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RESUMO

A presente pesquisa avaliou diferentes métodos de dispersdo de microcelulose
cristalina (MCC) em meio aquoso com o intuito de desenvolver pastas cimenticias. De
acordo com relatos da literatura, a melhoria em propriedades de materiais a base de
cimento incorporados com MCC nem sempre pode ser garantida, devido a sua dificil
dispersao e tendéncia de aglomeracao. A partir disso, neste trabalho foi realizada a
analise das suspensdes aquosas preparadas por dois métodos dispersivos, banho
ultrassénico e agitacdo magnética, ambos por 5 min. Além disso, foi avaliado a
variagao de duas concentragdes de MCC, sendo 0,6% e 0,8% em relagdo a massa de
cimento. Com isso, os corpos de prova foram submetidos a ensaios no estado fresco
e endurecido, aos 14 e 28 dias de hidratacéo. O ensaio de reometria rotacional indicou
reducdo na fluidez das pastas cimenticias com a incorporagdo de microcelulose
cristalina. Através dos ensaios resisténcia a tracao na flexdo e a compressao, foi
possivel concluir que o teor 6timo de microcelulose cristalina esta condicionado ao
método de dispersédo. Notavelmente, a agitagdo magnética em 0,8% nao apresentou
melhoria nas propriedades mecanicas, diferentemente da agitagcéo ultrassonica, aos
28 dias. A analise visual dos poros presentes nas amostras sugere que a adi¢ao de
microcelulose cristalina aumenta consideravelmente a quantidade de poros, porém,
as amostras submetidas ao método de agitagao ultrassénico apresentam redugéo nos
poros grandes e aumento nos poros menores, 0 que indica uma dispersao eficiente
pela redugao de aglomerados.

Palavras-chave: Microcelulose cristalina; banho ultrassénico; agitagdo magnética.

INTRODUGAO

Os materiais cimenticios sao utilizados em grande parte das aplicagbes na
construcéo, e de modo geral, apresentam elevada fragilidade e baixa capacidade de
deformacédo e resisténcia a tracdo. Dessa forma, € comum que ocorra 0 processo
multiescala de falha em estruturas que utilizam materiais a base de cimento,
especialmente em cargas relativamente baixas, o que compromete a durabilidade
dessas estruturas. Entretanto, o reforco em microescala de compdsitos cimenticios
pode melhorar significativamente a tenacidade do material, controlando a propagac¢ao
de trincas. (ALSHAGHEL et al., 2018).

Neste contexto, o desenvolvimento de novos materiais cimenticios que

apresentam propriedades mecanicas aprimoradas s&do considerados altamente
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vantajosos. A partir desta perspectiva, os materiais a base de celulose surgiram como
uma opc¢ao promissora para modificar as propriedades dos produtos a base de
cimento.

A microcelulose cristalina (MCC) é originada da celulose, por meio de um
processo de hidrélise acida, e pode ser obtida em diferentes configuragdes, como em
po, coloidal ou em pasta. A MCC tem sido amplamente empregada nas industrias de
alimentos, cosméticos e medicamentos como estabilizadores de suspensodes
aquosas, agentes reguladores de fluxo e refor¢os no produto (HOYQOS, et al., 2013).
Dentro de matrizes cimenticias, as microfibras tém a vantagem de retardar trincas e
preencher microfissuras (ALSHAGHEL, et. al., 2018).

A eficacia do sistema de reforgco de micro ou nanoceluloses em sistemas
cimenticios, depende alguns fatores, incluindo o aprimoramento das propriedades
mecanicas, avaliacdo da interface entre reforco e matriz, a dispersao das micro ou
nanoparticulas de celulose na matriz cimenticia e, principalmente, sua influéncia no
comportamento de hidratagao do cimento. Os métodos de dispersao empregados em
outros tipos de nanomateriais, como os nanotubos de carbono, tais como agitacao
mecanica e sonicagao, também podem ser utilizados para a dispersao das
microceluloses cristalinas (SILVESTRO; GLEIZE, 2020).

Silva (2017) estudou as taxas de 0,2%, 0,4%, 0,6% e 0,8% de MCC em
sistemas cimenticios e teve como resultado que conforme sdo aumentadas as
porcentagens de taxa de MCC, piores s&o as resisténcias adquiridas. Com o intuito
de alcangar melhorias nas propriedades reologicas e mecanicas de sistemas
cimenticios, este trabalho tem o intuito de analisar a influéncia da adicdo de MCC
como reforco em pastas cimenticias e comparar métodos de dispersdao de MCC em

meio aquoso.

MATERIAIS E METODOS

O proposito deste programa experimental foi analisar o comportamento da
adicdo de microcelulose cristalina nas propriedades reoldgicas e mecanicas das
pastas cimenticias. Para isso, foram determinadas algumas variaveis escolhidas de

acordo com os estudos ja existentes:

e 0,6% e 0,8% de MCC em relacdo a massa de cimento; o alto teor de

microcelulose cristalina é justificado para avaliagcdo da eficacia dos
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meétodos de dispersao para viabilizar a incorporacédo desses percentuais
de microcelulose cristalina;

e Disperséo por agitagdo magnética e banho ultrassénico.

A condicao fixa adotada foi:

e Relagao agua/cimento de 0,45.

Materiais

Os materiais empregados na pesquisa foram cimento e microcelulose cristalina
em po, caracterizados com o proposito de verificar sua composicao e avaliar as
interagdes entre eles. O cimento empregado na pesquisa € o CP V AR, justificado por
nao apresentar interferéncia fisica e quimica das adicbes minerais e assim nao
influenciar nos resultados do desempenho da microcelulose cristalina na producéo
das pastas de cimento Portland. Na Tabela 1 estdo apresentadas as especificacbes

técnicas do CP V-ARI fornecidas pelo fabricante.

Tabela 1 — Especificagdes técnicas do cimento CP V ARI

Parametros
Tempo de inicio de pega (horas) 21
MgO (%) <6,5
Perda ao fogo (%) <6,5
Residuo insoluvel (%) <3,5
SO3 (%) <4,5
Resisténcia a compressao (MPa)
1 dia >14
3 dias 224
7 dias >34
28 dias -
Adicoes permitidas (%)
Escoria 0
Filer calcario 0a10
Material pozolanico 0
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A microcelulose cristalina foi obtida comercialmente e com base dos dados do
fabricante, foi obtida através da fibra de celulose purificada submetida a hidrélise acida

sob condigdes controladas.

Dispersao da microcelulose cristalina

A dispersao da microcelulose cristalina em agua foi investigada a partir de duas
técnicas de dispersdo mecanica (magnética e ultrassénica) e duas dosagens, 0,6% e
0,8%. Cada amostra esta representada na Tabela 2. Foram realizados 6 corpos de

prova de cada amostra para cada ensaio, em cada idade de hidratagao.

Tabela 2 — Tratamentos empregados na pesquisa
Nome da amostra Método de dispersdo Cimento (g) Agua(g) MCC (g)

M -0,6% Magnético 100 45 0,6
U-0,6% Ultrassoénico 100 45 0,6
M -0,8% Magnético 100 45 0,8
U-0,8% Ultrassobnico 100 45 0,8
REF - 100 45 -

As amostras de microcelulose cristalina foram adicionadas em agua, em
seguida a solugao foi armazenada por 6 horas para hidratagdo das microparticulas.
Posteriormente, as solugdes aquosas foram dispersas em duas formas de agitacéo e
adicionadas ao cimento para producao das pastas cimenticias.

A dispersado da microcelulose cristalina em agua das amostras M - 0,6% e M -
0,8% foi realizada por meio de agitagdo magnética, durante 5 minutos. Para essa
finalidade, foi empregado o agitador modelo AA-1030B da marca WEA, operando em
sua velocidade maxima.

A dispersado das amostras de microcelulose cristalina de U - 0,6% e U - 0,8%
foi conduzida por meio de um banho ultrassdnico na cuba de ultrassom, com duragéo
de 5 minutos. Deste modo, empregou-se o banho ultrassénico conjugado da marca
Solid Steel. Antes e apds o processo de agitagdo magnética e ultrassom, foi realizada
uma agitacdo manual para assegurar a dispersao das particulas.

O processo de dispersao da solugdo aquosa agua/microcelulose cristalina foi
realizada através da analise em verificar o tempo em que as particulas permanecem

dispersas, ou seja, apos cessada a agitagao, quanto tempo essa solugao se manteve
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dispersa. Para essa analise foram mantidos os frascos com as amostras em repouso
e foi verificado o periodo em que a microcelulose cristalina sedimenta ao fundo do

frasco.

Producao da pasta cimenticia
Logo apds as dispersdes da MCC em agua, foi realizado o preparo das pastas
cimenticias, que teve como base a norma ABNT NBR 16541:2016. A padronizagao
do procedimento de mistura se deu conforme os seguintes passos:
e Mistura mecanica por 60 segundos do cimento com a solugdo da MCC dispersa
em agua;
e O equipamento é desligado para que seja feita a raspagem da cuba com o
auxilio de uma espatula;

e Mistura lenta para homogeneizagao por mais 60 segundos.

Para cada composicao, foram desenvolvidos 12 corpos de prova prismaticos
com dimensdes de 4 cm x 4 cm x 16 cm, totalizando 60 corpos de prova. Antes do
preenchimento dos moldes, uma fina camada de desmoldante foi aplicada para
facilitar o desmolde.

Imediatamente apds o preparo da pasta cimenticia, o preenchimento dos
moldes foi realizado com o auxilio de uma espatula em trés camadas iguais e
uniformes. Cada camada foi compactada com 30 golpes homogeneamente
distribuidos, aplicados com um soquete.

Os corpos de prova permaneceram nos moldes por um periodo de 24 horas
e apos a remogao das formas, foram armazenados para cura ambiente. Ao final do
periodo de cura dos corpos de prova de 14 e 28 dias, foram realizados dos ensaios e

a determinacéo das propriedades mecanicas.

Métodos

Para o ensaio de reometria rotacional, foi utilizado o reémetro MCR92,
fabricado pela Anton Paar, para a obtencao das curvas de fluxo da pasta em estado
fresco. Nos ensaios foi empregada a geometria de cilindros concéntricos, mantendo-
se um gap de 5 mm entre a geometria e o fundo do container para insercdo da

amostra.
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O ensaio teve inicio apés um periodo de 6 minutos a partir da preparagao da
pasta. Nesse contexto, o material € colocado em um compartimento cilindrico, e o
aparelho € mantido a uma temperatura constante de 25°C. O inicio do ensaio ocorre
a partir de um pré-cisalhamento de 60 s a uma taxa de 100 s-'. Logo apds, as curvas
reoldgicas foram determinadas ao variar a taxa de cisalhamento de 0,1 a 100 s' em
10 pontos distribuidos em escala logaritmica. Posteriormente, a taxa de cisalhamento
foi reduzida de 100 s™' para 0,1 s”' nos mesmos pontos da curva anterior. Em cada
ponto de medigéo, a taxa de cisalhamento foi mantida por 10 s para assegurar um
fluxo estacionario. Essa abordagem foi empregada em estudos prévios sobre o
comportamento reolégico de materiais cimenticios (AZEVEDO et al, 2021;
WALLEVIK et al., 2015).

A tensao de escoamento dinamica (7,) foi obtida por meio do ajuste da curva
de fluxo descendente através da aplicagdo do modelo de Herschel-Bulkley,

apresentada na Equacao 1, de acordo com estudos anteriores (JIANG et al., 2018).

T=T9+kx*y" Equacgao 1

Onde:

T € a tensao de cisalhamento (Pa);
y € a taxa de cisahamento (s™');

k é o indice de consisténcia;

n € o indice de comportamento do modelo.

A variagdo na quantidade de microcelulose cristalina (0,6% e 0,8%) assim
como a avaliagao no método de dispersao (ultrassénico e magnético) foi avaliada por
meio do desempenho do médulo de elasticidade dinamico, que consistem em um
ensaio nao destrutivo, avaliado aos 28 dias, com base na norma NBR 15630 (ABNT,
2008).

RESULTADOS E DISCUSSOES

Anadlise da dispersao da microcelulose cristalina na matriz cimenticia
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A microcelulose cristalina foi dispersa em agua e as amostras foram deixadas
em repouso para a andlise da homogeneidade da solugdo aquosa. A partir deste
experimento, constatou-se que, em todas as amostras, a microcelulose cristalina
sedimentou de maneira uniforme apds um periodo de repouso de 2 horas. Em outras
palavras, tanto o método de dispersdo quanto o fator de MCC n&o influenciaram no
tempo em que a solugédo permaneceu dispersa. A Figura 1 ilustra as amostras apoés o

periodo de 2 horas.

Figura 1 — Amostras de solucido de MCC sedimentadas

Reometria rotacional
A Figura 3a apresenta as curvas de fluxo, enquanto a Figura 3b representa as
curvas de viscosidade vs. taxa de cisalhamento das pastas cimenticias com a
incorporagao de microcelulose cristalina com diferentes tipos de dispersao.
Destaca-se que todas as pastas de cimento avaliadas apresentaram o mesmo
perfil de curva de fluxo, ou seja, um comportamento pseudoplastico (redugdo da
viscosidade com o aumento da taxa de cisalhamento aplicada). Desta forma, verifica-
se que a incorporagdo da microcelulose cristalina ndo alterou o perfil de
comportamento reoldgico das pastas. Contudo, de maneira geral, as adigdes de
microcelulose cristalinas, independentemente do método de dispersdao empregado,
ocasionaram aumentos nos valores de tens&do de cisalhamento e viscosidade das
pastas em relagao a mistura de referéncia. A mesma tendéncia se manteve para os

valores de tensédo de escoamento, conforme mostrado na Figura 4.

989



Figura 4 - Tensdo de Escoamento das pastas de cimento com adigdo de
microcelulose. As barras de erro correspondem a + um desvio padrao. O valor do
desvio padrao foi estimado com base no trabalho de Haist et al. (2020)
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Quando comparados com a amostra de referéncia, as amostras com adi¢cao
de microcelulose cristalina exibiram um aumento entre 17% (amostra U —0,8%) e 39%
(amostra M — 0,8%), estes resultados indicam que a incorporagéo de microcelulose
cristalina pode resultar na redugéo da fluidez das pastas cimenticias. O aumento da
tensdo de escoamento com a incorporacdo de microcelulose cristalina pode ser
decorrente do comportamento hidrofilico do material, que tende a absorver a agua da
mistura, bem como a forma de incorporagao do mesmo, que foi realizada em adigao
a massa de cimento, reduzindo o espaco disponivel entre as particulas e, desta forma,
aumentando a probabilidade de colisdo entre elas, o que tem impacto direto na
redugdo da fluidez dos materiais cimenticios (IZQUIERDO, 2011). Além disso, a
tendéncia de aglomeragao do material pode ocasionar o aprisionamento da agua de
mistura nos aglomerados, reduzindo a quantidade de agua disponivel para lubrificar o
sistema.

No que diz respeito as amostras com a adicéo de 0,6% de MCC, a variacao
do método agitacdo nao apresentou diferenga significativa na tensdo de escoamento
do material. Isso mostra que o tipo de dispersao nao influenciou no comportamento
reoldgico das adigdes com 0,6%. No entanto, para as amostras com 0,8% de
microcelulose cristalina, o método de agitacdo magnética revelou um aumento de 18%
na tensdo de escoamento em relagdo ao agitador ultrassénico, indicando que o

método de dispersao influencia no comportamento reoldgico para adigées com 0,8%.
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Estes resultados podem sugerir que o teor de microcelulose cristalina de 0,8% pode
ser excessivo considerando a dispersao via agitagcdo magnética aplicada neste
estudo. Isto posto, sugere-se a avaliagdo de tempos maiores de agitagdo magnética

para este teor de microcelulose em estudos futuros sobre o tema.

Médulo de elasticidade dinamico

A Figura 5a apresenta o médulo de elasticidade dindmica das amostras apés
28 dias de hidratagao. Foi utilizado a analise de variancia (ANOVA), com intervalo de
confianga de 95%, e o teste de Tukey de comparagcdo multipla entre grupos para
verificar a existéncia de diferenca estatistica entre os tratamentos. Esta analise

referente ao modulo de elasticidade esta apresentada na Figura 5b.

Figura 5 - Mddulo de elasticidade dindmica das pastas cimenticias aos 28 dias. As
barras de erro correspondem a + um desvio padrao (a) Diferenga entre as médias
significativas (b)
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Todas as amostras com adicdo de microcelulose cristalina apresentaram
valores médios do moédulo de elasticidade dindmico ligeiramente inferiores em
comparag¢ao com a referéncia, registrando uma reducéo que variou entre 4% e 10%.
No entanto, a amostra M — 0,6%, apresentou uma redug¢ao nao significativa ao nivel
de 95% quando comparada com a referéncia.

Os teores de 0,6% e 0,8%, apresentaram moédulo de elasticidade maior ao
serem dispersados por agitagdo magnética, de 2% e 5%, respectivamente, ou seja, o
tipo de agitagao influenciou no moédulo dos dois teores.

Os coeficientes de variacdo sdo obtidos através da relagdo entre o desvio

padrao e a média dos resultados. A partir da classificacdo de Pimentel-Gomes (1985),
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sao considerados como baixos quando inferiores a 10%, médios entre 10% e 20%,
altos entre 20% e 30% e muito altos se superiores a 30%. Na Tabela 3 sdo mostrados

os coeficientes de variagdo do modulo de elasticidade de cada amostra.

Tabela 3 - Coeficiente de Variacdo do modulo de elasticidade

Modulo de
. . Coef. De
Amostra elasticidade Variagio (%)
(GPa) gao (7o
REF 19,96 4 53
M - 0,8% 19,10 2,07
M -0,6% 19,27 4.1
U-0,6% 18,91 3,42
U-0,8% 18,09 11,73

A amostra U — 0,8% apresentou a maior variagdo e menor modulo ao
comparar com os demais tratamentos, o que indica a falta de homogeneizagao do
material, indicando que o tipo de agitagdo tem influéncia nas propriedades mecanicas
do mddulo de elasticidade para incorporagao de microcelulose cristalina em 0,8% em
sistemas cimenticios.

Em contrapartida, os resultados do médulo de elasticidade da pesquisa de
Souza et al. (2022) apresentaram melhoria no modulo quando a microcelulose
cristalina é adicionada a pasta cimenticia. O que pode ser justificado ao baixo teor de
0,05% e 0,5% de MCC.

CONCLUSAO

Este trabalho o buscou comparar os métodos de dispersao da microcelulose
cristalina em pastas cimenticias por meio de ensaios no estado fresco e endurecido.
A analise de estabilidade das dispersdes ao longo do tempo indicou que as
composi¢des avaliadas permaneceram homogéneas por um periodo de 2 horas, de
forma que nem o método de dispersdo e nem o teor de microcelulose cristalina

influenciaram na sedimentagao do material no periodo avaliado.
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O comportamento reoldgico analisado através do ensaio de reometria
rotacional indicou que a incorporagao da microcelulose cristalina reduz a fluidez das
pastas cimenticias. Referente as agitagdes, as amostras com o teor de 0,8% de MCC
apresentaram maior tensdo de escoamento com o método de agitacdo ultrassénico
do que com o magnético. Ja o teor de 0,6% nao apresentou diferenga significativa
entre os métodos de dispersao.

A conclusdo geral sobre o ensaio de médulo de elasticidade dinamica se
refere a reducdo do moddulo nas amostras com a incorporagdo de microcelulose
cristalina. O método de agitacdo influenciou nos dois teores, onde a agitagcéo
magnética apresentou melhores resultados.

Vale ressaltar que no modulo de elasticidade, a amostra com 0,8% de MCC
dispersa por agitagao ultrassdnica apresentou a maior variagao, ou seja, a disperséo
nao foi efetiva.

A proposta para trabalhos futuros seria a melhoria da dispersao por meios
quimicos, como a adicdo de surfactantes ou aditivos superplastificantes, pois uma
adequada dispersao da microcelulose cristalina pode resultar em incrementos mais
significativos no desempenho mecanico dos compdsitos cimenticios. Como
complemento, uma analise mais precisa da porosidade por porosimetria por intrusao

de mercurio.
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