
ou seja, ferroelétrica. Tais condicdes abrem caminhos para a sintese de materiais
ferroelétricos compédsitos com otimizacdo de suas propriedades ferroelétricas e

possivel uso em dispositivos piezoelétricos flexiveis e mecanicamente resistentes.
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RESUMO: Os
nanométricos vém avancando rapidamente.

estudos de materiais
Isso ocorre pois em escala nanométrica (10°m),
0s materiais apresentam caracteristicas fisicas
€ quimicas muito distintas daquelas conhecidas
em outras escalas maiores. A principal
propriedade a ser estudada neste trabalho
€ a maior reatividade quimica dos materiais
nanométricos devido as maiores superficies de
contato que seu tamanho proporciona. A acao
bactericida da prata macroscopica ja € bastante
conhecida, mas, apesar de ter o0 uso bastante
disseminado pelo mundo, os efeitos da prata
coloidal, conhecida no Brasil como Nano-
Prata, ainda sao pouco conhecidos. Entretanto,

0 uso de prata e seus compostos para fins
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OTIMIZACAO

medicinais vem aumentando recentemente,
pois os efeitos bactericida e fungicida dos ions
Ag+ e de particulas nanométricas de prata
ainda estdo sendo descobertos e entendidos.
Atualmente solucbes de prata ja sdo utilizadas
no tratamento de queimaduras e feridas com o
intuito de evitar e tratar infec¢des bacterianas.
Aliando os efeitos ja conhecidos da prata
a maior reatividade quimica de compostos
nanométricos, este trabalho visa estudar a
sintese de uma solugdo de nanoparticulas de
prata e seus efeitos bactericida e bacteriostatico
na epiderme humana e canina.
PALAVRAS-CHAVE:

Engenharia de Materiais, Biomateriais, Sintese

Nanotecnologia,
Nanoparticulas de Prata

ABSTRACT: Studies of nanometric materials are
advancing rapidly. This is happening because
on a nanometric scale (10°m), the materials
have physical and chemical characteristics very
different from those known in other larger scales.
The main property to be studied in this work is
the greater chemical reactivity of the nanometric
materials due to the larger contact surfaces
that its size provides. The bactericidal action of
macroscopic silver is already well known, but,
despite its widespread use throughout the world,
the effects of colloidal silver, known in Brazil as
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Nano-Silver, are still little known. However, the use of silver and its compounds for
medicinal purposes has been increasing recently, as the bactericidal and fungicidal
effects of Ag+ ions and nanometric silver particles are still being discovered and
understood. Currently silver solutions are already used in the treatment of burns and
wounds in order to prevent and treat bacterial infections. Combining the already known
effects of silver with greater chemical reactivity of nanometric compounds, this work
aims to study the synthesis of a solution of silver nanopatrticles and their bactericidal
and bacteriostatic effects on human and canine epidermis. Silver nanoparticles were
synthesized in two different ways: (1) via the Chemical Route, from the metallic
complex [Ag(NH3)2]+[CzH302]- and (2) via the Electrochemical Route: using a controlled
potential difference between silver electrodes immersed in deionized water containing
Na,CO,. Reducing agents in different proportions were added for better stabilization
and production of colloidal nanoparticles.

KEYWORDS: Nanopatrticles, Silver, Biomaterial

11 INTRODUCAO

1.1 Introducao Histérica

Historicamente, estima-se que a prata foi o terceiro metal a ser descoberto,
pouco depois da descoberta do ouro e do cobre. Seus primeiros registros datam
de cerca de 3000 aC. Anos depois, apesar de sem embasamento cientifico, o efeito
bactericida desse metal em escalas macroscopicas foi notado, assim como sua
baixa toxicidade a humanos.

Tais caracteristicas decorrem do, ainda estudado, efeito oligodindmico, em que
mesmo em baixas concentragdes, 0s ions de prata ligam-se a cadeias carbénicas
sulfurosas existentes nas membranas plasmaticas das células bacterianas, causando
assim ‘lise’ das membranas e posterior morte celular, entre outros mecanismos que

acabam causando a morte celular.

1.2 Introducao Cientifica

O termo nanotecnologia foi empregado pela primeira vez em 1959, durante
uma palestra do fisico norte-americano Richard Feynman intitulada “There’s
plenty of room at the bottom”. Segundo ele, no novo milénio “surgird uma nova
tecnologia, capaz de lidar com atomos e moléculas, a Nanotecnologia”. Muito se
discutiu sobre o assunto ap6s esse evento, e em 1986, Gerd Binning e Heinrich
Rohrer pesquisadores da IBM ganharam o prémio Nobel pela criacdo de um
microscépio de tunelamento capaz de visualizar estruturas nanométricas, até a

escala atbmica.
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Estudos na area vém ganhando muita importancia devido a modernizagao
de aparelhos e de processos de caracterizagao por microscopia que auxiliam no
desenvolvimento tecnolégico nessa escala.

Uma vertente bastante explorada atualmente é a utilizac&o de nanoparticulas
para fins medicinais, devido a, ja comentada, alta reatividade quimica de
moléculas nanométricas. A area médica carece por potentes antimicrobianos,
uma vez que muitas bactérias e fungos ja foram selecionados e hoje séo resistentes
aos antibiéticos mais utilizados no mundo.

Dentro do campo da medicina, a prata € muito conhecida como um
agente bactericida e fungicida, tanto na forma ibnica como na forma
metalica. Osresultados dessa utilizacdo da prata mostram alta performance
contra infec¢des bacterianas e baixissimos indices de toxicidadeaos seres

humanos.

21 MOTIVACAO E OBJETIVOS

2.1 Doencas Autoimunes E Tratamentos Possiveis Em Animais

A motivacdo para o inicio deste trabalho foi o diagnoéstico sequencial de
doencas autoimunes em um Akita macho de seis anos de idade. H& algum tempo
ele foi diagnosticado com trés doengas autoimunes. A primeira é conhecida
como S.A., sigla proveniente do latim Sebaceous Adenitis, a segunda, IMT, sigla
do inglés para Immune Mediated Thrombocytopenia e a terceira de inflamacdes
nas articulacdes (artrite reumatdide). Desde entdo vem sendo tratado para
Lupus (lupus eritematoso  sistémico —LES) com imunossupressao (ciclosporina
e corticoide) e tratamento de suporte.

2.2 As Doencas
2.2.1 Adenite Sebacea

A Adenite Sebacea,ou Sebaceous Adenitis,6 uma doenca inflamatéria e
hereditaria que destroi ou danifica as glandulas sebaceas dos mamiferos. E
uma doenca rara que ocorre principalmente em cées das racgas Akita, Standard
Poodles e Braco Hungaro. Os sinais incluem perda de pélossecundarios,
descamacédo e ressecamento da pele, ocasionando feridas e pustulas que podem
ou n&o cogar.

Porém o diagnoéstico definitivo é realizado por meio do exame de fragmentos
‘infectados’ de pele. Em caso positivo da doenca, o exame histopatoldgico revela

a presenca de um processo inflamatorio dasglandulas sebaceas, com destruicéo
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total ou parcial dessas. A nado funcionalidade dessas glandulas leva a
deficiéncias na hidratacao da pele do animal, gerando as ja citadas feridas.
Apesar de nao haver cura para adoencga, o tratamento consiste em reduzir
a acdo inflamatoria da doenca por meio daingestdo de vitaminas A e E,
uso de hidratantes de pele e de medicamentos capazes de modular o sistema
imunolégico canino, a fimde diminuir o processo inflamatério (Hnilica, 2011).

2.2.2 Immune-Mediated Thrombocytopenia

A IMT é uma doencga autoimune muito séria, nela, o corpo do doente
ataca suas proprias plaguetas como se fossem agentes patogénicos. A palavra
Thrombocytopenia significa, em linhas gerais, uma doenca que causa o
abaixamento da quantidade de plaquetas uteis na corrente sanguinea.

As plaguetas s&o as principais responsaveis pela coagulacdo sanguinea,
portanto, a falta delas pode ocasionar em sangramentos inesperados, aumento
no tempo de cicatrizagao de feridas, hemorragias interna e externa. Esses
sangramentos excessivos podem chegar acausar anemia.

A maioria dos sintomas dessa doenca esta relacionada a sangramentos
no nariz e na boca, fraqueza, aumento na frequéncia respiratéria, gengivas
palidas e fezes escuras e avermelhadas (indicando sangramento no trato
gastrointestinal).

2.3 A Combinacao Das Doencas

Uma vez que o animal possui as trés doencas citadas anteriormente, as
pequenas feridas causadas em sua pele pela Adenite Sebacea se tornam um
grande perigo de infec¢ao devido a deficiéncia de plaquetas ocasionada pela IMT
e o tratamento com imunossupressdo. Portanto, é preciso que os tratamentos
de ambas doencas se desenvolvam em sinergia. Uma possivel ajuda neste
tratamento, & o desenvolvimento de um creme hidratante bactericida e fungicida
a base de prata coloidal que ajudara na cicatrizacdo das feridas, evitando
assim, o desencadeamento de novos problemas.

2.4 OBJETIVOS

Este trabalho visa estudar diferentes meios de sintese de uma solugéo coloidal
de prata como o objetivo de fabricar um creme bactericida para uso tdépico em
cées e humanos, bem como sua caracterizacdo. Nesta primeira parte, o trabalho
foi focado na sintese eletroquimica das nanoparticulas de prata. Posteriormente a
pesquisa sera focada em um segundo método e em testes in vitro das solucdes em

coldnias de bactérias.
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3 | MATERIAIS E METODOLOGIA

3.1 Um Coloide Em Suspensao

Solugdes de prataibnica e solu¢gbes de nano-prata sdo materiais completamente
diferentes entre si e possuem caracteristicas muito distintas. Uma solug¢ao de prata
ibnica é constituida por atomos do elemento prata que perderam um elétron, por
iss0, os cations de prata sao facilmente combinados com qualquer &nion proveniente
de um sal em solucdo (espécie quimica que possui excesso de elétrons quando
em solucdo). Caso ndo haja nenhum sal na agua, os ions de prata se dissolvem
totalmente na agua e nédo podem ser observados visualmente.

Ja solucgdes coloidais de prata podem ser distinguidas pela sua cor e pelo modo
como esta dispersa a luz visivel. Estas solu¢gdes sdo compostas por atomos neutros
de prata que formam aglomerados (ou clusters) de diversas formas e tamanhos.
Em geral, os clusters sdo, aproximadamente esféricos. Sua forma esta claramente
ligada ao numero de atomos que os formam.

Os aglomerados de prata sédo formados devido ao carater hidrofébico da prata
metalica (Ag®). Como resultado direto desse fato, uma camada de ions de hidrogénio
(H*) envolve os clusters, essa foi chamada de Camada de Stern. Uma segunda
camada, mista de ions positivos e negativos engloba o cluster e a camada Stern, a
unido de ambas camadas citadas da origem a Teoria da Dupla Camada, proposta
por Derjaquin, Landau, Verwey, e Overbeek na primeira metade do século XX. Entre
essas duas camadas, existe uma carga eletrostatica em constante movimento,
chamada de potencial Zeta. No caso dos clusters de prata, esse potencial pode
alcancar valores préximos de — 100 mV (Laroo, 2013 assim como a Figura 1).

Cluster surface or

Actual Stern layer (layer of hydrogen

fons (H')surrounding the entire silver cluster.

Kinetic harge).

In between the Stern layer and Shear plane -

Figura 1 - Representacao de um Cluster de prata carregado em Solu¢do Aquosa
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3.2 Vulnerabilidade Solucao Coloidal De Prata Em Suspensao

Ao contrario do que diz o senso comum, as solugdes coloidais de prata nao
sao formadas por nanoparticulas de prata pura, mas sim por “nano-aglomerados”de
atomos (mostrados no item anterior). Todos esses aglomerados possuem tamanho
semelhante e, portanto, carga elétrica semelhante (e de mesmo sinal). Essas
cargas geram uma repulséo entre os clusters, que resultard em um alto médulo de
potencial Zeta. Quando esse potencial supera, em valor absoluto, aquele causado
pelas forcas de Van der Waals (cerca de 25 mV), essas for¢as perdem a relevancia
se comparadas as outras que ali agem e a matéria entra em suspensao. O alto
potencial Zeta, que esta associado a agao repulsiva matua dos clusters de prata
coloidal, garante a solucéo certa estabilidade a longo prazo.

A prata coloidal € suscetivel e vulneravel a diversos agentes externos como
calor, ondas infravermelhas, micro-ondas e até mesmo ao bombardeamento por
raios de luz com altos comprimentos de onda (como verde, amarelo, vermelho e
laranja). A temperatura, por exemplo, aumenta a energia de cada cluster, causando
maior agitacdo desse, isso diminui a acéo relativa das for¢cas de repulséo entre
os clusters. Tal diminuicdo pode fazer com que “clusters vizinhos” se aproximem
demais ou se choquem, formando clusters maiores. Esse aumento pode chegar a
um ponto limitrofe em que a gravidade se encarrega de decantar a prata e assim,
tird-la de suspenséo.

Também nao é recomendavel a utilizacdo de solugbes de prata ibnica
juntamente com os coloides dessa mesma substancia. Os cations Ag* teréo papel
semelhante ao da temperatura, eles aproximardao os “clusters vizinhos”, pois a
presenca de ions positivos entre os aglomerados reduzira a repulsao relativa entre

eles, fazendo com que a solugao se torne mais sensivel.

3.3 A Escolhada Prata

A motivagcdo para o presentetrabalho consiste no tratamento de feridas
de pele em um cao portador de duas doencas autoimunes. Sabendo
disso, pesquisamos que a bactéria Pseudomonas aeruginosa &€ um dos principais
microrganismos responsaveis por infec¢des de feridas e queimaduras de pele.

A prata coloidal apresenta acé&o contra uma ampla faixa de microrganismos
combactérias (principalmente gram-negativas) e fungos. Serdorealizados testes em
colénias de bactérias Pseudomonas aeruginosa, Escherichia colie Staphylococcus
aureus. Além da prata, muitos outros metais foram estudados, resultando

na escala de toxicidade contra microrganismos (Berniet al, 2008) a seguir:

Ag>Hg>Cu>Cd>Pb>Co>Au>Zn>Fe>NMn>Mo>Sn
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Outros metais que poderiam ser utilizados, e tém seu efeito bactericida
comprovado, seriam o Mercurio e o Cobre. Porém, os colbides de mercurio
sintetizados se mostraram extremamente toxicos as células animais, enquanto os
de cobre n&o séo tao efetivos contra as bactérias.

Em decorréncia da resisténcia a antibi6ticos, causada pela selecao de
microrganismos mais resistentes, os estudos sobre novos farmacos vém sendo
estimulados. Compostos contendo prata tém se tornado muito populares na
medicina moderna.

3.4 Acao Das Nanoparticulas De Prata

Como dito anteriormente, a prata desperta grande interesse nas pesquisas
em areas medicinais devido a acao bactericida e fungicida da mesmana forma
ibnica. Recentes estudos mostram que solugcdes de nanoparticulas de prata
possuem alta atividade antimicrobiana, assim como solu¢des de prata idGnica.

Entre outras nanoparticulas metalicas ja sintetizadas anteriormente, a prata
e 0 cobre, segundo estudos, foram os mais eficientes na relagéo custo-desempenho,
porém a eficiéncia do cobre foi menor. Ainda assim, a acédo antimicrobiana da
nano-prata ndo é completamente compreendida. Mas muitos cientistas acreditam
gue alguns mecanismos semelhantes aqueles de solugbes ibnicas de prata
também atuam nem suas solugdes coloidais.

Figura 2 - Mecanismos da A¢édo da Atividade Microbiana das Nanoparticulas de Prata

Alguns efeitos conhecidos das nanoparticulas de prata em células bacterianas
e de fungos podem ser observados na Figura 2 (De Sa, 2015). Pode-se afirmar
que a ligacao destas particulas na célula depende da area superficial disponivel
para a interacdo (Morones et al., 2005). Sao 3 as principais interacdes possiveis
conhecidas.
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A primeira ocorre quando as nanoparticulas interagem com proteinas presentes
na membrana plasmatica, deformando-a e causando problemas de permeabilidade
na célula. Caso a concentracao seja alta o suficiente, as nanoparticulas de prata
se depositardo nas membranas e nas paredes celulares (quando houver) podendo
ocasionar lise das mesmas.

Em concentracbes significativamente mais baixas, essas ndo se depositarao
nas membranas e havera umamassiva passagem de clusters para o meiointracelular,
sem danificar (muito) a membrana.

Uma vez dentro das células, as nanoparticulas de prata podem interagir com
o DNA, fazendo com que esse se desnature e tornando a sua replicagcéo impossivel
(impede a divisao celular). Mais especificamente, o metal desloca as ligacdes de
hidrogénio entre os nitrogénios adjacentes de bases purinas e pirimidinas, impedindo
posterior replicagcdo (por causa da alta afinidade da prata com os grupos fosfatos
dos nucleotideos).

Aterceira possibilidade se mostra quando as nanoparticulas de prata interagem
com os ribossomos. Tal interacao leva ao comprometimento da sintese de proteinas
fundamentais para a respiracdo celular, causando a morte celular por falta de
energia.

Ja foi comprovada a grande afinidade das nanoparticulas de prata com grupos
quimicos que possuem os elementos enxofre e fésforo. Ambos sdo encontrados
nas membranas e no interior de células bacterianas (no DNA, por exemplo), quando
em concentragcdes suficientes, as nanoparticulas danificam as estruturas celulares
que contenham maior quantidade de enxofre e/ou fésforo.

Outras interacdes devem-se ao fato de a Nanoprata ter a capacidade de gerar
superoéxidos (Radicais Livres), assim como o ion Ag*. Tal geracéao foi comprovada pois
a adicao de antioxidantes reduz o efeito bactericida das solugdes de nanoparticulas
de prata (Laroo, 2013). Os radicais livres, aqui citados, provavelmente séao
provenientes da superficie de ions de hidrogénio (H*) em contato com os clusters.

Além do efeito bactericida e fungicida das solugdes de prata coloidal, vale
ressaltar que essa também provoca um efeito bacteriostatico residual, isto €,
conferira aos locais impregnados com nanoparticulas de prata uma protecao contra
posterior proliferacdo de microrganismos.

3.5 Utilizacoes Para Solucdes De Nanoparticulas De Prata

Além das aplicagdes medicinais ja citadas, solugdes de nanoparticulas de prata
ja sado hoje utilizadas em outras areas. Devido ao seu tamanho, as nanoparticulas
sao facilmente incorporadas em muitos materiais, portanto é relativamente facil
impregna-los com estas nanoparticulas.

Por todos estes motivos, elas ja vém sendo utilizadas em diversas aplicacdes
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por exemplo: em palmilhas anatémicas antimicrobianas com o intuito de evitar
odores, em purificadores de ar, na esterilizacdo de instrumentos cirargicos e até
mesmo em curativos comerciais (band-aid’s) que, apesar de ainda superfaturados,
ajudam na cicatrizagao ao prevenir infecgcdes. Bioquimicos suicos estdo estudando a
capacidade da prata para interromper a divisao celular do HIV em diversos estagios.
As nanoparticulas de prata vém tomando o lugar dos ions cloreto em tratamentos

mais modernos de agua e alimentos.

4 1 ETAPA LABORATORIAL SINTESE DE NANOPRATA

4.1 Analises E Resultados Parciais
4.1.1 Sintese Eletrolitica De Prata Coloidal

Optou-se por sintetizar prata coloidal eletroquimicamente pois foi a maneira
mais simples e barata de obter tal produto. A cuba eletrolitica utilizada em todos os
experimentos contém agua deionizada e os eletrodos sdo de prata com 99.997%
de pureza. Os eletrodos foram expostos a uma tensao constante de 24 V durante
as eletrolises. Todos os experimentos a seguir contaram com agitacdo magnética
da solucao simultaneamente a eletrdlise. Com excec¢ao dos experimentos em que
a temperatura inicial da agua é menor ou igual a 10°C (Experimento 11 e 12), a
frutose foi adicionada quando a solugéo atingia uma faixa entre 60 °C a 70 °C e o

aquecedor era desligado.
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Propriedade Estudada El E2 E3 E4 E5 Ef

Eletrodo Utilizado Vermelho | 2 | ) 3 4
Massa Inicial Eletrodo Verm | 33100 ¢ | 330098 g 3040 g 323 g 3333 g 3344 ¢
Massa Final Eletrodo Verm 33084 g | 32445¢ il6ld g 1,745 ¢ 3289 3289 ¢
Eletrodo Utilizado Preto 2 1 2 | 4 3

Massa Inicial Eletrodo Preto | 33002 ¢ | 33084 ¢ | 32350 ¢ 31T g 3345 ¢ 3289¢
Massa Final Eletredo Preto 330098 ¢ | 33089 ¢ 32300 g 299 ¢ 3344 ¢ 2473 ¢

Tempo de Eletrdlise 1h 6h 6h 17 h <2h 21h
Temp Inicial da Agua 240°C 37 235°C 238°C 238°C 25.17°C
Presenca de Luz (+ ou <) + - + - + +
Massa de Frutose / L H.O LOOT9 e | 10022 ¢ 1OO3E g 10731 g 0650 ¢ Og
Massa de Naa2COs/ L H2O Og Og 10052 ¢ 0520 ¢ 0,502 g 03511lg
Condutividade - - 1S8R mY | 13 emY | 1137 mY _
pH da Seolugio Final — — 982 9.51 900 030
Medidor de Particulas — — 109 ppm 604 ppm | 476 ppm | 488 ppm
Propriedade Estudada E7 E= EQ ElL( Ell El2*
Eletrodo Utilizade Vermelho 4 5 5 2 f 3
Massa Inicial Eletrodo Verm 3289 o 5365 ¢ 5215¢ 2344 p 5371 g 5175g
Massa Final Eletrodo Werm - 5215¢ 5175¢ 3278 ¢ 5076g
Eletrodo Utilizado Preto 3 i} 2 5 5 5]
Massa Inicial Eletrodo Prete | 2,247 ¢ | 5372 ¢ 2345 ¢ 5176 g 5176¢ 53278 g
Massa Final Eletrodo Preto 2344 ¢ 5176 3175 5278 ¢
Tempo de Eletrolise 3h 3h lh lh 1.5h 45 min
Temp Inicial da Agua 26.17C | 257°C 24.7°C 42°C 8¢ 252°C
Presenga de Luz (+ou -} - - - - - -
Massa de Frutose / L H:0 0651 g Og 0644 g 0075 g 0520 g —
Massa de NaxCOs /L HaO 0502g | 05302 0,498 g 0,499 0507 g 0518 g
Condutividade Solugio Final a691mv | ae3tmv | 1783 mv | 1700 mv | 1599 mv | 1554 mv
pH da Solugio Final 9,89 Q.67 10,17 10,22 0.7 901
Medidor de Particulas 443 ppm | TI0 ppm | 485 ppm | 481 ppm | 312 ppm | 765 ppm

Tabela 1 —Resultados experimentais dos testes de produgao eletroquimica.

* O experimento 12 foi o primeiro com uma fonte de tensao variavel, experimento realizado com
7 Volts

ApOs doze experimentos bem sucedidos, foi possivel comecgar a entender os
melhores parametros de sintese, como o intervalo de tempo e a quantidade de
reagente que deve ser adicionada.

Posteriormente, o LM2C? (Laborat6rio de Moagem de Alta Energia, Materiais,
Carbono e Compdésitos para Altas Temperaturas) adquiriu uma nova fonte de
corrente continua, em que é possivel controlar a Voltagem/Corrente utilizada
durante a sintese. Foram feitos alguns experimentos para que fosse estudado como
as diferencas entre as fontes interferem a sintese.

Com a nova fonte também foi feito o teste com a agua deionizada, isto é, foi
preparada uma solugéo sem Na,CO, e, independentemente do tempo exposto a
diferenca de potencial e da voltagem, n&o havia corrente passando pela solucéo,
mostrando que a amostra € de boa qualidade e ndo contém quantidade significativa
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de ions na agua. Os experimentos precedidos pela sigla NF, s&o aqueles feitos pela

fonte nova.
Propriedade Estudada NF1 NF2 NF3 NF4 NF5 NF6
Eletrodo Utilizado Vermelho ] 6 | 6 6 5 5
Massa Inicial Eletrodo Verm 5072 ¢ 5297 g 5122 ¢ 5035¢g 4,367 ¢ 4248 ¢
Massa Final Eletrodo Verm 4430 g 5,154 ¢ | 5035¢g 4833 ¢ 4248 g 4228 ¢
Eletrodo Utilizado Preto 6 5 5 5 6 6
Massa Inicial Eletrodo Preto 5271 g 4427 g [ 4,366 ¢ 43066 ¢g 483l g 43811 g
Massa Final Eletrodo Preto 3297 ¢ 4438 ¢ 4,366 ¢ 4357 g 4811 g 4821 g
Tempo de Eletrdlise 2h 1 h [ 10 min 2h lh 15 min
Temp Inicial da Agua 23,1 °C 22.7°C 232°C 228°C 228°C 23.6°C
Volume de Agua (Solvente) 050 L 055L [ 051 L 050 L 050 L 051 L
Tensdo na Fonte 8O3V TO98V 800V 802V 521V 802V
Massa de Frutose 0251 ¢ Og | Og Og 0,330 g 0g
Massa de Na2COs 0252 ¢ 0235¢ 165g 0110g 0,254 ¢ 0261 ¢g
Condutividade Solugio Final | -14077 mV | -154.17 mV [ -16033 mV | 18098 mV | -16927 mV | -170.34 mV
pH da Solugio Final 9,21 9,55 078 024 10.17 10,05
Medidor de Particulas — — [ = _ - .

Tabela 2-Resultados experimentais com a nova fonte de corrente continua.

Com esses experimentos, foi possivel concluir que o resultado final das sinteses
estd diretamente ligado a corrente que passa pela solu¢cdo durante o periodo de
sintese, “independente” da massa de Na,CO,. Isto é, o resultado esta vinculado na
relagdo entre as massas de agua, de Na,CO, e de frutose que dao a solugao uma
resisténcia elétrica praticamente constante. Durante a sintese, sdao formados os
aglomerados de nanoparticulas de prata envolvidos por uma camada de ions H+,
que alteram a resisténcia da solugéo.

Tendo como base os sete experimentos anteriores, foi feito um planejamento
dos proximos experimentos com base na técnica de Ensaios Direcionados,
conhecida em inglés como Design of Experiments (DoE). Isto &, estudar o processo
identificando os fatores que mais influenciam na sintese de nanoparticulas de prata
pela via eletrolitica, com o intuito de otimiza-la.

A seqguir, estao explicitados os parametros de sintese que foram considerados

para os nove experimentos DoE (Design of Experiments).

Numbered Parameters for DoE
Experiments

(1) @ (3)
4,0 Volts | 8,0Volts | 16,0 Volts

Temperatura 0°C 50 °C
Ambiente
15 min 30 min 1h
Sem Nada Frutose Citrato

Os experimentos que seguiram tal linha de raciocinio foram precedidos da sigla:




DoE. Foram, feitos nove experimentos seguindo a teoria de ensaios direcionados,
com os seguintes parédmetros:

DoE 1 1,1, 1.1 DoE 4 2,1,2 3 DoE 7 3,1,3 2

DoE 2 2, 1,11 DoE 5 2,2 31 DoE 8 3,2,1,3

DoE 3 1,3,3, 3 DoE 6 2,3,1.2 DoE 9 3,38, 2.1

Entre os nove novos experimentos feitos, os que visualmente tiveram melhores
resultados foram os DoE 2 e DoE 3 e foram caracterizados como “6timos”.

51 GALERIA DE FOTOS NANOPARTICULAS SINTETIZADAS

Figura 3 - Experimentos 1 a 6 ordenados da
esquerda p/ direita.

Figura 5 - Amostra Final do Experimento 3 Figura 6 - Experimento 5 depois de 1.5h
de Sintese
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Figura 7 - Experimento 4 depois de 4h de
Sintese

S SS

Figura 9 - Experimento 3 depois de 130 Figura 10 - Experimentos 6 e 7 depois de
dias e Experimento 11 depois de 90 dias aproximadamente 120 dias.

Figura 11 - Experimento 5 depois de 120 Figura 12 - Experimento 9 e 10 depois de
dias e Experimento 5.2 depois de 90 dias. 90 dias.

61 ANALISE DO TAMANHO, DISTRIBUICAO E COMPOSICAO DAS
NANOPARTICULAS DE PRATA

Nos testes de medicéo do didametro das nanoparticulas, foi utilizado o Zetasizer
Nano S, em que mede-se o didmetro de particulas entre 0.3 nm e 10 ym. Além
dos ensaios de medicéo, foram feitos ensaios para caracterizagado da solucéo por
meio de técnicas de microscopia de varredura de alta resolucéao (Microscopio MEV).
Todos os ensaios foram feitos em triplicatas e serao expostos os resultados médios
obtidos.
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Gréfico 5 - Distribuicéo de didametro da Amostra DoE 1

Amostra Diametros dos Clusters Porcente’igem Didmetro Médio (nm)
(nm) das Particulas
Grafico 1 104,61 nm 89,3 %
(A 5.2) Maio 2017 15,10 nm 9,4% 61,78 nm
Grafico 2 94,36 nm 90,6 %
(A 5) Maio 2017 11,10 nm 7.7 % 62,58 nm
A ﬁﬁ&'giz 3017 157,80 nm 100% 135, 7 nm
Grafico 4 128,91 nm 91,0 %
(A 5.2) Janeiro 2018 16,66 nm 9,0 % 81,79 nm
64,90 nm 77,3 %
Grafico 5 o
(DOE 1) Janeiro 2018 4,53 nm 9.9 % 5071 rm
1,06 nm 9,9 % ’

Tabela —Resultados Médios dos Ensaios no Zeta Sizer.

Engenharia de Materiais e Metalurgica: Tudo a sua Volta

Capitulo 6




Figura 13 e 14 - Imagens da Microscopia Eletrénica proveniente das amostras 5 e 5.2
respectivamente.

Figura 14 - Imagem de Microscopia Eletronica proveniente da amostra 11.

Foram realizadas analises quimicas das substéncias presentes nas solucdes
e, conforme esperado, sédio e prata foram os mais abundantes seguido de carbono,
proveniente do filme utilizado na microscopia.

7 | ANALISE DO EFEITO BACTERICIDA E BACTERIOSTATICO DAS SOLUCOES
DE NANOPARTICULAS DE PRATA

Também foram realizados testes in vitro com as solu¢des de nanoparticulas
de prata sintetizadas tanto pela rota quimica quanto pela rota eletroquimica, e
também com outros constituintes do creme. A seguir seguem fotos de alguns testes
realizados.

i . Diluigoes
Meio+E.coli Meio+E.coli Dilui¢ses

Meio
SN —

Meio
Oleo de Trigo

Malaleuca [ e

Corcuma 3 Oleo Améndoa
Nanoprata SQ1 Oleo Mineral
Creme Base ) EGAR
Creme Padrio Ac Salicilico
Canhamo Enxofre

R 5 1
Pasta X (sem nome) || Prépolis (glicélico) | -
Piprica+Canhamo

Copaiba |
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Meio+E.coli VAT Diluicges
Meio :

Nanoprata EQ6 = AL &: % ﬂ Q@@Lig% | Meio De Cultura (BHI)
289, o

Na ata EQ7
FOEERIEY f Inéculo + BHI
Nanoprata SQ1' \d _“/ - 8 AL ._ % . NanoPrata A
Nanoprata SQ2 RanclrassB
Nano Prata C
Nanoprata SQ3
SICREESQ: NanoPrata D

Nanoprata SQ4 NanoPrata E

Mistura + LED Azul » 2 4 3 NanoPrata F

[Nanoprata EQ6 + LED :

A olho nu é possivel observar atransparéncia das solu¢cbes e comparativamente,
pode-se perceber a turbidez das solugdes mostrando que as células bacterianas
sofreram lise ao estarem em contato com a NanoPrata ou com outros constituintes
do creme. Além disso, foram feitos ensaios com a irradiacdo de luz nas solugdes.
Também foram feitos ensaios de absorbancia (Anexo 1) que comprovam o efeito
bactericida dos mesmos. Os testes foram feitos no Laboratério de Biofoténica da
Uninove pelo co-orientador deste trabalho, Rodrigo Labat.

E possivel concluir, analisando a tabela de absorbancia, que as solucées de
nanoparticulas de prata possuem efeitos bactericidas. Novos testes foram feitos
com o intuito de comprovar a ativagao por luz das solugbes de nanoparticulas de
prata.

8 | DISCUSSAO DOS RESULTADOS PARCIAIS

A sintese por via eletroquimica se mostrou eficiente e possivel. Nos casos
de sucesso, pode-se observar uma estabilidade grande. Um exemplo disso é a
Amostra 5.2, em que foi analisada na época de sintese e nove meses depois.
Pelos resultados do Zeta Sizer, € possivel notar um pequeno crescimento médio
das nanoparticulas devido a pequenos choque e aglomeragdes entre os clusters
em suspensdo. Porém, para nove meses armazenada (sem a presenca de luz e
temperatura entre 15° C e 25° C), a solugéo se mostrou muito estavel.

Quanto ao efeito bactericida, os testes in vitro comprovaram esse efeito, tendo
uma melhor eficacia quando irradiados por luz visivel de comprimentos de onda
entre o azul e o vermelho.

Além disso, a confiabilidade das sinteses eletroquimica sao baixas, isto €,
pequenas imprecisdes de medidas e quantidade, além da esperada transformacao
dos eletrélitos afetam drasticamente o resultado final. Foi percebido que eletrodos
novos e semi-novos promovem maior confiabilidade a sintese. A luz também foi
um fator influente, as sinteses armazenadas sem protecdo a luz permaneceram
estaveis por menos tempo, o0 mesmo foi notado para as amostras cujas sinteses
foram realizadas sob o efeito de luz branca.
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91 CRONOGRAMA/RECOMENDACAO DE CONTINUIDADE DA PESQUISA

Como continuidade do projeto de pesquisa, recomenda-se seguir com os testes
in vitro das solug¢des do creme, aliado, ou ndo, ao uso de luz Ultravioleta (e outros
comprimentos de onda entre o vermelho e o0 azul), dando continuidade aos estudos da
relacdo sinérgica das nanoparticulas de prata e da luz em diferentes comprimentos
de onda. Além de focar a atencédo a sintese quimica das nanoparticulas, que se
mostrou mais estavel, confiavel e suas particulas mais uniformes.

Apés as sinteses de amostras dos cremes, recomenda-se que sua liberagao
na corrente sanguinea e sua permeacao cutanea na epiderme humana e canina
sejam estudadas pelo equipamento denominado Célula de Franz. O objetivo é que
as nanoparticulas ndo sejam tdo absorvidas pela pele e permanecam em suas
camadas mais superficiais, uma vez que pretende-se atingir feridas com o efeito
bactericida.

Porém, caso ocorra pequenas absor¢des cutdneas ou ingestao (em animais),
a literatura nos mostra que nanoparticulas com didmetros menores que 150 nm e
hidrofobicas séo rapidamente eliminadas da corrente sanguinea por linfocitos. Além
disso, por ser tratar da substéncia prata, os efeitos adversos de sua absor¢cao seriam
minimos em mamiferos. Testes de Ensaio Cometa também sao recomendados
para avaliar o dano causado pelas nanoparticulas de prata ao DNA das bactérias
estudadas.

Por ultimo, também sdo recomendados testes para definirmos a Janela
Terapéutica do creme, isto é definirmos até que ponto as nanoparticulas de prata
possuem efeitos terapéuticos e nao téxicos as células humana e canina, definindo
entdo uma espécie de IC-50 para as bactérias ja citadas e seu indice de Seletividade

em relagéo as células humanas.
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RESUMO: Este trabalho propde atransformacéao
dos rejeitos de lavagem de bauxita da regiao
Oeste do estado do Parad. O processo de
transformagdo envolveu dissolucdo do rejeito
em &cido cloridrico e agua na proporcao
(1:1), método da co-precipitacdo e tratamento
hidrotermal a 80°C. Os resultados revelaram
que o rejeito de bauxita foi transformado com
sucesso em hidrogrossular com estrutura
analoga a katoita, com tamanho médio dos
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DE CA,FE/AL,(OH,),

cristais de 5 pym e morfologia em forma
de octaédricos ligados uns aos outros. Os
resultados aqui apresentados demonstram que
os rejeitos de bauxita da Amazdénia podem ser
uma interessante fonte de baixo custo para a
obtencgao de produto de valor agregado.
PALAVRAS-CHAVE:
Amazénia, katoita.

rejeitos, bauxita,

TRANSFORMATION OF BAUXITE-
WASHING RESIDUES FROM AMAZON INTO
HYDROGROSSULAR-TYPE MATERIAL
(KATOITA) OF CABFE/AL 2(OH4)3

ABSTRACT: This
transformation of bauxite washing waste from

work proposes the
the western region of the state of Para. The
transformation process involved dissolving
the waste in hydrochloric acid and water in
the proportion (1: 1), co-precipitation method
and hydrothermal treatment at 80°C. The
results revealed that the bauxite tailings were
successfully transformed into hydrogrossular
with a katoite-like structure, with an average
crystal size of 5 um and morphology in the form
of octahedrals connected to each other.

KEYWORDS:

katoite.

residues, bauxite, Amazon,
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11 INTRODUCAO

A katoita, estd inclusa na série dos minerais hidratados do grande grupo das
granadas. Os minerais do grupo das granadas sao silicatos formados por processos

metamorficos de grau baixo a alto, cuja formula geral & X,Y,(SiO,),, sendo: X,

3
um cations divalentes, por exemplo: Ca?* , Mg?* , Mn?* e Fe?*, e Y, um cétions
trivalentes, como: Al** , Fe®** e Cr**. Quando as séries grossular Ca,Al[SiO,], e
andradita Ca,Fe,[SiO,],, do grupo das granadas, sofrem processo de incorporagao
de hidrogénio a sua composi¢cao quimica € modificada, de modo que, os tetraedros
de [SiO,], sdo parcial ou completamente substituidos por tetraedros de [(OH),],,
ou seja, os atomos de hidrogénios se ligam aos atomos de oxigénio que outrora
estavam ligados ao silicio, e portanto passam a ser chamados de hidrogrossular
e hidroandratita, respectivamente (Klein & Dutrow 2012; Dilnesa et al., 2014;
Schoenitz et al., 1999).

Essas duas séries tém como membros finais o mineral chamado katoita,
ou ferro Ca,Fe,(OH)

respectivamente (Passaglia & Rinaldi 1984). Essas fases minerais, inclusive a

que tera composicdo quimica de aluminio Ca,Al,(OH)

12 127

katoita, sao comumentes encontradas em cimentos Portland hidratados e possuem
alta relevancia na construcao civil, pois materiais a base de cimento hidratado podem
servir para imobilizar residuos radioativos de nivel baixo a intermediario (Atkins e
Glasser, 1992; Lacivita et al., 2015), e metais toxicos, como o Cr¢*, (Hillier et al.,
2007), investigaram o potencial da katoita como fase hospedeira para Cré* advindo
do processamento de minério de cromita e concluiram que houve a substituicao de
tetraedros de [(OH),], por tetraedro de [CrO,]*.

Neste trabalho é proposta a sintese facil e de baixo custo para a obtencéo de
katoita de aluminio e ferro, utilizando residuos de lavagem de bauxita da Regido
Amazoénica (Brasil), e possivelmente desenvolver um trabalho futuro com aplicacéao
em areas estratégicas como citadas acima.

2 | MATERIAL E METODOS

As amostras de rejeitos foram coletadas nos meses de setembro, outubro e
novembro de 2012, sempre na primeira e na terceira semana de cada més, totalizando
6 amostragens codificadas como JUR-1, JUR-2, JUR-3, JUR-4, JUR-5 e JUR-6.
Todas as amostras passaram por processo de homogeinizagcdo e quarteamento
e posteriormente uma amostragem chamada “estoque” foi separada e nomeada
como (RBAUX) e caracterizada. A caracterizagdo mineralogica foi realizada por
difratometria de raios-X (DRX) em um difratdmetro D2Phaser (Bruker), tubo de Cu
(1,5406 A), faixa de 5 a 75° (26) com tensdo de 30 kV e 10mA. A caracterizacao
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quimica foi obtida em espectrometro de Fluorescéncia de raios-X (FRX) Sequencial
(Axios Minerals, da Panalytical), equipado com tubo de raios-x cerdmico anodo de
Rh.

Para a transformacéo do residuo de lavagem de bauxita em katoita, ultilizou-
se cerca de 4g de RBAUX que foram adicionados a solucdo de acido cloridrico
(HCI) e agua deionizada na proporcao (1:1) e aquecidos a 100°C para obter uma
solugdo rica em Fe®*, nomeada de solugcédo A. Arazéo estequiométrica de Ca/Fe ideal
para a obtencéo de katoita foi a (2:1) que correspondem aproximadamente 0,7g de
CaCl,-:6H,O (Sigma Aldrich). Esta massa foi adicionada na solugdo A, juntamente
com uma segunda solucéo a base de hidroxido de s6dio (NaOH) narazdo 3mol/L, sob
agitacao vigorosa. A solugéo resultante foi submetida a um tratamento hidrotermal
a 80°C por 24, 48, 120 e 168 horas. Ap6s o tratamento hidrotermal o material foi
lavagem com agua deionizada, filtrado e seco a 50°C.

O produto final foi caracterizado pelas técnicas de difracdo de raio X,
espectroscopia de infravermelho obtido por um espectrémetro de absorcao molecular
na regiao de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) (Bruker, Vertex 70),
utilizando uma pastilha prensada a vacuo contendo 0,200 g de KBr e 0,0013 g
de amostra e por microscopia eletrénica de varredura (MEV-EDS) da marca LEO-
Zeiss, 430 Vp, em condi¢cbes de analise utilizando imagens secundarias obtidas a
20 kV, com distancia de trabalho de 11 mm, para reconhecimento da morfologia e
analise semi-qualitativa do produto sintético final.

31 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1. Residuo de lavagem de bauxita

A composicdo mineralofica realizada por difracdo de Raio X indentificou
que o residuo de lavagem de bauxita (RBAUX) é compostos principalmente por
kaolinita, hematita, gibbsite, anatasio e quartzo (Costa et al.,2014). (Figura 1). Esta
composicao foi a mesma do seu produto comercial (bauxita lavada), o que sugere
que o processo de beneficiamento de lavagem da bauxita, para separacéo e reducao
da granulometria da mesma, nao afeta a mineralogia dos rejeitos.

A composicao quimica, investigada por fluorescéncia de raios-X, (Tabela 1),
mostrou uma composi¢cdo média principalmente de Al,O, (29%), Fe,O, (27,5%),
0 que pode esta relacionado aos minerais gibbsita e hematita, respectivamente.
Teores de SiO, (24,6%) e TiO, (3,9%) também foram detectados e foram atribuido
as fases de caulinita, quartzo e anatasio. Estes resultados indicaram que o RBAUX
€ favoravel a sintese de katoita.
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Kaolinite (PDF 029-1488)
Gibbsite (PDF 029-0041)
Hematite (PDF 013-0534)
Anatase (PDF 021-1272)
Quartz (PDF 046-1045)

Intensity (a.u)

10

(2 thetaidegree)

Figura 1. Padrdo de DRX da amostra de rejeito de lavagem de bauxita, RBAUX.

ALO,(%) | Fe,0,(%) | Si0,(%) TiO, (%) 710,(%) | P,0,(%) | PF. (%)
RBAUX

29,0 27,5 24,6 3.9 0,1 <0,1 14,73
Tabela 1. Composicao quimica da RBAUX.

P.F. = Perda ao fogo

3.2 Transformacao do rejeito em katoita

A influéncia do tempo de cristalizacdo na sintese de katoita foi analisada por
DRX (Figura 2). Observou-se nos padroes de DRX a formacéao da katoita em todos
os intervalos de tempo analisados devido a presenca dos picos indexados em
17.28; 19.58; 26.52; 28.42; 31.87; 35.00; 39.28; 44.46; 52.54 e 54.67 (2°0) que
correspondem aos planos cristalograficos (211), (220), (321), (400), (420), (422),
(521), (532), (640) e (642). O sistema cristalino cubico, sendo a = b = ¢ = 12.55A,
grupo espacial la-3d e V = 1978,34 A3 (PDF 00-024-0217) (Olijnyk et al., 1991;
Passaglia e Rinaldi, 1984). Além da formacéo da katoita, notou-se a formacao de
fases segundéarias como calcita (PDF 00-047-1743), amostras obtidas ap6s 120
e 168h, e hidrocalumita (PDF 00-042-0558), amostra obtida apdés 24h, devido a
presenca de seus picos principais em 2°© = 29,37 e 11.18, respectivamente.

Conforme pdde ser observado a amostra obtida em 48h, a 80°C, mostrou-se
ideal para a obteng¢ao da katoita pura, sem a ocorréncia de fases segundarias (Figura
3). Segundo Passaglia & Rinaldi (1984), o aumento de intensidade na reflexao (220)
pode indicar que os ions Fe3* estdo em maior concentragdo nos octaédricos que

formam a estrutura desse material, do que o Al**.
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Figura 2. Padrées de DRX obtidos em 24, 48, 120 e 168 horas. C = calcita.

PDF (00-024-0217)
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Figura 3. Padrbées de DRX da katoita obtida ap6s 48 horas.

Uma investigacdo por espectroscopia de infravermelho foi feita na amostra
obtida ap6s 48 horas (Figura 4). A banda em 3608 cm™ corresponde as vibracdes
do estiramento O-H de agua livre ou quimicamente ligada a estrutura da katoita,
enquanto as bandas em 1634 e 1469 cm™ podem esta relacionadas as vibragdes
do estiramento das bandas de C-O do grupo do carbonato CO,* adsorvido na
superficie do material. As bandas registradas em 876 e 454 cm™ foram atribuidas
as vibracdes do estiramento Metal-O (Ca-O, Al-O, Fe-0) (Yang et al., 2017; Geiger

& Rossman, 2018).
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Figura 4. Espectro de infravermelho da katoita obtida a 48horas.

A morfologia da katoita por microscopia eletrénica de varredura (Figura 5),
revelou um agregado de cristais octaédricos de Ca/Fe/Al com tamanho médio de
5um, cuja analise semi-quantitativa por EDS revelou uma composicao média dos
octaédricos de Ca = ~12.25, Fe = ~6.75% e Al = ~2.5% (Passaglia & Rinaldi, 1984).

1]

Cat
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[ 5 W 13 n n £ 1 ‘

Fonto 4

Elementos  Ponto 1 Ponto 2 Ponto 3
(Wi (Wile)  (Wits) (W)
Ca 13,75 16,31 10,61 10,32
Fe 732 021 k] 4,44
Al 31 1,88 102 318
o} 44 44 36,43 43,19 47.22
HEN HV: 2500 KV EEM MAD: 10.0 k. | WERAD TESCAN]
Vi fladct: 200 pm Det- 56 Spm [ 28,44 124 30,00 28,75
Bi: B Blaba(midry]: DAAAHE

Figura 5. Morfologia do cristal de katoita por microscopia eletronica de varredura (MEV-EDS).

41 CONCLUSAO

Baseado nos resultados ilustrado neste trabalho, o residuo de lavagem de
bauxita da regiao Amazénica constituidos por kaolinita, gibbsita, hematita, anatasio
e quartzo, com alto teor de AL,O, e Fe, O, mostrou-se ser uma excelente material de
partida para a producao de hidrogrossular com estrutura analoga a katoita. A banda
de infravermelho em 3608 cm'1 € de fundamental importancia para a confirmacéao

da presenca do grupo hidroxila (OH) na estrutura cristalina do material, e o EDS
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releva uma composi¢ao de Ca-Fe/Al.
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AVALIACAO DAS PROPRIEDADES DO CONCRETO
ATRAVES DA ADICAO DE FIBRAS DO COCO BABACU
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RESUMO: A aplicacdo do Concreto Reforgcado
com Fibras, visando melhorar alguns aspectos
deresisténciaatracéo, temdespertadointeresse
na utilizacdo de compoésitos que asseguram ao
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concreto um maior controle de fissura. Assim,
em uma sociedade cada vez mais atenta as
questbes ambientais, a utilizagcdo de materiais
naturais indica uma saida sustentavel. As fibras
naturais apresentam beneficios por ser um
material renovavel e em larga escala, possuindo
dessa forma, uma efetivacdo de baixo custo.
Uma dessas fibras que estdo presentes em
grande quantidade, € do coco babagu. N&o
obstante, este trabalho apresenta como objetivo
avaliar as propriedades do concreto através da
adicao de fibras do coco babacgu. Dessa forma,
esse trabalho € uma reviséo de literatura em
gue ha a adicéo de fibras do coco babagu, na
qual, baseia-se na sustentabilidade, visto que,
esse material pode ser uma alternativa para a
construcéo civil. A utilizacéo das fibras de coco
pode colaborar para o aumento da resisténcia do
concreto, além de contribuir significativamente
para o setor, levando-se em consideragao
diversos impactos e contencao de recursos nao

renovaveis.
PALAVRAS-CHAVE: Concreto; Coco babacu;
Fibras; Resisténcia.

ABSTRACT: The Fiber
Reinforced Concrete, in order to improve some

application of

aspects of tensile strength, has aroused interest
in the use of composites that ensure concrete
a greater crack control. Thus, in a society
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increasingly aware of environmental issues, the use of natural materials indicates a
sustainable way out. Natural fibers have benefits for being a renewable and large-scale
material, thus having a low cost effectiveness. One of these fibers that are present in
large quantities, is the babassu coconut. Nevertheless, this work aims to evaluate the
properties of concrete through the addition of babassu coconut fibers. Thus, this work
is a literature review in which there is the addition of babassu coconut fibers, in which, it
is based on sustainability, since this material can be an alternative for civil construction.
The use of coconut fibers can contribute to increasing the strength of concrete, in
addition to contributing significantly to the sector, taking into account various impacts
and containment of non-renewable resources.

KEYWORDS: Concrete; Babassu coconut; Fibers; Resistance.

11 INTRODUCAO

O setor da construcdo civil € importante nos aspectos econémicos e sociais, o
que se apresenta em todas as peculiaridades de sua cadeia produtiva. Discussoes
a respeito dos aspectos ambientais tem ganhado cada vez mais for¢ca na sociedade
atual, acredita-se que o futuro da humanidade depende principalmente da ag¢ao do
homem.

H& alguns anos tem sido crescente o desenvolvimento de compositos
reforcados por fibras vegetais, assim, sendo uma alternativa vidvel para o meio
ambiente e reduzindo o impacto ambiental. O uso de fibras vegetais em materiais
de construcéo tende a corroborar para diminuicdo da extracdo dos recursos néao
renovaveis necessarios para a producao de alguns compdsitos cimenticios.

O Brasil é um dos paises que apresenta uma grande variedade de biomassa,
e uma extensao cultivavel, sendo que esses potenciais podem serem explorados
significativamente.

O Nordeste tem uma abundéancia em fibras naturais, dentre essas elas
destacam-se o Buriti (Mauritia Flexuosa), o Babacu (Orbignya Phalerata), a Carnauba
(Copernicia Prunifera), a Mamona (Ricinus Communis) e o Tucum (Astrocaryum
Vulgare) (FRANCO, 2010). O uso desses recursos é restrito, sendo usuais nos
afazeres domésticos, biodiesel, 6leo, fonte de energia e de uso artesanal.

As fibras podem ser utilizadas na industria, em processos de fabricacdo de
produtos destinados a comercializag&do, assim apresentando elementos positivos
por serem renovaveis e biodegradaveis.

A adicao de fibras nas matrizes pode melhorar as suas propriedades
mecanicas, como a resisténcia a tracao, a flexdo e ao impacto. Além disso, altera
seu comportamento apos fissuragao diminuindo os efeitos de uma ruptura brusca
da matriz cimenticia (AGOPYAN & SAVASTANO JUNIOR, 2007).
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Os compositos no ramo da engenharia originam-se da combinacg&o de dois ou
mais elementos diferentes, podendo obter um material na qual suas propriedades
sao superiores, podendo ser até melhor em alguns aspectos. Para a utilizacao das
fibras, é necessario conhecer suas propriedades, dessa forma, é fundamental o uso
de técnicas, e a partir de entdo, desenvolver métodos de utilizagdo e processamento
de novos materiais, com base em fibras vegetais.

2 | REFERENCIAL TEORICO

2.1 Babacu

O Babacu (Orbignya Phalerata) & uma palmeira robusta, com tronco simples,
chegando até a uma altura de 20 metros. Ela produz frutos de coloracdo marrom, o
babacu compde-se de um cacho com numero de cocos entre 150 a 250, apresentando
em média de quatro cachos em uma palmeira, sendo uma palmeira do tipo mono
caule.

O Brasil possui vastos babaguais espalhados na regido sul da bacia amazénica,
na qual a floresta umida cede lugar para a vegetacao tipica do cerrado. As maiores
concentragdes de babacguais estdo nos estados do Maranhao, Piaui e Tocantins
constituidas de agrupamentos densos e homogéneos, além desses estados,
destacam-se também Goias, Minas Gerais e Espirito Santo com babacuais de
Orbignya spp.

A regidao compreendida entre Maranh&, Piaui e Tocantins é considerada a de
maior concentracédo de plantas oleaginosas do mundo e fonte da maior produgcéao
extrativista vegetal (FRANCO, 2010).

No Piaui o babacu est4 presente na regido do baixo Parnaiba, incluindo cerca
de 33 municipios, nas quais os maiores produtores sao: Teresina, Unido, Palmeirais,
Barras, Miguel Alves, Luzilandia, Matias Olimpio e Esperantina. O coco babacu cai
de maneira espontanea da palmeira, apdés a sua maturacéo, o coco € composto
por Epicarpo, Mesocarpo, Endocarpo e Améndoa. O epicarpo corresponde a
11% do peso do fruto, ele pode ser utilizado na produc¢do de biocombustivel e na
gueima direta em caldeiras. O mesocarpo é a massa que fica entre o epicarpo
e o endocarpo, tem utilizagdo na farinha, biocombustivel e ainda em ragdes. O
endocarpo corresponde a 59% do peso do fruto, ele é utilizado na producao de
carvao em varias regides do Nordeste. A améndoa constitui 7% do peso do fruto,
serve de producédo de 6leo, permitindo o uso em cosméticos e domésticos. A casca
qgue é 93% do fruto geralmente é desperdicada no processo da quebra manual.
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2.2 Fibras

As fibras possuem uma geometria mais ou menos uniforme, com diametro
minusculo, com natureza diferenciada, possuindo diferentes propriedades fisico-
quimico. O uso de fibras como matéria prima apresenta vantagens em suas
propriedades, tais como resisténcia a temperatura, densidade, baixo custo,
resisténcia mecanica e disponibilidade no meio ambiente.

As fibras classificam-se em naturais, como origem vegetal, animal ou mineral
e as fibras feitas pelo homem, o polimero natural e polimero sintético. As fibras
vegetais tem classificagcdo de acordo com sua origem, tais como fibras de sementes,
fibras de caule, de folha, frutos e raizes. Essas fibras possuem aspectos vantajosos
para 0 seu uso em virtude de baixo custo e de facil renovacgao, altas propriedades
especificas, origem natural abundante, baixa densidade, e contribuem para a
diminui¢do do efeito estufa.

Quando essas fibras sédo adicionadas em algum polimero, os processos podem
ser realizados por métodos convencionais em plasticos, como extrusao, injecéao,
prensagem e calandragem. As fibras podem serem incorporadas em uma matriz
como reforco em suas diferentes formas, longa, curta, etc.

O concreto reforgcado com fibras naturais € mais vulneravel que outros CRFs
em termos de durabilidade. Os vazios altamente alcalinos presentes no concreto
parecem deteriorar as fibras. (RIBEIRO e QUINTANILHA, 2016).

A durabilidade pode ter melhora com a alteracao em cerca de 50% do cimento
por silica ativa, ja que ela reage com a cal, assim reduzindo a alcalinidade dos
vazios. A melhora da durabilidade pode ser alcangada através do revestimento da
fibra com quimicos apropriados como &cido férmico e acido estearico (ACI, 2002 et
al, 2016).

As fibras vegetais manifestam variacbes dimensionais, isso ocorre divido
apresentar mudancgas no teor de umidade maiores que as presentes nas matrizes
do cimento.

A absorcao da agua por fibras é elevada, sendo destaque principalmente as
fibras de coco, quando ela é empregada seca, ela tende a puxar para si a agua da
hidratacdo do cimento, assim ocasionando uma deficiéncia na aderéncia de fibra-
matriz, e dessa forma, o cimento tera uma cura incompleta nesse aspecto.

Dessa maneira, a viabilidade técnica na utilizacdo das fibras vegetais como
refor¢co no concreto analisada pelos estudiosos, esse tipo de material € considerado
alternativa para a modificacéo das fibras artificiais no composito.

2.3 Concreto Reforcado Com Fibras

O concreto que contém fibras é denominado de concreto reforgcado com
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fibras (CRF), ele pode conter além do cimento, agregados, agua e fibras e outros
adicionados usados geralmente no concreto convencional.

O concreto simples possui algumas limitagdes quanto ao seu comportamento
fragil. Em virtude disso e devido a constante acdo de cargas externas (tragdo), as
diferencas de temperatura, umidade do meio ambiente e principalmente o efeito de
retracdo hidraulica, que geralmente apresenta microfissuras no meio da matriz e
0s agregados graudos, 0 que necessariamente pouca energia ocasiona o aumento
destas fissuras.

No interior do concreto, tensdes originadas pelos esforcos sobre a estrutura, se
propagam e de acordo com Figueiredo (2000), quando o concreto simples apresenta
uma fissura, a mesma ira representar uma barreira a propagacao dessas tensdes.

Nesse momento, a tensdo que anteriormente cruzava aquele segmento
contornara seu percurso para outra regido que permita a sua propagacao, ou melhor,
passam a se concentrar na extremidade da fissura provocando um crescimento
incontrolado da mesma, onde, no momento em que esta forca mecénica vence a
resisténcia da matriz, ocorrera o rompimento abrupto do material (BARRQOS, 2009,
p. 48).

De acordo com FIGUEIREDO (2011) uma vantagem do CRF frente ao concreto
armado: como a adi¢céo da fibra ocorre como as demais matérias-primas, ha uma
facilitacdo de aplicacdo do material, eliminando a necessidade de instalagcado da
armadura convencional.

O principal efeito da adicao de fibras misturado no concreto corresponde a
diminuicdo do carater fragil do material devido aumento da resisténcia a tracéo e
como consequéncia o incremento do escoamento antes do colapso do concreto.
Dessa maneira, o aumento da possibilidade de deformacao implica na maior
ductilidade do compoésito com fibras se comparado ao concreto convencional, visto
qgue esta relacionado a seguranca que a ruptura fragil é subita enquanto a ruptura
ductil é paulatina.

Nao existe um método especifico para dosagem das fibras, mas no aspecto
da resisténcia e tenacidade do concreto, € convencional ter uma concentracao
maior de fibras no concreto. FIGUEIREDO (2011) explica que a alteracdo da
trabalhabilidade ocorre principalmente porque, ao adicionar a fibra ao concreto,
estad sendo adicionando também uma grande area superficial que demanda agua
de molhagem, de modo que uma menor quantidade de agua estara disponivel para
fluidificar a mistura.

Assim, quanto menor o didametro da fibra, a influéncia da mesa tende a ser maior
para a perda da fluidez da mistura, em outro aspecto, as fibras sdo agentes que
combatem a segregacao, visto que atuam para impedir a separacao do agregado

graudo na mistura, dessa forma mantendo o compdsito coeso.
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2.4 Fibras De Coco Babacu No Concreto

A resisténcia a compresséo geralmente é determinada aos 3, 7, 21 e 28 dias
para todos os tipos de concretos obtidos. Dessa forma, a inclusao de fibras de coco
babacu nesse aspecto ndo apresentou resisténcia final quando a compresséo. Tal
resultado, é similar ao encontrado na literatura técnica, que afirma que a adicao
de fibras ao concreto ndao gera grandes aumentos de resisténcia a compressao, a
exemplo dos resultados obtidos por BONATO et al (2011).

Os tragos com teores maiores de fibras de coco babacu tiveram desvantagens
pela adicao do mesmo, assim estando abaixo da exigéncia que é de 25 Mpa. Os
vazios aprisionados pela insercao desses teores de fibras foram responsaveis pela
dificuldade e transferir esforcos de maneira homogénea, culminando em rupturas
abruptas (RIBEIRO, QUINTANILHA, 2016).

No que tange a resisténcia a tracao do concreto elas sao capazes de “amarrar”
as fissuras internas e retardar a ruptura, ja& que as fibras agem como elo de
transferéncia de tensdes. Assim, adicado de fibras vegetais secas ao concreto esta
associada a perda de trabalhabilidade proporcional a quantidade de fibras inseridas.
Portanto, para baixos teores de adi¢cédo de fibras de coco babacu, o CRF supera
resisténcia a tracdo em comparacao com concreto convencional.

31 CONCLUSAO

O uso de fibra vegetal para o setor da construcao civil é de extrema relevancia,
pelo fato das propriedades mecanica e da durabilidade conduzirem a sua aplicacéo.

Diante do estudo, a caracterizacdo dos compositos reforcados com fibra de
coco babacu requer ainda estudos e analises mais aprofundadas, mesmo diante
dos resultados apresentados, ha possibilidade de aproveitamento dessas fibras
na mistura na fabricacdo de concreto, embora apresente resultados satisfatorios
quanto a durabilidade, resisténcia a compresséo e a tragdo. Assim, deve-se levar
em consideracgao a vida util de degradacao, com énfase econédmica na avaliacéo das
potencialidades, assim podendo proporcionar a substituicdo de fibras industrializadas
por fibras vegetais.

Vale destacar a importancia da utilizacao de fibras de coco babagu como
alternativa socialmente responsavel e ecolbgica, podendo proporcionar uma
alteracéao significativa no custo da construcao civil. A aplicacéo das fibras vegetais
na industria civil pode elencar geracao de renda e emprego na confeccao e produg¢ao
de fibras destinadas a fabricacdo de compositos, assim ajudando na socializacéao

do individuo e na melhoria dos materiais para o setor da construgéo civil.
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RESUMO: O wuso de adicdbes minerais
no concreto vem se difundindo cada vez
mais por meio de estudos que visam
diversas caracteristicas, como: aumento da
durabilidade, aumento da resisténcia mecénica
e reaproveitamento de residuos. Esta pesquisa
comparou a resisténcia a compressao axial
obtida de concretos contendo adicoes minerais
(escbria de alto forno e silica fume) e cinza de
casca de arroz com concretos contendo adicoes
minerais e nanotubos de carbono. Além disso
as misturas eram compostas cimento Portland

CPV ARI, areia fina (areia de silica), aditivo

Engenharia de Materiais e Metalurgica: Tudo a sua Volta

superplastificante e agua. Foram realizados
ensaios de caracterizacdao dos materiais
utilizados e as comparacgdes entre os tracos
foram feitas a partir do ensaio de compresséo
axial de corpos de prova cilindricos. Através dos
resultados encontrados constatou-se que aos
28 dias todas as misturas com CCA apresentam
valores de resisténcia a compressao de 2,5 a
68,5% maiores que com NTC. Mesmo aos 90
dias, trés das misturas apresentaram melhores
resultados com CCA; em termos econémicos,
a mistura contendo cinza de casca de arroz é
mais viavel. Pelos resultados de compressao
obtidos observou-se que a melhor mistura foi a
gue continha 55% de cimento e 20% de CCA.
PALAVRAS-CHAVE: Nanotubos de carbono,
Cinzas de casca de arroz, Cimento Portland,
Resisténcia a compresséao axial.

COMPARISON OF AXIAL COMPRESSIVE
STRENGTH OF HIGH STRENGTH
CONCRETE (HSC) WITH INSERTION OF
CARBON NANOTUBES (NTC) AND RICE
HUSK ASH (CCAL).

ABSTRACT: The use of mineral additions in
concrete has become increasingly widespread
by means of studies that aim the most diverse
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characteristics, such as: increasing the durability, increasing the mechanical resistance
and utilization of industrial waste. This research aims to compare axial resistance
strength of concretes containing minerals additions (ground granulated blast-furnace
slag) and rice husk ash with those containing minerals additions and carbon nanotubes.
Mixtures were composed of Portland cement CPV ARI, fine sand, ground granulated
blast-furnace slag, silica fume, superplasticizer, water and rice husk ash or carbon
nanotubes. Assays were performed to characterize the materials used and comparisons
were made between the traces from the axial compression test of cylindrical specimens.
Results show that at 28 days all the mixtures with CCA have values of compressive
strength of 2.5 to 68.5% higher than with NTC. Even at 90 days, three of the mixtures
presented better results with CCA; in economic terms, the mixture containing rice husk
ash is more feasible. From the obtained compression results it was observed that the
best blend was that containing 55% cement and 20% CCA.

KEYWORDS: Carbon Nanotubes, Portland cement, axial compressive strenght.

11 INTRODUCAO

O concreto € um material utilizado em larga escala no mundo inteiro. Em
sua fase final de aplicacdo, ap6s algumas horas, apresenta-se de forma soélida,
passando a ideia de ser um produto altamente resistente, denso, indestrutivel,
duravel, facil de ser produzido. Possui muitas de possibilidades de utilizagéo, visando
a melhoria e 0 bem estar da sociedade, facilitando os deslocamentos, melhoria
do habitat, aplicagbes na industria e varias outras. Em sua forma final apresenta-
se em estruturas, revestido ou aparente. Dependendo das condi¢cbes climéticas
e ambientais, o concreto estara sujeito aos efeitos de um conjunto de agentes
agressivos e diferentes fatores destrutivos que podem ocorrer de forma isolada,
tais como: mecéanicos (impactos), fisicos (lixiviacéo), quimicos e biolégicos. Devido
as acdes ambientais atuantes no concreto, que vai interagir com a microestrutura e
as propriedades do concreto, podem ocasionar mudang¢as com o tempo. [1].

Cada vez mais ha a necessidade de se ter concretos mais duraveis e
resistentes, pois 0s custos de manutencao e reparacdo sao extremamente altos.
Nesse sentido, o uso de adicdes minerais como silica fume, pé de quartzo, escéria
de alto forno e cinza de casca de arroz no concreto vem se difundindo cada vez mais
por meio de estudos que visam as mais diversas caracteristicas, como: aumento
da durabilidade, aumento da resisténcia mecénica e aproveitamento de residuos
industriais. Assim, estudos sobre concreto com adi¢gdes minerais também, estao
ganhando espaco principalmente pelo aumento de resisténcia que proporcionam
[2,3,4,5,6]. Em 1993, o American Concrete Institute — ACI [7] definiu o concreto de

alta resisténcia como sendo aquele que atinge resisténcia a compressao maior ou
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igual a 41 MPa. Porém, essa definicdo pode variar em cada regido, visto que em
alguns locais ja se comercializa concretos com resisténcia em torno de 60 MPa.
Assim, para se chamar um concreto de concreto de alta resisténcia (CAR), sua
resisténcia a compressao deve ficar entre 83 e 103 MPa [8]. Sua composi¢ao inclui
cimento, aditivos minerais (por exemplo: cinza volante, silica fume, escoria de alto
forno, p6 de quartzo), areia de silica, superplastificante e agua, para formar uma
densa matriz sem agregado graudo com baixa porosidade e alta resisténcia. Esta
resisténcia é alcancada principalmente pela alta quantidade de cimento na mistura,
tornando-o um material de alto custo e impactante ao meio ambiente. O CAR tem
um custo por m® de quatro a cinco vezes maior que o concreto tradicional, usando
como aglomerante apenas o cimento [9], mas esse custo pode ser reduzido se forem
utilizados residuos como a cinza de casca de arroz (CCA), silica fume e escoéria de
alto forno (GGBS). A obtencao de produtos cimenticios contendo cinza da casca
de arroz também € uma alternativa para solucionar o problema da disposi¢ao das
cinzas no meio ambiente, além de gerar um material de maior valor agregado. O
emprego da cinza da casca de arroz tende a promover melhorias nas propriedades
mecanicas e na durabilidade de concretos, além de reduzir a temperatura de
hidratacao [3].

Estudos tém mostrado seu potencial para a utilizagdo na construgéo civil,
principalmente como material pozolanico. Aeficaciada CCAcomo material pozolanico
esta ligada ao processo pelo qual passa a casca de arroz para a obtencao da cinza.
O material oriundo da combustdo ndo controlada geralmente ndo atinge grande
valor pozoléanico, pois sua composicdo apresenta minerais de silica ndo reativos
(cristalinos), que s6 passam a ter maior atividade pozolanica quando micronizados.
Com o processo controlado de queima, entre 500 a 700°C, o produto gerado € uma
cinza amorfa de alta pozolanicidade. O teor de carbono afeta a coloracédo da CCAe,
esta podendo variar entre as tonalidades mais escuras até as mais claras, que vao
de preto/cinza a branco-roseado. Quanto mais escura, maior o teor de carbono, ou
seja, maior a quantidade de matéria organica néao queimada [10,11]

Da mesma forma que a CCA, os nanotubos de carbono (NTC) apresentam
extraordinarias propriedades fisicas e mecénicas e tém sido alvo de estudos em
concretos. Mais especificamente, no que diz respeito aos materiais para a construcéao
civil, 0s NTC tém sido recentemente estudados como reforco em materiais a base de
cimento para melhorar condicdes mecéanicas, aumentar a durabilidade e contribuir
para desenvolver estruturas multifuncionais [12,13,14,15,16]. Como o LEME
(Laboratério de Ensaios e Modelos Estruturais) da UFRGS detém uma patente de
fabricacdo de NTC a partir de residuos (Patente sob o numero BR 10 2012 022053-
9 A2), resolveu-se utiliza-los em misturas de concreto e comparar seu desempenho

com misturas de concreto nos quais se utilizou cinzas de casca de arroz.
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Neste sentido, esta pesquisa desenvolveu concretos de alta resisténcia com
adicéo de 1% de NTC e 10% de CCA.

2 | MATERIAIS E METODOS

2.1 Variaveis

Para obtencdo de HSC sabe-se pela literatura que deve-se diminuir a relacéo
agua cimento (a/c) e a relacdao agua agregado (a/b) deve estar entre 0,15 e 0,20
por isso manteve-se esses cuidados na obtencao das propor¢cdes das misturas. Do
ponto de vista sustentavel observou-se como as proporc¢des dos residuos industriais
utilizados na mistura afeteram a evolugéo da resisténcia a compressao dos corpos

de prova com o tempo, cuja cura foi a temperatura ambiente.

2.2 Materiais

Os materiais aglomerantes utilizados para a realizacado desta pesquisa foram
constituidos por:
- Cimento Nacional tipo Portland CPV ARI com alta resisténcia inicial;

- Escoria de alto forno (GGBS), da qual se obteve o lote de material para os
ensaios segundo a norma NBR NM 26;

- Silica Fume ND SILMIX ;
- Nanotubos de Carbono (LEME-UFRGS);
- Cinza de casca de arroz SILCCA NOBRE SCI ;
A cinza de casca de arroz empregada € proveniente da regido oeste do Estado
do Rio Grande do Sul e processada no Municipio de Alegrete.
O material agregado utilizado foi areia de silica com tamanho méaximo de gréo

de 0,30 ym. Como aditivo superplastificante foi utilizado o CQ FLOW 3780, a base
de policarboxulato.

2.3 Proporcao de Materiais

Os experimentos foram realizados com 12 diferentes tragos, 6 tragcos com
NTC e 6 tragcos com CCA, para uma comparacgao do efeito da adicdo de NTC e da
CCA. Em 6 tracos foi fixado a adicdo de NTC em 1% em peso em relacédo a massa
de cimento e em outros 6 tracos foi fixado a adicdo entre 10 e 20% de CCA. As
dosagens estabelecidas podem ser observadas na Tabela 1 e Tabela 2.
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MATERIAIS | CAR 1 CAR 2 CAR 3 CAR 4 CARS5 CAR 6

Kg/m® [ % [ Kg/m® | % | Kg/m® | % | Kg/m® | % | Kg/m® | % | Kg/m® | %

Cimento 597 |50 657 |55| 7761 | 65 | 597 |50 | 657 | 55 | 776,1 | 65
GGBS 600y | 5373 45| 418 [35] 1791 [ 15| — [ [ — [ | —— [
GGBS 1180y | - | | - || - |- [5373[45| 418 | 35 [179.1 [15
NTC 597 | 1| 657 | 1| 776 | 1 | 597 | 1 | 657 | 1 | 597 | 1
S"'C(ZE)“me 597 |o5| 119 |10| 2388 |20 | 59,7 | 05| 119 | 10 | 238,8 | 20
Areia 1051 | - | 1051 | - [ 1051 | — [ 1051 [ — [ 1051 | - [ 1051 | -
SP 40 |- 40 |- 40 - 40 - | 40 - 40 | -
Agua 185 | --| 185 | -- 185 - 185 | - | 185 - 185 | --

Tabela 1: Misturas para produg¢édo de HSC com Nanotubos de Carbono

MATERIAIS| CAR 7 | CAR 8| CAR 9 | CAR 10| CAR 11| CAR12

Kg/m?® | % | Kg/m?® | % | Kg/m?® | % [ Kg/m3® | % | Kg/m®| % [ Kg/m?® Y%
Cimento 597 |50 657 |55| 776 |[65| 597 (50| 597 (50| 896 75

GGBS 600y 299 |25 179 |15 60 5| - - - - -

GGBS 1180y | ==---- S S [ — | 299 | 25| 299 |25 -
CCA 239 |20| 239 |20| 119 |10]| 179 [15| 119 |10]| 119 10
S"ic(‘;g’me 60 |5| 119 [10]| 239 |[20] 119 [10]| 179 |15| 179 | 15
Areia 1051 | [ 1051 | | 1051 | | 1051 [ [ 1051 [ | 1051
SP 40 | 40 B 40 | 40 || 40 |TT 40
Agua 185 --- 185 185 --- 185 --- 185 --- 185

Tabela 2: Misturas para produgéo de HSC com Cinza de casca de arroz

2.4 Moldagem dos Corpos de Prova

As misturas foram moldadas em corpos de prova (cps) de 5x10 cm, de acordo
com a NBR 5739 [13]; adotou-se a cura dos corpos de prova apenas em camara
Umida.

2.5 Ensaios

Foramrealizados os seguintes ensaios para caracterizar os materiais utilizados:
- Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) ( NTC)

- Espectroscopia Ra

man (NTC)

- Difracéo de Raios-X (NTC e CCA)

- Granulometria Laser (CCA, GGBS, Cimento)

Para os corpos de prova com NTC, os testes de resisténcia a compressao
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axial foram realizados aos 14, 28,56 e 90 dias.
Para os corpos de prova com CCA os testes de resisténcia a compressao axial
foram realizados aos 7, 14 e 28 dias.

2.6 Dados técnicos

Os dados técnicos do cimento e do superplastificante foram fornecidos pelos
seus respectivos fabricantes e encontram-se detalhados abaixo. A Figura 1 mostra
as propriedades do cimento Portlandb CPV-ARI utilizado nos ensaios.

Quimicos
: P. R. Ea.
Al,O; $i0;  |Fe,0; |CaO |MgO [SOs |po o [CaOL. |y | Ak
% % % | % | % | %] % | % | % | %
Média 413 18,30 251 [59,69| 536 |285| 317 | 1.04 | 0,72 | 062
Sd 0,02 0,04 0,03 | 003|007 |005]| 016 | 028 | 0,00 | 0,02
Min 4,09 18,25 246 |5984| 524 | 277 293 | 081 | 058 | 0,60
Max 4,15 18,38 254 [50,73| 546 | 2904 | 348 | 185 | 0,86 | 088
Fisicos
Exp. Cons. | paine |#200] ¥ Resisténcia 8 Compressdo (MPa)
Quente Normal 325 P
Mrm % emiig| % | % |, |3Dias |7 Dias| 28 Dias
0,45 27,6 4337 | 027 | 258|221 345 | 42,0 48,9
0.50 0.2 100,78 0,05 | 061 | 08 | 1.2 0.6 1.0
0,00 27,4 417 | 020 [ 130|204 329 | 412 47,3
1,00 27,8 448 | 030 | 370 |230] 382 | 432 50,2

Figura 1: Propriedades do cimento Portland CPV — ARI [16].

Fonte: ltambé (www.cimentoitambe.com.br)

Sabe-se que o CPV-ARI € um cimento de alta resisténcia inicial, possui alta
reatividade em baixas idades em funcdo do grau de moagem a que € submetido,
proporcionando maior rendimento ao concreto.

A Tabela 3 mostra as propriedades do superplastificante CQ Flow 3780

DADOS TECNICOS

Base Quimica Eter carboxilato
Aspecto Liquido

Cor Castanho

pH 50a7,0
Densidade 1,08-1,12 g/cm3

Tabela 3: Dados técnicos do superplastificante CQ FLOW 3780

Segundo o fabricante, o CQ Flow 3780 é um aditivo superplastificante de
terceira geracéo a base de policarboxilato, pronto para consumo, totalmente isento
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de cloretos e compativel com diversos tipos de cimento. Foi desenvolvido para
reduzir grande quantidade de 4gua de amassamento, dependendo da aplicacéo e
reducdo desejada, conferindo excelente trabalhabilidade sem alterar o tempo de
pega.

31 CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS

3.1 Caracterizacao do Nanotubos de Carbono

Para os Nanotubos de Carbono, verificou-se a obtencdo destes através
de Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) e Espectroscopia Raman e sua
composicao através de difracéo de raios-x.

Figura 2: MEV dos Nanotubos de Carbono fabricados no LEME-UFRGS.

Pela anéalise da imagem de microscopia eletronica de varredura é possivel
observar emaranhados de estruturas de tamanho nanométrico, que correspondem
a nanotubos de carbono. Os NTC produzidos por esse método apresentam
pouco comprimento como pode ser observado também na imagem. Para fins de
comprovacgao de que o material produzido seria NTC, fez-se uma analise deste por
Espectroscopia Raman, cujo espectro estd mostrado na Figura 3.
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Figura 3 — Espectroscopia Raman dos NTC.

No espectrograma observa-se uma banda em torno de 1350cm-1 e outra em

torno de 1575 cm-1 que sao caracteristicas de NTC. A primeira banda, em torno

de 1350 cm-1 estd associada a presenca de estruturas desordenadas, como NTC

defeituosos ou impurezas, e a segunda banda estd associada a NTC perfeitos por

isso quanto maior em relagdo a primeira banda, melhor. Como os NTC utilizados

séo fabricados a partir de residuos, a banda em torno de 1350 cm-1 € elevada pelas

impurezas do material.A Figura 4 mostra a composicao da mistura (NTC) produzida
através da Difracao de Raios-X.
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Figura 4: Difratograma dos NTC.

Pode-se notar dois picos nas posi¢cées 23 e 26,4 que sado caracteristicos do

grafite, cujo NTC sdao uma forma alotrdpica. Outros picos podem ser observados no

espectro devido aos outros compostos quimicos utilizados no preparo, como zinco

e calcio.
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A Figura 4 mostra uma imagem dos nanotubos de carbono fabricados no LEME.

Figura 5: Imagem dos Nanotubos de Carbono fabricados no LEME.
3.2 Caracterizacao da cinza de casca de arroz

A cinza de casca de arroz utilizada nos ensaios nao passou pelo processo
de moagem, sendo utilizada como o fabricante fornece. Para caracterizar-se a
cinza de casca de arroz foram determinadas as propriedades fisico-quimicas, a
composicao através de difracdo de raios-x, bem como a granulometria do material
através do ensaio de granulometria a laser. As propriedades fisico-quimicas estao
demonstradas na Tabela 3.

Estado Fisico Solido

Diametro Médio <8,0 um

Residuo na peneira de [ <10,0%

45um

Aparéncia Po6 de dimensdes micrométricas

Cor Cinza claro

Odor Sem odor

pH <10,0%

Ponto de fusao 1550-170°C

Ponto de fulgor Nao aplicavel

Perda ao Fogo <3,5%

Densidade aparente 550-560 kg/m?

Solubilidade Insoluvel em agua; soluvel em HF
ou NaOH

Area especifica BE.T |20000 m*/Kg

Limite de explosividade | Nao aplicavel

Tabela 4: Propriedades fisico-quimicas da cinza de casca de arroz.

ATabela 5 mostra a composi¢ao da cinza de casca de arroz através da difragéo

de raios-x.
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ANALYTO RESULTADO %
SiO, 95,3805
K,0 1,8756
CaO 1,0365
P,0. 0,5549
MnO 0,3897
SO, 0,2540
ALO, 0,2442
Cl 0,1229
MgO 0,1070
NiO 0,0345

Tabela 5: Composicdo quimica da cinza de casca de arroz

Pode-se observar que a maior parte do material (>90%) € composto de éxido

de silicio (SiO,), o que comprova os dados fornecidos pelo fabricante (Tabela 3) de

que a obtencé&o da cinza é por queima controlada. A Figura 6 mostra uma imagem

da CCA utilizada.

Figura 6: Imagem da cinza de casca de arroz.

A distribuicdo granulométrica da cinza de casca de arroz realizada através de

granulometria a laser estd mostrada na Figura 7.
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Figura 7: Distribuigdo granulométrica da cinza de casca de arroz e curva cumulativa.

Observa-se pela curva de distribuicdo granulométrica que a matéria-prima
da cinza de casca de arroz apresenta uma faixa de distribuicdo granulométrica
variando de 0,04 a 90ym, com D, de 2,22 ym, D, de 13,43 ym, D,  de 41,72 ym e

um diametro médio de 18,25um.

3.3 Caracterizacao da Escoria de alto forno (GGBS)

A escoria de alto forno foi caracterizada através de ensaios de granulometria
a laser e difracao de raios-x.

ANALYTO RESULTADO %
Cao 44,4959
SiO, 30,2153
ALO, 7,9173
Fe203 7,4460
Cr203 3,7739
SO, 2,7058
MnO 1,1034
MgO 1,0802
SrO 0,3687
K20 0,3589
NiO 0,2759
Cl 0,2193
Y,0, 0,0395

Tabela 6: Composicao quimica da escéria de alto forno obtida por Difragcao de raios-x.
Observa-se que a escoéria de alto forno é composta principalmente de Cao

(Oxido de calcio) e SiO, (Dioxido de silicio).

A figura 8 mostra a distribuicdo granulométrica da escoria de alto forno.
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Figura 8: Distribuigdo granulométrica da escoria de alto forno e curva cumulativa.

Observa-se pela curva de distribuicdo granulométrica que a matéria-prima da
escoria de alto forno apresenta uma faixa de distribuicdo granulométrica variando
de 0,1 a 2500pym, com D, de 63,74 ym, D, de 397,78 ym, D,  de 834,30 ym e um
didmetro médio de 429,51um.

3.4 Caracterizacao da Silica Fume (SF)

A silica fume foi caracterizada através de distribuicdo granulométrica a laser, a
qual esta demonstrada na figura 9.
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Figura 9: Distribuicdo granulométrica da silica fume e curva cumulativa.

Observa-se pela curva de distribuicdo granulométrica que a matéria-prima da
silica fume apresenta uma faixa de distribuicdo granulométrica variando de 4 a
90ym, com D, de 8,22 ym, D_ de 16,33 ym, D, de 32,33 ym e um diametro médio
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de 18,62um.

3.5 Caracterizacao da areia de silica

A areia de silica foi caracterizada por granulometria a laser, a qual esta
mostrada na Figura 12.
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Figura 10: Distribuic&o granulométrica da areia de silica e curva cumulativa.
Observa-se pela curva de distribuicdo granulométrica que a matéria-prima da
areia apresenta uma faixa de distribuicdo granulométrica variando de 0,5 a 1000um,
com D, de 102,79 ym, D, de 213,59 ym, D,, de 408,40 ym e um diametro medio
de 236,93ym.

4 | RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Testes de resisténcia a compressao de CAR com Nanotubos de carbono.

Ao se romper os primeiros corpos de prova aos 14 dias, observou-se que estes
apresentavam consisténcia de um concreto com poucos dias de cura, mostrando
assim um baixo resultado na compresséo. Na Tabela 7 estdo demostrados esses
resultados. Em funcéo disso, optou-se por rompé-los diretamente aos 28, 56 e 90
dias de cura. Os testes foram feitos de acordo com a NBR 5739 [17]

MISTURA fecm (MPa) DESVIO PADRAO MEDIO (o)
CAR-1 19,93 0,02
CAR-2 4,81 4,81
CAR-3 14,43 2,93

Tabela 7: Resultados de resisténcia a compresséo axial (fcm) das trés primeiras misturas aos
14 dias de idade.
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Os resultados obtidos de resisténcia a compressdo para as misturas nas
idades de 28, 56 e 90 dias estdo na Tabela 8.

MISTURA |% CIMEN-| GRANULOMETRIA fcm (MPa)
TO GGBS (um)
28 Dias |56 DIAS |90 DIAS
MEDIA |o MEDIA |o MEDIA |o
CAR-1 50 600 63,25 2,16 | 73,23 4,51 56,93 3,06
CAR-2 55 600 77,70 3,56 78,50 2,13 76,81 1,08
CAR-3 65 600 91,51 2,89 88,91 4,89 78,84 4,11
CAR-4 50 1180 59,97 4,51 61,01 432 | 84,44 3,85
CAR-5 55 1180 54,98 2,20 76,94 4,69 107,85 4,51
CAR-6 65 1180 88 2,61 98,77 4,96 126,44 4,17

Tabela 8: Resisténcia a compresséo axial (fcm) do concreto com adi¢cdo de nanotubos de
carbono.

Pode-se observar pelos resultados grandes diferencas de comportamento
entre as misturas. A mistura 1 (CAR-1) mostrou um leve aumento na resisténcia aos
56 dias, reduzindo o valor novamente aos 90 dias. Acredita-se que houve pouca
vibracéo dos corpos de prova e com isso aumento de poros internos que resultaram
na diminuicdo da resisténcia a compressdo. Como as misturas 1, 2 e 3 foram feitas
com o mesmo tempo de vibracéo (30 segundos), acredita-se que o mesmo problema
ocorreu. Ap6s aumentou-se o tempo de vibragcdo (de 30 segundos para 1 minuto)
observou-se uma diminuicao na quantidade de poros internos. Na mistura 4 (CAR-
4), que contém as mesmas quantidades de materiais, apenas a granulometria da
escoria de alto forno era menor, mostrou um resultado crescente de resisténcia ao
longo dos 90 dias, comprovando que uma maior granulometria do GGBS é melhor
para esse tipo de mistura, visto a quantidade de finos ser muito alta. Na mistura
2 (CAR-2), os resultados da compressdao mostraram-se praticamente constantes,
acredita-se que aos 28 dias todas as reacdes ja estavam completas. Esses resultados
estariam de acordo com Pelisser [20], em que cita que a hidratacdo do cimento
se da em trés etapas e na terceira etapa é onde ocorre 0 aumento acentuado da
resisténcia mecéanica da mistura. Nesta etapa, ocorre a formacao de silicato de
calcio hidratado a partir da reac&o entre a alita e belita presentes no clinquer com
os produtos das etapas anteriores. Durante este processo, os graos dos agregados
ficam presos em meio a mistura, o que confere forca e resisténcia ao concreto.
Esta etapa da hidratacdo pode demorar meses para terminar, porém o maior ganho
de resisténcia é atingido geralmente apdés um més da aplicacdo do material. Na
mistura 5 (CAR-5) que contém as mesmas quantidades de materiais, mudando
apenas a granulometria da escoéria de alto forno (GGBS) mostrou um resultado
de resisténcia mais baixo aos 28 dias, praticamente se igualando aos valores de
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resisténcia da mistura 2 aos 56 dias quando comparado a mistura 2, e alcangando
resultados expressivamente melhores aos 90 dias. Novamente uma granulometria
maior de GGBS influencia positivamente a resisténcia a compressao. Esperava-
se que a escoria de alto forno (GGBS) com granulometria menor desse melhores
resultados, uma vez que menor granulometria diminui a quantidade e o volume dos
vazios presentes. A mistura 3 (CAR-3) apresentou melhores resultados aos 28 dias,
mantendo praticamente constante aos 56 dias, com diminuic&o da resisténcia aos
90 dias. Essa diminuicdo da resisténcia pode ter sido por problemas de retracéao.
De acordo com Aitcin [21], nos concretos de alto desempenho uma relacao agua/
aglomerante bem pequena, em torno de 0,30 e uma pequena quantidade de cimento
e agua sao utilizadas na mistura, de modo que a rede de poros € essencialmente
composta de capilares finos. Quando a auto-dessecacdo comeca a acontecer, com
o inicio da hidratacdo, os meniscos rapidamente se desenvolvem em pequenos
capilares se ndo for acrescentada agua externa. Como muitos grédos de cimento
comecam a hidratar-se simultaneamente no concreto de alto desempenho, a
secagem de capilares muito finos pode gerar tensées muito altas que encolhem a
pasta de cimento hidratada.

A mistura 6 (CAR-6) que contém as mesmas quantidades de materiais,
mudando apenas a granulometria da escoéria de alto forno (GGBS) mostrou um
resultado completamente diferente, apresentando aumento da resisténcia em todas
as idades, alcangando valores da ordem de 120MPa. Em func¢éo disso, o concreto
com essa mistura pode ser considerado de ultra alta resisténcia. Novamente, uma
granulometria maior de GGBS influencia positivamente na resisténcia a compresséo.

Observando-se os resultados de resisténcia a compressao das misturas CAR-
4 e CAR-6 com a quantidade de cimento utilizada, nota-se que um incremento
de 30% na quantidade de cimento fez com tivesse um ganho de quase 50% na
resisténcia. As misturas CAR-3 e CAR-6 apresentam a mesma quantidade de
cimento e demais materiais, diferenciando-se apenas a granulometria do GGBS,
que na CAR-3 era de 850u e na CAR-6 era 1180u. A grande diferenga nos resultados
se deve a quantidade de finos na CAR-6 que é menor, fazendo com que 0s vazios
sejam mais bem preenchidos.

Segundo Melo [23] o aumento obtido na resisténcia a compressao também
esté relacionado a dispersédo dos nanotubos na matriz. Quando a dispersao € bem
realizada, o nanotubo mistura-se a pasta de forma homogénea, fazendo interligacbes
com o silicato de calcio hidratado e com o proprio grdo da mistura, sem ocorrer
aglomeracodes pontuais. Isso leva a uma matriz mais densa, que contribui para a
obtencdo de um novo material mais resistente. Também os estudos de Musso et
al [14] indicaram que as propriedades quimicas e fisicas dos NTC podem afetar o
comportamento dos compdésitos e que um teor de 0,5% em massa de NTC aumentou
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a resisténcia a compressao de compdsitos cimenticios em 20%. Xu et al [22] em
seus estudos verificaram que um teor de 0,2% em massa de NTC aumentou a
resisténcia a compressao em 14,5%.

4.2 Testes de compressao das misturas com cinza de casca de arroz

ATabela 9 apresenta os resultados dos testes de resisténcia a compresséo de
UHC com cinza de casca de arroz para cada traco moldado.. O valor demostrado é
a média aritmética obtida de trés resultados.

MISTURA | % CIMENTO % GRANULOMETRIA fcm (MPa)
CCA GGBS (um)
7 DIAS |14 DIAS 28 DIAS
MEDIA o MEDIA |o MEDIA | o
CAR-7 50 20 600 77,1 491 77,1 1,89 78,50 2,22
CAR-8 55 20 600 81,6 5,49 84,1 4,00 113,8 7,20
CAR-9 65 10 600 88,9 6,61 90,2 4,44 93,55 1,15
CAR-10 50 15 1180 64,4 1,56 77,5 4,27 82,61 3,73
CAR-11 55 10 1180 54,7 1,81 85 2,87 92,68 2,48
CAR-12 75 10 1180 72,4 482 |[1023 4,03 1043 | 6,42

Tabela 9: Resisténcia a compressao axial (fcm) das misturas contendo cinza de casca de arroz.

Observa-se que os melhores resultado aos 28 dias foram para as misturas 2
(113,83 MPa) e 6 (104,32 MPa). As misturas 3 e 5 mostraram resultados semelhantes,
em torno de 93 MPa. A mistura 1 foi a que apresentou resultado mais baixo, com
78,5MPa aos 28 dias.

A partir dessa tabela observa-se que os resultados obtidos que a melhor
mistura foi a que continha 55% de cimento e 20% de CCA. Aumentando-se o teor
de cimento e diminuindo o teor de CCA os resultados foram um pouco mais baixos.

Estes resultados estdo de acordo com Kuntz [24] e Saraswathy [25] que
afirmam que a adicdo de CCA aumenta a resisténcia a compresséo, devido a
densificacdo da matriz da pasta e da interface matriz-agregado, e, também, diminui
a permeabilidade, devido ao fechamento de vazios do concreto e a um refinamento
da estrutura dos poros. Também afirmam que teores muito elevados de CCA podem
prejudicar o desempenho das misturas. Recomendam um teor de substituicao
abaixo de 30% em massa de cimento. Também para Biz [8], que realizou ensaios
com teores de subsituicdo entre 10% e 30% de CCA em massa de cimento, 20% de
CCA foi o teor que apresentou melhores resultados de resisténcia a compresséo.

51 CONCLUSOES
No presente trabalho foi avaliado o desempenho de dois aglomerantes (NTC
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e CCA) inseridos em concretos de alta resisténcia. Foi avaliada a resisténcia a
compressao axial com adicéo de 1% de NTC e de 10 a 20% de CCA, assim como a
influéncia da granulometria da escoéria de alto forno (GGBS).

Os resultados mostraram que ambos aglomerantes podem ser utilizados para
obtencdo de concretos de alta resisténcia com obtenc&o de valores de resisténcia
a compressao de mais de 110MPa. Nos concretos com adicdo de NTC, tem de se
ter um cuidado maior na primeira semana de cura, nao se podendo fazer grandes
esfor¢cos no concreto por apresentar baixa resisténcia inicial, mesmo se utilizando
cimento Portland tipo CP-V de alta resisténcia inicial. Das misturas com NTC, a
mistura contendo 10% de NTC, 55% de cimento, 35% GGBS (1180um) e 10%
SF foi a que apresentou melhores resultados devido as propriedades fisicas dos
materias constituintes. Por tratar-se de pozolana altamente reativa, com alto teor
de silica amorfa e elevada finura, a silica fume apresenta altissima reatividade com
os produtos decorrentes da hidratacdo do cimento, melhorando visivelmente seu
desempenho. Também os NTC produzem na mistura uma pasta mais densa que
leva a valores superiores de resisténcia. Para as misturas com CCA, a que continha
55% cimento, 15% GGBS (600ym), 10% SF e 20% CCA foi a que apresentou
melhores resultados. Da mesma forma que a silica fume, a CCA é uma pozolana
altamente reativa, que apresenta reatividade com os produtos decorrentes da
hidratacdo do cimento, melhorando seu desempenho. Assim, o uso de silica fume
e CCA melhoram o desempenho de concretos em determinadas faixas de uso.
Observa-se que tanto para a mistura com NTC quanto para a mistura contendo CCA
os resultados foram melhores quando se utilizou as propor¢des de 55% cimento
e 10% SF. Para a mistura com NTC foi necessario uma quantia maior de GGBS
e com maior granulometria. Destre as propor¢coes de CCA utilizadas, os melhores
resultados foram obtidos com a utilizagao de 20%.

Pelo lado econémico, mesmo os NTC sendo fabricando no LEME, os custos
com esse concreto sao muito maiores que com a utilizagcao de CCA.

Portanto, cabe salientar que a adicdo de CCA é benéfica para a producéo de
concreto, aumentando sua resisténcia. Com a reduc¢éo da quantidade de cimento,
o qual é produzido através da extracao de recursos minerais, e aplicacdo de CCA e

GGBS em concretos, introduz-se no processo materiais sustentaveis.
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