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RESUMO

A populagdo mundial tem mudado ao longo dos anos seus conceitos referentes
a reciclagem de materiais, mas infelizmente esse processo ainda precisa percorrer
um longo caminho, visto que muitos ainda tém como conceito de reciclagem apenas:
plastico, papel e metal. A populagcédo esquece que o residuo téxtil € um dos grandes
poluidores do meio ambiente e que assim como o plastico, demora muitas décadas
para se desintegrar totalmente. A moda é um dos principais fatores que influenciam
as mudancas e desperdicios deste material, pois a cada mudanca de estacdo novas
tendéncias surgem, assim como o desperdicio. Diante destes fatos o presente
trabalho foi elaborado, em busca do aproveitamento destes materiais para minimizar
seu desperdicio. Levando em consideracdo como base para estudo o algodéo,
principal fonte de matéria prima de artigos téxteis. Neste caso o algodao para estudo
foi obtido de linhas 100% algodado mercerizado utilizadas para croché. Este por sua
vez, passou por um processo de grafitizacdo, onde o material obtido foi incorporado
ao concreto com a intencdo de aumentar sua resisténcia a compressao. Foram
moldados corpos de provas com e sem a presenca do material grafitizado, e estes
submetidos a testes de compressdo com 7, 14 e 28 dias de cura. Observou-se que a
resisténcia a compressao do corpo de prova com material grafitizado aos 7 dias de
cura foi maior do que o corpo de prova padrdo e para os demais tempos de cura ndo
houve diferenca significativa entre os resultados.

Palavras-chave: Algodéao. Téxtil. Grafitizado. Resisténcia. Compressao.



ABSTRACT

The world population has changed over the years their concepts regarding the
recycling of materials, but unfortunately this process still needs to go a long way, as
many still has the concept of recycling only: plastic, paper and metal. The population
forgets that textile waste is one of the major polluters of the environment and that as
the plastic, it takes many decades to disintegrate completely. Fashion trend is one of
the main factors influencing the changes and waste of this material, because every
change of season new trends emerge, as well as wastage. Given these facts this paper
was prepared, in search of the use of these materials to minimize their wastage. It was
taken into account as a basis for studying the cotton, the main source of raw materials
for textiles. In this case the cotton for the study was obtained from mercerized 100%
cotton lines used for crocheting. This in turn, underwent a graphitization process,
where the material was embedded in the concrete with the intention of increasing its
resistance to compression. Were molded test samples with and without the presence
of graphite material held compression tests 7, 14 and 28 days of curing. It was
observed that the compressive strength of the test samples with graphite materials to
7 days of curing was higher than the standard test sample and the remaining curing
time there was no significant difference between the results.

Keywords: Cotton. Textile. Graphite. Resistance. Compression.
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1 INTRODUCAO

O Brasil esta entre os dez maiores produtores de fios, filamentos, tecidos e
malhas, especialmente de algoddo. No segmento de malhas o algodao é a matéria-
prima predominante e o pais € o terceiro maior produtor mundial, depois somente dos
Estados Unidos e da india. (GORINI, 2000).

Atualmente para a fabricacdo de produtos téxteis utilizam-se fibras naturais ou
sintéticas. As fibras naturais sédo de origem animal (14 e a seda) ou vegetal (linho, rami,
juta, sisal, algodéao); sendo o algodéo a fibra mais empregada pela industria téxtil. As
fibras quimicas séo obtidas a partir de materiais de origem vegetal ou petroquimica.
As fibras de origem vegetal sdo, por exemplo, produzidas a partir da celulose
encontrada na polpa da madeira ou no linter do algod&o, resultando principalmente
no raiom viscose e no acetato. As de origem sintéticas sédo principalmente o poliéster,
a poliamida (nailon), o acrilico, o elastano (lycra) e o polipropileno. Diariamente essas
indUstrias geram residuos em volumes maiores que a capacidade de absorcédo da
natureza, como no caso do bairro do Bom Retiro, SP, que produz cerca de 12
toneladas por dia, o que representa 2% dos retalhos produzidos no Brasil, estimados
na ordem de 175 mil toneladas ao ano. (TEXTILIA, 2012).

Como apontou o Centro Nacional de Tecnologias Limpas (CNTL, 2009), as
confeccBes geram desperdicios significativos em aparas, retalhos e pecas rejeitadas.
Estes residuos ocorrem pelo mau planejamento de criagdo, corte, modelagem e
encaixe das pecas, qualidade das matérias primas, mao de obra desqualificada,
maquinas inapropriadas e ciclo de vida comercial curto pois € um produto da moda.

A NBR 10.004/2004 (ABNT, 2015) classifica residuos téxteis como residuos
sélidos, classe Il A — néo inertes, que podem apresentar propriedades tais como:
combustibilidade, biodegradabilidade ou solubilidade em agua. Desde que nao sejam
contaminados durante o processo fabril, estes residuos podem ser reutilizados ou
reciclados. Caso ocorra contaminagéo, com 6leo de maquina, por exemplo, estes sao
classificados como residuos solidos de classe | — perigoso, que apresentam riscos a
saude publica possuindo caracteristicas: inflamaveis, corrosivas, reativas, toxicas ou
patogénicas. Podem provocar ou acentuar o aumento da mortalidade ou da incidéncia
de doencas ou riscos ao meio ambiente, ainda mais quando o residuo € manuseado

ou destinado de forma inadequada. Um retalho de tecido contaminado e descartado
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em um recipiente com residuos limpos contamina-os em sua totalidade, o que impede
a reutilizacdo e a reciclagem (CNTL, 2009).

Diante desses fatos, muitos pesquisadores tém demonstrado interesse em
utilizar esses materiais, até entdo apenas residuos, como reforco para alguns
materiais como: concreto, gesso, compaositos poliméricos entre outros. Contudo, o uso
do residuo téxtil in-natura néo é eficaz.

Nos trabalhos realizados por Reis (2009), Izquierdo (2011) e Silva (2010) com
fibras naturais utilizadas como reforco, pode-se verificar que ndo houveram mudancas
significativas ou resultados satisfatérios em comparacdo com o material sem a fibra.
Por outro lado, nos estudos realizados por Geiger, POhler e Zimmermann (2004),
Bacon e Tang (1964), Chand (2000) e Liu, Ma e Yuan (2014), onde a fibra in-natura
passou por um tratamento quimico antes da incorporagcdo em outros materiais,
verificaram-se melhoras nas propriedades mecanicas dos materiais com a fibra
modificada.

Apesar de alguns estudos demonstrarem que as propriedades mecanicas dos
compositos podem ser melhoradas com a aplicacao de fibras naturais, estes estudos
séo limitados as matrizes poliméricas ou aos materiais de pouca resisténcia a tracao
e flexdo. O emprego das fibras naturais como reforgco para materiais de maior
resisténcia como o concreto tém revelado poucos ganhos. Entretanto, como
mostraram Bacon e Tang (1964); Chand (2000) e Liu, Ma e Yuan (2014) a celulose
presente em residuos téxteis, principalmente no algodao, pode ser utilizada como
percursora na producdo de fibras de carbono, com propriedades mecéanicas
superiores. Logo, a proposta deste trabalho é o estudo das propriedades mecanicas
de amostras de concreto reforcadas com residuos téxteis otimizados, ou seja, celulose

carbonizada e em seguida grafitizada.
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2 OBJETIVOS

2.1

2.2

a)

OBJETIVO GERAL

Utilizacao de residuos téxteis grafitizados como reforgo no concreto.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

Obter e preparar o residuo téxtil que serd empregado como componente do
concreto a ser estudado;

Realizar o processo de carbonizacao e a grafitizacao do residuo téxtil;
Fracionar o residuo téxtil ja grafitizado em particulas menores para ser utilizado
na pesquisa;

Confeccionar corpos de prova de concreto aditivado com o residuo
devidamente ja processado;

Romper os corpos de prova de concreto aos 7, 14 e 28 dias de cura para

obtencgéo e andlise das resisténcias alcancadas.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Na revisdo bibliografica apresentam-se os conceitos norteadores deste estudo.
Conceituam-se materiais compaositos, suas principais caracteristicas e importancia.
Também estdo destacados alguns estudos que utilizaram fibras naturais e residuos
téxteis como refor¢cos estruturais na composicdo de compdsitos. Por fim, s&o
apresentadas as possibilidades de transformacdo de materiais celulésicos em
estruturas de carbono, com propriedades mecanicas superiores que podem ser

aproveitadas com sucesso no reforco dos compaositos.

3.1 CONSIDERACOES PRELIMINARES

3.1.1 Compositos

Compositos sdo materiais formados por uma fase continua, matriz, reforcada
por uma fase descontinua, fibras, por exemplo, que se agregam fisicamente e
guimicamente apds um processo de sintese. (ALMANCO, 2015). O reforco modifica
as propriedades da matriz como a resisténcia e rigidez, tornando sua aplicacdo mais
versatil. A matriz, ou o ligante (organico ou inorganico) mantém a posi¢ao e orientacdo
do reforco; juntos eles produzem um compadsito com propriedades que 0s constituintes
individuais seriam incapazes de oferecer sozinhos. (FRANK; JOHNSON, 1980).

Existem diversos tipos de compdésitos, cada um com suas vantagens e
desvantagens, que devem ser conhecidas antes de sua utilizagdo. Abaixo, seguem
alguns compasitos importantes:

— Compositos de matriz polimérica: compostos por uma matriz de polimero
podem ser termoplasticos ou termofixos, reforcados por fibras naturais, de
carbono ou por compostos inorganicos. Oferecem grande resisténcia e rigidez,
além de resisténcia a corrosdo a um baixo custo.

— Compdésitos de matriz ceramica: podem ser compostas de alumina, calcio,
aluminossilicato reforcados com carbeto de silicio. Possuem alta resisténcia,
dureza, limites de temperatura altos, inércia quimica e baixa densidade. Devido
a sua resisténcia a altas temperaturas, tornam-se frageis as fraturas, podendo

ser reforcados com carboneto de silicio.
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— Compdsitos carbono-carbono: compostos por fibras de carbono numa matriz

de carbono séo utilizados em temperaturas de até mais de 3000 °C.

3.1.2 Fibras de Reforgo

As propriedades dos compoésitos dependem da natureza da matriz, do
alinhamento das fibras, da proporcéao entre fibra e matriz utilizadas e das condi¢cdes
de moldagem. Os compdsitos fornecem alta resisténcia, alto médulo, baixa densidade
e custo razoavel para aplicagbes com exigéncias especiais (TAJ, MUNAWAR e
KHAN, 2007).

Fibras de vidro utilizadas em compasitos poliméricos possuem baixo custo, alta
resisténcia a tragdo, resisténcia quimica elevada e excelentes propriedades de
isolamento. Fibras de carbono possuem alta resisténcia a tragcdo, a flexao, baixa
densidade, além de resistirem a elevadas temperaturas. A Figura 1 apresenta os

diversos tipos de fibras de acordo com sua morfologia.

Figura 1 — Tipos de fibras.

Amianto

Minerais

Feixes de Fibra

Sigal, Curaud, Figue, Banana.
{rmacro-fibra)

Juta, Linho, Piagava, Canhamo

Yegetais

Bambu, Bagaco-de-cana,
(micro-fibra)
Coco, Algodao.

hetalicas

Paoliméricas |- Aramida, nylon, fibras de carbono, boron.
Cerdmicas

aco, aluminio.

whiskers widro.

Fonte: Picanco (2005).

Fibras naturais sdo ecologicamente corretas, disponiveis em abundancia,
renovaveis, de baixo custo e densidade. Sua desvantagem em relacéo as outras fibras

€ 0 baixo modulo de elasticidade, alta absorcdo de agua, susceptivel ataque de
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insetos e fungos, baixa durabilidade em meio alcalino e variabilidade das propriedades
mecanicas de fibras do mesmo tipo. (SILVA 2010). Podem ser de linho, canhamo,
casca de arroz, fibra de banana, sisal, algoddo, madeira, palha de juta, fibra de
abacaxi, entre outras. Essas fibras, exceto o algodao, sdo compostas por celulose,
hemicelulose, lignina, ceras e alguns compostos sollveis em agua. A hemicelulose é
responsavel pela biodegracdo, microabsorcdo e degradacédo térmica da fibra, assim
apresentando menos resisténcia. A lignina € estavel termicamente, mas se degrada
com radiacao ultravioleta (UV-A). As fibras geralmente sdo 60-80% de celulose, 5-
20% de lignina e até 20% de umidade. (KHAN; MUNAWAR; TAJ, 2007). Quando
essas fibras sdo submetidas a pirélise, 0 aumento da temperatura faz com que sejam
formados residuos carbonizados, que ajudam a isolar a lignocelulose de uma
degradacéao térmica.

Segundo Khan, Munawar e Taj (2007), as propriedades mecanicas, resisténcia
guimica e a umidade, podem ser melhoradas com tratamentos quimicos, mas € muito
dificil obter essas mesmas propriedades mecanicas repetidamente em fibras de
diversos cultivos, pois como séo naturais dependem das condi¢cdes de crescimento e

sdo altamente variaveis.

3.1.3 Fibras de carbono

S&o materiais com elevada resisténcia mecanica e peso muito baixo, contendo
pelo menos 90% de carbono, obtida pela carbonizacdo controlada de precursores
apropriados (MEDEIROS, 2009). Muitas vezes os termos carbono e grafite séo
utiizados quando se refere a fibras, mas na realidade sdo materiais com
caracteristicas fisicas, quimicas e mecanicas sensivelmente diferenciadas. Fibras de
carbono apresentam de 90% a 95% de carbono elementar em sua composic¢éo, e séo
obtidas pela carbonizagc&o de precursores numa faixa de temperatura final que pode
variar entre 1000 e 2000°C (MEDEIROS, 2009). Segundo Peebles (1995), fibras de
grafite contém mais de 99% de carbono, sendo produzidas pela carbonizacdo a
temperaturas finais entre 1800 e 3000°C. As etapas de oxidagdo antes da
carbonizacdo a diferentes temperaturas e atmosferas, natureza da fibra organica
precursora utilizada (poliacrilonitrila, rayon, piches, etc), e tensionamento da fibra na
etapa de oxidacdo ou carbonizacdo também influi em suas propriedades. (EDIE,
1998).
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3.1.4 Concreto com adi¢cao de fibras

Segundo Reis (1998), o concreto reforcado com fibras € uma alternativa
interessante devido a sensivel melhora de algumas propriedades e caracteristicas do
material: tenacidade; retencdo a propagacdo de fissuras; resisténcia a tracéo;
resisténcia ao cisalhamento; ductilidade; permeabilidade e durabilidade. (FORTES,
2000). A insercao de fibras no concreto melhora o comportamento apoés a fissuracao

e estrutura nos estados limites de utilizacdo além da rigidez das pecas.

3.2 APLICACAO DAS FIBRAS

No estudo realizado por lzquierdo (2011) as fibras de sisal foram utilizadas
como reforgcos em blocos de concreto, mini-paredes e prismas. O sisal utilizado do
Tipo 3 (impregnado com emulsédo a base de 6leo mineral), foi fornecido por empresa
especializada. Foram utilizadas fibras de 30 mm para blocos e de 20 mm a 40 mm
para prismas, mergulhadas em agua por 24 horas, exposta em seguida por uma leve
corrente de ar para determinacdo da massa especifica real e aparente. Em seguida a
amostra saturada, foi seca em estufa por 60 °C a 24 horas. Foram realizados testes
para determinar o teor de umidade inicial e absor¢cdo de agua para as fibras. Nos
blocos com e sem fibras foram realizadas quanto as propriedades fisicas: analise
dimensional, absorcdo de agua, teor de umidade, area liquida e massa especifica. O
concreto utilizado foi de consisténcia seca, levemente umedecido, com abatimento
zero, teor de fibras de 0,5% e 1%, para confec¢éo dos blocos para as mini-paredes e
prismas. No ensaio de resisténcia a compressao os blocos com fibras apresentaram
uma diminuicdo média de 41% em relacdo aos blocos de referéncia, mas resisténcia
caracteristica pretendida. Isso porque a presenca de sisal provocou neste caso, falhas
no material, menor capacidade e maior indice de vazios. Todas as amostras em que
se adicionou 1% de fibra com dimensdes menores (20 mm) sua resisténcia foi maior
em relacéo aos de fibras maiores (40 mm), isso porque fibras menores se acomodam
e distribuem melhor no material. Ja com referéncia a ruptura o colapso ocorre mais
instantaneo em blocos sem a fibra, os blocos com fibras mantém suas partes unidas
pelas fibras, mantendo sua ruptura progressiva, iSso acontece também nos ensaios
com os prismas e mini-paredes. Em relacdo aos prismas a resisténcia média foi de

28% e as mini-paredes de 3%, isso porque cada tipo de componente tem um grau de
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desenvolvimento das tensfes de tracdo. Além disso, as fibras naturais tém grandes
variabilidade de suas propriedades e alteragfes inerentes a sua propria natureza, o
gue torno seu uso inviavel para aplicagcdes como reforco.

Silva (2010) analisou as propriedades fisicas e mecéanicas de argamassa
reforcada com fibras do bagaco de cana de acucar. Foram utilizadas fibras de duas
usinas diferentes, com 4 e 5 ternos de moagem, respectivamente. As amostras
utilizadas foram lavadas em agua corrente e secas ao ar livre e levadas a estufa a 60
°C por 24h. A outra parte foi lavada em agua corrente, fervida por 30 minutos, lavada
novamente em agua corrente, seca ao ar livre e levada a estufa a 60 °C por 24h. Apés
a lavagem essas fibras receberam tratamento quimico a base de solugéo de silicato
de sédio a 5% e solucéo de sulfato de aluminio a 30%, para mineralizar as fibras e
protege-las do meio alcalino da matriz cimenticia. As amostras que foram lavadas em
agua corrente, fervidas e tratadas com produtos quimicos, adicionadas a um teor de
umidade de 3,0%, tiveram melhor desempenho na resisténcia a compressao simples,
meédia 11,13 MPa, rompidos aos 7 e 28 dias de idade. No teste de absorcéo de agua
a melhora ocorreu nas amostras que foram lavadas em agua corrente, fervidas e
tratadas com a nata do cimento, com 7 dias, seguidos pelas amostras lavadas em
agua corrente e tratadas com produtos quimicos. Neste estudo as amostras citadas
anteriormente foram as que tiveram resultados mais significativos, mas com maior
custo financeiro e de méo de obra, ja as amostras que apresentaram resultados
inferiores seu custo foi menor.

Reis (2009) utilizou fibras téxteis da industria de vestuario como reforco em
concreto polimérico. Utilizou-se residuos téxteis de um fabrica de lingerie, composto
por algodao, poliéster, seda e rayon, em diversas porcentagens. Esses residuos foram
misturados com um ligante de resina termoendurecivel (10% e 12%), epoxi. As
amostras foram confeccionadas da mesma maneira do concreto polimérico simples,
e adicionado 1% e 2% em peso da fibra téxtil picada e areia de fundicdo. As amostras
foram deixadas por 7 dias em temperatura ambiente. Conclui-se que o material
composito produzido apresenta menor flexdo e ndo apresentam refor¢co esperado
guanto a resisténcia a compressao, no entanto, houve aumento da plasticidade do
material, diminuindo os sinais de comportamento fragil do concreto polimérico nao
reforcado.

Geiger, Pohler e Zimmermann (2004) mostraram que o reforco em materiais

utilizando fibras com alto teor de celulose da-se pelo aproveitamento das fibras
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lignoceluldsicas. Apesar do material ser de baixo custo e encontrado facilmente na
natureza, esse tipo de material € hidréfilo e necessita de um processamento quimico
e mecanico para a separacao das fibrilas em diametros inferiores a 100nm. Neste
estudo as fibrilas produzidas a partir da madeira atuaram como refor¢co em polimeros
hidrossoluveis como o poli (alcool vinilico) (PVA) e a hidroxipropilcelulose (HPC).
Demonstrou-se que o os refor¢os quadruplicaram a resisténcia a tracdo do PVA e
mais que dobram a do HPC, porém reduziram suas capacidades de deformacéao.

Segundo Bacon e Tang (1964), o processamento de fibras de celulose por
pirélise com temperaturas entre 240°C e 400°C reduz seu peso e alteram suas
ligac6es moleculares. Nesta faixa de temperatura ocorre a desidratacao das fibras
com separacdo das moléculas de agua, tornando-as mais rigidas e 50% mais
plasticas como no caso do raiom. Além de favorecer a perda de hidrogénio e reduzir
0 peso do material em 70,4%. Esse tipo de degradacdo térmica do material ocorre
acima de 240°C, e possibilita a obtencdo de um polimero de carbono e, em Ultima
instancia, de uma estrutura de grafite. (GORINI, 2000). A Figura 2 mostra as reacdes
envolvidas na conversao de celulose em estruturas de carbono. E possivel visualizar
0s estagios para obtencdo da estrutura de carbono de forma resumida, onde no
primeiro estagio ocorre a secagem das fibras a partir do processo de perda de agua
(25 °C a 150 °C), no segundo estagio as cadeias de carbonos sao rompidas a
temperaturas de 150 °C a 240 °C, no terceiro estagio de 240 °C a 400 °C, ocorre uma
desidratacéo dessas fibras e uma clivagem térmica, onde se formam compostos de
carbono intermediarios e no quarto e ultimo estagio camadas de grafite sdo obtidas a
uma temperatura de 400 °C a 700 °C.



Figura 2 — Reacdes quimicas para conversao de celulose em fibra de carbono.
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Como apresentado uma maneira para reaproveitamento do residuo téxtil é
transforma-lo em fibras de celulose. Essas fibras quando submetidas ao processo de
carbonizacdo podem ser utilizadas como reforco em diversos materiais. De acordo
com a Tabela 1, a fibra que contém maior quantidade de celulose é o algodéo, quando

comparada a outras fibras de facil acesso e baixo custo.

Tabela 1 — Composicéo de fibras naturais.

Teor de Angulo
Fibra Celulose Lignina Umidade Microfibrilar
(%) (%) (%) (%)

Algodao 85-90 7.85-85
Banana 63-64 5 10-12
Cénhamo 70-74 3.7-5.7 6.2-12 2-6.2
Juta 61.1-715 12-13 12.56-13.7 8
Linho 71 2.2 8-12 5-10
Sisal 66 -78 10-14 10 - 22 10-22

Fonte: Kuan, Munawar eTaj, (c2007, p. 135).
Nota: Adaptado pela autora.

Chand (2000) abordou em seu trabalho uma analise sobre o desenvolvimento
das fibras de carbono de alto desempenho nas ultimas décadas. Segundo o autor foi
Thomas Edison em 1879 que utilizou fibras de algoddo e depois bambu para
conversdo em carbono. Esta conversao levou a producao de filamentos de lampadas
incandescentes. Ja em 1950, rayons sintéticos foram carbonizados para producao de
fiboras de carbono para aplicacdes militares de baixo peso e alta resisténcia a
temperatura. A introducéo da poliacrilonitrila (PAN) s6 ocorreu em 1960, quando seu
processo se tornou mais simples, econémico e com alto rendimento, aproveitando
50% do teor de carbono original da fibra, contra 30% do rayon. Além disso, com
propriedades fisicas superiores, hoje € um dos precursores mais importantes para
fibras de carbono de alta resisténcia.

O tratamento superficial € importante no desempenho das aplica¢cdes das fibras
de carbono. Quando utilizadas sem tratamento superficial, produzem compdsitos com
baixa resisténcia ao cisalhamento interlaminar porque existe uma fraca adesao e uma

fraca ligacdo entre as fibras e a matriz. (DONNET; BASAL, 1990). Portanto, todas as
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fibras sdo nada mais que um tratamento de superficie, ndo disponiveis, guardados
com segurancga por seus criadores. O que se pode afirmar é que estes tratamentos
aumentam a area da superficie e os grupos funcionais da superficie, assim
melhorando a ligacdo entre as fibras e a matriz de resina. (DRZAL; WETZSACKER,
1996). Isso aumenta a molhabilidade das fibras de carbono e aumenta a resisténcia
ao cisalhamento interlaminar. Os tratamentos de superficie podem ser classificados
em tratamentos ndo-oxidantes e oxidantes. Os oxidantes envolvem a oxidagdo em
fase gasosa, a oxidacdo em fase liquida realizada quimicamente (IBARRA; MACIAS;
PALMA, 1996) a eletroquimica, (DELAMAR et al., 1997), e a oxidacdo catalitica. Os
nao oxidantes incluem a deposicao de formas mais ativas de carbono, formacéo de
whisker, deposicdo de carbono pirolitico (BENLIAN; KUN; YUKIN, 1997), ou a
grafitizacdo dos polimeros sobre a superficie da fibra de carbono (ANNA, XUQIN e
SHIJIN, 1994). Essas fibras de carbono também podem ser tratadas com plasma para
melhorar a ligacdo entre a fibra e a matriz. Muitas vezes é necessario que se tenha
uma interface fraca entre a fibra e a matriz para que se melhore a tenacidade do
composto e sua resisténcia a quebra. (VALDEZ; ZHU, et al., 1998). No entanto, uma
forte interface entre a fibra e uma matriz flexivel, melhora a resisténcia a tracéo, a
resisténcia a compresséao, e resisténcia a deformacdo do composto. (AGARWAL;
BROUTMAN, 1990).

Liu, Ma e Yuan (2014) obtiveram fibras de carbono a partir de celulose por meio
da liquefacdo da celulose com fenol, derretimento, fiagdo, cura de tratamento e
carbonizagao. O processo realizado teve uma mistura de apenas 20g de celulose e
120g de fenol, além de 9,6g de H3POs4. Aquecidos em baldo de fundo redondo
aguecido num banho de dleo a 160°C, durante 150 min. ApOs esse processo,
adicionou-se 5% de hexametilenotetramina como agente sintético, em relacdo ao
peso da celulose liquefeito, e agueceu novamente por 5 min e mais 40 min a 180°C
para preparar a solugéo de fiacdo. Essa solucao foi colocada numa maquina de fiacao
e os filamentos foram obtidos por fusdo e centrifugacdo. Estes filamentos foram
curados por imersdao em uma solucao acida (1:1), a 95°C durante 4h, lavou-se com
agua destilada em seguida secou-se a 90°C durante 45 min. Os precursores de fibra
de carbono de celulose liguefeito foram preparados, em seguida o processo de
carbonizacdo foi aplicado. Esse foi realizado em um forno tubular e as amostras foram
aguecidas desde a temperatura ambiente até a temperatura de carbonizacao final (de

400°C a 1000°C). As amostras foram mantidas sob temperatura de carbonizacao a 60



25

min, em seguida arrefecida naturalmente a temperatura ambiente. Pode-se observar
gque com este processo, 0 aumento da temperatura de carbonizacdo melhorou a
resisténcia a tracdo e modulo de elasticidade das fibras de carbono a base de celulose
(CBCFs), mas o alongamento a ruptura foi reduzido. A Figura 3 mostra que quando a
temperatura estava entre 600 - 1000°C, a resisténcia a tracdo e o modulo de
elasticidade das CBCFs aumentaram de 650 MPa para 1015 MPa e de 62 GPa para
116 GPa, respectivamente. Mas o alongamento até a ruptura diminuiu 54,9% como
apresenta a Figura 4. Os autores concluiram também que a elevacéo da temperatura
no processo de carbonizacdo pode rearranjar os &tomos de carbono de CBCFs com
uma notadvel melhora da estrutura cristalina, obtendo melhores propriedades

mecanicas.

Figura 3 — Aumento da resisténcia a tracdo e modulo de elasticidade de
acordo com o aumento da temperatura.
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Figura 4 — Diminuicdo do alongamento da fibra até sua ruptura.
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Fonte: Liu, Ma e Yuan (c2014, p.78).

Diante das pesquisas realizadas observou-se que os materiais carbonizados e
grafitizados séo aplicaveis em diversos situacdes como reforco. Se tratadas
quimicamente ou termicamente podem ter melhoras significativas em relacdo aos

materiais comerciais.
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4 MATERIAIS E METODOS

Este capitulo descreve 0s materiais e métodos utilizados para o
desenvolvimento dos experimentos.

Sé&o apresentados os equipamentos e procedimentos utilizados na realizacao
da pesquisa, 0s ensaios para grafitizagdo do material foram realizados no
Departamento de Engenharia de Materiais (DEMAR), da Escola de Engenharia de
Lorena (EEL), da Universidade de Séao Paulo (USP), bem como a caracterizacao
detalhada dos materiais. Em seguida sdo expostos os principais detalhes referente a
producdo dos corpos de prova sem e com adi¢do do residuo téxtil otimizado (RTO).

4.1 METODOLOGIA
4.1.1 Obtencdo e preparo do residuo

Foram utilizados residuos téxteis provenientes de novelos de linhas 100%
algodao mercerizado obtida a partir de crocheteiras e da compra em armarinhos na
cidade de Bauru, estado de Sao Paulo. O material encontrava-se livre de
contaminantes em geral.

O material adquirido foi fracionado manualmente com tesoura, Figura 5. A
Figura 6 apresenta o material fracionado de diversas marcas de linhas misturas para
compactacao e pesagem.

Figura 5 — Linha 100% mercerizada fracionada.
’ _I J‘ ___:._-'.-.-.‘.' e

Fonte: Elaborada pela autora.
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Figura 6 — Diversas linhas ja preparadas para
compactacao.

Fonte: Elaborada pela autora.

As dimensbes do residuo fracionado nao ultrapassaram 30 mm, para que 0S

compactos produzidos fossem mais densos aproveitando melhor o volume util dos
fornos de tratamento, Figura 7.

Figura 7 — Conferéncia das dimensfes do
material.
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Fonte: Elaborada pela autora.

Apos o corte os residuos téxteis foram compactados em tubos de aco de 100 x
150 mm, com prensa hidraulica de 15 toneladas - Bovenau (Figura 8).
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Figura 8 — Compactacao de residuo em
tubos de aco.

Fonte: Elaborada pela autora.

Foram compactados 1314 g de residuos em 6 tubos de aco. Apds a
compactacdo, o material foi retirado do tubo de aco e separado em dois refratarios
ceramicos (Figura 9), para ser levado ao forno para inicio do processo de
termoestabilizacao.

Material separado para inicio do tratamento.

i g

Figura 9 —

it
Fonte: Elaborada pela autora.
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4.1.2 O processo de carbonizacao e grafitizacdo do  material

Apbés a separacao do material realizaram-se os tratamentos térmicos em dois
fornos distintos, localizados no DEMAR — USP, sendo o primeiro processo realizado
em mufla convencional de resisténcia elétrica sem controle de atmosfera (Forno 1),

apresentando na Figura 10.

Figura 10 — Forno utilizado para realizagdo da primeira
etapa de tratamento.
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Fonte: Elaborada pela autora.

Nesta primeira etapa o material foi aquecido a um patamar de 140°C por 1 hora
a uma taxa de aquecimento de 10°C/min, o segundo patamar foi de 250 °C, sendo
alcancado a uma taxa de aquecimento de 3°C/min e mantido por 5 horas. O material
foi resfriado dentro do préprio forno com o desligamento de sua resisténcia interna, e
retirada apenas no dia seguinte.

As Figuras 11 e 12 apresentam os procedimentos para 0 aquecimento das
amostras nos dois fornos, ou seja, na termoestabilizacdo no forno 1 e na carbonizacéo

seguida da grafitizagdo (>1.600°C) no forno 2.



31

Figura 11 - Procedimento de aquecimento para tratamento de
termoestabilizacao.
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Fonte: Elaborado pela autora.
Figura 12 — Procedimento de aquecimento para carbonizacédo e
grafitizacao.
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Fonte: Elaborado pela autora.

Como apresentado na Figura 11 a termoestabilizacdo consiste na desidratacao
das amostras (<150°C) e ocorréncia das principais reacdes quimicas (<250°C). No
segundo forno ocorre a carbonizagdo completa da amostra (<1.600°C) e a grafitizacéo
(>1.600 °C). Os tempos de permanéncia nos patamares e rampas de aquecimento

foram selecionados segundo o estudo desenvolvido por Bunchmeiser et al. (2014).
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Ao retirar o material do forno 1 verificou-se que o centro do material

apresentava cinzas, Figura 13.

Figura 13 — Termoestabilizagdo, presenca de cinzas no
interior do produto final.

Fonte: Elaborada pela autora.

Foi retirada a maior quantidade possivel de cinzas para realiza¢cdo do segundo
processo térmico; o material com grande contaminacao por cinzas foi descartado. Em
seguida, a maior quantidade possivel do material foi acomodada em um cadinho de

grafite (Figura 14).
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Figura 14 — Cadinho de grafite utilizado no segundo
processo de queima.
..

L 2

Fonte: Elaborada pela autora.

O cadinho de grafite contendo a amostra retirada do forno 1 foi levado para o
processamento térmico (carbonizagdo e grafitizacdo) em um forno a vacuo ou com
injecdo de argbnio (Forno 2), modelo 1000-4560-FP20, fabricante Thermal
Technology LLC, conforme mostra a Figura 15.

O forno 2 tem como temperatura inicial 100°C, apds esse aquecimento inicia-
se processo de carbonizagéo e grafitizagdo do material a:

- 900°C / 1h, a seguir a taxa de aquecimento é de 5°C/min,

- 1.000°C é realizada uma injecéo de argbnio de 5 psi;

- 1.600°C taxa de aguecimento de 10°C/min, onde permanecerd por 5 horas;

- Ultima rampa, taxa de aquecimento de 20°C/min até 2000°C, com patamar
mantido por 30 min.

Neste forno o processo de resfriamento ocorre como no forno 1, ja descrito
anteriormente.
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Figura 15 — Forno 2, processo final de grafitizacédo
da amostra.

Fonte: Elaborada pela autora.

A Figura 16 apresenta a amostra dentro do cadinho de grafite apés todo o
processo realizado no forno 2.

Figura 16 - Reducdo da
amostra apos a segunda etapa
do tratamento no cadinho de
rafite.

Fonte: Elaborada pela autora.
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A Figura 17 apresenta a amostra retirada do cadinho em duas vistas.

Figura 17 — Amostra apds processo de grg‘fjtizagéo vista frontal
. —

Fonte: Elaborada pela autora.

Dos 1314g de residuos téxteis (material verde), obtiveram-se 48g de material
grafitizado, sendo desse total 17g dispensadas ap0s a primeira queima (forno 1),
devido a contaminacédo com cinzas. Portanto apenas 31g puderam ser aproveitadas

para confeccéo dos corpos de prova.

4.1.3 Microscopia do material grafitizado

Foram separados manualmente em particulas de menores dimensdes
possiveis uma quantidade do material grafitizado e sua caracterizagdo, como retratam
a Figura 18 e a Figura 19, para isso utilizou-se de um microscopio Olympus, modelo

BX-51, com ampliacédo de 50x e 200x.



Figura 18 — Comprimento do material grafitizado, microscopia em 50Xx.

Fonte: Elaborada pelaauo.

Figura 19 — Diversas medidas do diametro do material grafitizado com
microscopia de 200x.

N i

Fonte: Elaborada pela autora.
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4.1.4 Confeccao dos corpos de prova

Para confeccdo dos corpos de prova o material grafitizado foi fracionado em
particulas menores para melhor dispersao na mistura. Assim, o material foi separado
em partes de 5 g cada, para isso utilizou-se de balanca de precisdo, modelo AUY 220
— Shimadzu (Figura 20).

Figura 20 — Separagao do material grafitizado
_.€m partes de 5g cada.

n

Fonte: Elaborada pela autora.

Em seguida adicionou-se 300 ml de agua a cada 5 g do material, processando-
se a amostra em uma cuba de ultrassom, por aproximadamente 30 min a 50 W e
40 kHz; no total foram processadas 6 amostras (total de 30 g), Figura 21.
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Figura 21 — Cuba de ultrassom, total de 5 gramas de
material diluido em 300 ml de agua.
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Fonte: Elaborado pela autora.

Os corpos de prova foram moldados de acordo com a NBR 5738:2015,
totalizando 12 corpos de prova sendo 06 deles com adi¢éo de 5g por corpo de prova
do material grafitizado (CPG), Figura 22, e 06 corpos de prova em concreto (CPC),
Figura 23, com dimensfes de 100 mm x 200 mm, adensamento manual de 12 golpes
por camada, com 2 camadas cada corpo de prova.

Figura 22 — CPC apds moldagem.
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Figura 23 - CPG apés moldagem, todos com selo de
identificacdo e horario do ensaio para utilizagéo
no momento do desmolde e rompimento.

e~

Fonte: Elaborado pe autora.

O traco utilizado foi 1:3:2,5;2,5, sendo respectivamente cimento Portland II,
areia grossa seca, brita O e brita 1 seca. A Tabela 2 apresenta proporcéao utilizada em
massa para esse trago.

Tabela 2 — Traco utilizado na confec¢éo dos corpos de prova.

MATERIAL UNIDADE CPC CPG
Cimento Portland I kg 2,51 2,51
Areia grossa kg 7,54 7,54
Brita O kg 6,28 6,28
Brita 1 kg 6,28 6,28
Material grafitizado g *rk 30,00
Agua ml 2130 2130

Fonte: Elaborado pela autora.

Todos os corpos de prova foram moldados somente com 0s materiais
apresentados na Tabela 2, ndo tendo sido utilizado nenhum outro tipo de aditivo, para
minimizar as variaveis de estudo.

Durante as primeiras 24 horas da moldagem os corpos de prova foram secos
em temperatura ambiente e entdo realizou-se o desmolde. Em seguida todos os
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corpos de prova foram retificados (NBR 5738:2015), e colocados em um tanque com
agua limpa e cal hidratada.

4.1.5 Ensaios de resisténcia a compressao

Os ensaios de compresséo foram realizados na empresa Baurumix na cidade
de Bauru, em prensa eletrdnica com pistdo hidraulico, com capacidade de 100
toneladas, com indicador de forca digital - Erca, Figura 24.

Foram realizados ensaios para os corpos de prova com idade de cura de 7, 14
e 28 dias, de acordo com a NBR 5739:2007.

Figura 24 — Prensa eletrénica hidraulica, para
0S ensaios de compressao.

'

Fonte: Elaborada pela autora.
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4.1.6 Calculo da resisténcia a compressao

Para realizacao do calculo de resisténcia a compressao dos CP’s utilizou-se da

NBR 5739:2007, que determina como base para esse tipo de célculo a Equacao 1:

4F
T x D?

fe = (1)

Onde:
f. = € aresisténcia a compressado, em megapascals;
F = é a forca méaxima alcancada, em newtons;

D = é o didmetro do corpo de prova, em milimetros.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Ao realizar o tratamento térmico do residuo téxtil esperava-se que o rendimento
final do material fosse de pelo menos 10% em relacéo ao peso do material verde. Isso
nao ocorreu, o que dificultou que fossem realizados corpos de prova com diferentes
teores de material grafitizado, para uma melhor analise de sua influéncia nas
propriedades mecanicas do concreto.

A Tabela 3 apresenta como o material foi reduzindo sua massa conforme 0s

processos para grafitizacdo do material eram realizados.

Tabela 3 — Apresentacao da perda de peso do material em cada processo.

Tipo de Amostra Massa inicial Massa Final Perda
procedimento (@) (9) (%)
Forno 1 12 659 292 55,69
Forno 2 12 292 25 91,44
Forno 1 2a 655 318 51,45
Forno 2 2a 318 23 92,76

Fonte: Elaborada pela autora.

A reducdo de massa e volume maior acontece ja no inicio do processo de
grafitizacdo, quando o material é inserido no forno 1, neste processo o material perde
mais de 50% de sua massa, iSSO mostra que para grandes quantidades esse
procedimento é critico. Como explicado anteriormente esperava-se que o rendimento
do processo fosse cerca de 10%, como ocorre no forno 2, mas durante a
termoestabilizacdo (etapa na qual também ocorre a desidratacdo do material)
registrou-se significativa reducdo da massa de material.

Na comparacdo do material verde (1314 g) com o rendimento obtido (48 g),
pode-se observar que o rendimento foi de apenas 3,65% em relacdo a massa, sendo
que das 48 g obtidas 17g foram descartadas devido a presenca de cinzas que

poderiam contaminar a amostra, Tabela 4.
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Tabela 4 — Rendimento final, aproveitamento de apenas 2,36 % em relagdo a massa

inicial.
Material Massa inicial (g) Massa final (g) Rendimento (%)
Verde 1314 48 3,65
Residuo grafitizado 48 31 2,36

Fonte: Elaborada pela autora.

A perda pela presenca de cinzas pode ter ocorrido devido a compactacao do
material, que dificultou a penetracdo do oxigénio no interior da amostra dificultando a
termoestabilizacdo no interior do material. Observou-se também que mesmo apdés o
desligamento do forno o interior do corpo manteve-se queimando ainda por algumas
horas, o que levou a formacao das cinzas.

A cristalinidade e composicdo do produto resultante do processo de
carbonizacdo e grafitizacdo foi avaliada pela técnica de difracdo de raio-X em
amostras pulverizadas no difratbmetro Empyrean da Panalytical com tubo de cobre. A
Figura 25 traz o perfil da difragéo realizada com comprimento de onda (A) de 0.154 nm,
varredura de 26 de 10° a 90°.

Os picos na Figura 25 sao classificados como de grafite (002) e (100). O pico
(002) a 26,16° esta ligeiramente deslocado dos 26 de 26,25° do grafite segundo a
carta de referéncia do equipamento, conforme a Figura 26; 0 que representa um
aumento do espacamento entre as camadas de carbono de 0,339 nm do grafite para
0,3402 nm no material produzido. Segundo Huang et al. (2014) este fendbmeno esta
associado a formacdo de nano particulas de carbono. A difracdo em 26 de 43,38°
origina-se da estrutura cristalina bidimensional das camadas de grafite. Assim, nota-
se que a amostra apresenta estruturas orientadas de grafite e o restante € carbono
amorfo.

Como proposto por Liu et al. (2014) o grau de grafitizacdo (g) pode ser obtido
pela Equacéo 2.

0,3440—d o>

g = (@)

0,3440-0,3354

Nessa equacdao, o valor 0,3440 representa o espacamento entre camadas para
o grafite ndo orientado, enquanto o valor 0,3354 representa 0 espagcamento para o
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cristal de laminas de grafite ideais e doo2 € calculado a partir da Equagéo 3, com o0s

dados obtidos da amostra.

Ci — ____ZL____ (3)

2.sen (0)

Os resultados das equacgfes indicam um espagamento entre planos de

0.3042 nm, correspondendo a um grau de grafitizacdo de 44%.

Figura 25 — Difracéo por raio-X, grafico da amostra com a presenca de
picos de grafite.
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Fonte: Elaborada pela autora.
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Figura 26 — Ficha referéncia entre a amostra e o carbono-grafite.
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Fonte: Elaborada pela autora.

No estudo de microscopia realizado pode-se observar que o comprimento das
microfibras presentes no material grafitizado depende do quanto ele pode ser
guebrado, mas que seu diametro ndo sofre modificagcdes com isto, ele permanece na
ordem de 10 micrObmetros, fator importante para incorporacao na mistura de concreto.

Referente aos ensaios de resisténcia a compressao realizados na prensa
hidraulica, os valores obtidos foram em tonelada-forca (TF) para cada CP, sendo que
foram rompimentos 04 corpos de prova para cada tempo de cura, sendo 02 corpos de
prova em concreto (CP) e 02 corpos de prova com o material otimizado (CPO), de

acordo com a Tabela 5.

Tabela 5 — Ensaio de compresséao, valores obtidos em tonelada-forca.

Tempo de Cura CPO1 CPO2 CP1 CP2
(Dias) (TF) (TF) (TF) (TF)
07 10,06 9,19 9,41 8,13
14 10,91 11,59 11,82 10,77
28 15,06 14,45 15,00 15,06

Fonte: Elaborada pela autora.

Aplicando a formula da resisténcia a compressao segundo a NBR 5739, foram

obtidos os valores em megapascals (MPa) de cada CP. A média aritmética entre os
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resultados dos dois corpos de prova em cada condicdo de ensaio sdo apresentadas
na Figura 27.

Figura 27 — Média aritmética entre corpos de prova com e sem material grafitizado.

Média - CPO x CP

20,000
19,000
18,000 /4
17,000
16,000
15,000
14,000
13,000 /
12,000 e
11,000 /

10,000 . . .
7 dias 14 dias 28 dias

Dias

/ = MEDIA CP OTIMIZADO (MPa)

= MEDIA CP (MPa)

Resisténcia (MPa)

Fonte: Elaborada pela autora.

De acordo com as comparacfes da média entre 0s corpos de prova com e sem
material otimizado, e os tempos de cura, pode-se notar que apenas houve uma
pequena diferenca nos primeiros 7 dias de cura, nos demais dias esses valores se
mantiveram equiparados.

Estes resultados indicam que o CPO foi menos sensivel a presen¢a de agua
na mistura. Esta observacdo € complementar a uma outra constatagdo que ocorreu
durante a mistura dos componentes da massa. Notou-se que apos a adicdo do
material otimizado na mistura com as quantidades descritas de cimento, areia, brita e
agua, a mistura tornou-se mais trabalhavel do que aquela sem o residuo, de maneira
similar ao efeito observado quando se acrescenta plastificante. Como indicou a
difracdo de raio-X o material obtido pelo processamento térmico apresenta além da
estrutura de grafite uma certa quantidade de carbono amorfo que pode ser composta
por carbono ativado, tendo, pois, a capacidade de adsorver a agua da mistura.

Para os demais ensaios, 14 e 28 dias de cura, a nao modificagao da resisténcia
a compressao pode ser associada a pequena concentragcdo em massa utilizada de

material otimizado no CPO ou as baixas propriedades mecéanicas do grafite. No
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entanto, ndo foi possivel a realizagdo de ensaios com maiores concentracdes e a
caracterizagdo mais profunda do material tratado termicamente para avaliar sua
composi¢cado quanto a presenca de estruturas como microfibras e nano particulas e

sua resisténcia mecanica.
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6 CONCLUSAO

No presente trabalho buscou-se avaliar uma nova rota de processamento de
residuos para sua posterior incorporacao a mistura convencional de concreto. Sendo
o residuo téxtil constituido principalmente por algodéo e este a fibra natural com maior
concentracdo de celulose, optou-se por transformar este residuo através de um
processo térmico simples a fim de obter uma nova estrutura de carbono por meio da
decomposicdo da celulose. Os efeitos de sua adicdo em uma mistura de concreto
convencional bem como a composi¢cao do material otimizado obtido foram explorados
neste estudo.

O diametro do material grafitizado obtido foi eficaz visto que ele ndo depende
do quanto o material é fracionado. Este € um fator importante quanto a incorporacéo
ao concreto, pois quanto menor o didmetro do material incorporado, maior o
preenchimento dos microporos de ar da mistura. Com relacdo a resisténcia a
compressao no concreto com adicdo do material grafitizado, observou-se maior efeito
nos corpos de prova com 7 dias de cura, onde o CPO obteve média de 12,02 MPa e
o CP de 10,95 MPa. Apods esse periodo, CPO e CP mantiveram seus valores muito
préximos, aos 14 e 28 dias - 14,05 MPa e 14,10 MPa — 18,42 MPa e 18,77 MPa,
respectivamente. Talvez o fator agua/cimento tenha influenciado nestes resultados,
visto que os corpos de prova sem o material grafitizado também alcancaram a
resisténcia a compressao esperada (25 MPa) para a mistura com cimento Portland I1.

Cabe ressaltar que segundo a difracdo de raio-X o material processado
termicamente é composto por estruturas orientadas de grafite e também por carbono
amorfo. Este carbono encontra-se provavelmente ativado, por conta do tratamento
térmico, sendo capaz de adsorver agua. Assim, no corpo de prova com cura de 7 dias
0 excesso de umidade que prejudica a resisténcia do corpo de prova € minimizado no
CPO. No entanto, apesar da presenca de estruturas cristalinas de grafite e carbono
tratado termicamente os resultados dos ensaios de compressao para idades de cura
mais avancadas ndo demonstraram um ganho na resisténcia do material com a
incorporacao do residuo otimizado. Isto pode estar relacionado a pouca concentracao
em massa adicionada ou as propriedades mecanicas do grafite pirolitico (100 MPa na
compressédo e 20 GPa de mddulo de elasticidade). Ainda assim, ndo houve nenhum
prejuizo ao concreto, que manteve sua resisténcia igual ao concreto convencional.

Logo, estudos mais aprofundados sobre o assunto devem ser considerados para
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conclusBes mais precisas sobre o potencial do uso de residuos téxteis otimizados,
como proposto neste trabalho.

Para trabalhos futuros, seria interessante a incorporacdo deste material no
concreto com diferentes proporcdes, testes com a adi¢cdo de aditivo plastificante na
moldagem dos corpos de prova, a realizagcdo de outros ensaios como 0 ensaio de
flexdo e o teste de abatimento; além de uma caracterizagdo mais ampla do material
obtido.
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