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RESUMO

No contexto atual a comunidade cientifica tenta desenvolver ligantes alternativos ao
cimento Portland, uma vez que a sua producao esta associada a intensa emissao de
gases, tal como COg, na natureza. Por esta razdo, o cimento geopolimérico € uma
alternativa interessante que vem ganhando atencdo nos Ultimos anos por ser
ambientalmente “amigavel’, que garante a reducdo dessas emissfes ao meio
ambiente. Os geopolimeros sdo materiais constituidos por aluminossilicatos na
forma amorfa ou semi-cristalina que sao ativadas via solucdo alcalina e cujo
processamento pode ser realizado a temperatura ambiente. Nesta pesquisa o
metacaulim foi usado como fonte de aluminossilicato, enquanto o hidréxido de sodio
(NaOH) foi utilizado como solugcao ativadora alcalina. A composicao quimica e
estrutural do metacaulim foi avaliada pela fluorescéncia e difragdo de raios-x,
respectivamente. Pastas geopoliméricas com diferentes concentragdes do ativador
(8, 9 e 10M), combinados com diferentes razdes sélido/liquido (1,2; 1,3 e 1,4 g/g)
foram avaliadas no estado fresco (reologia em 0 e 30 min) e no estado endurecido
(resisténcia a compressao, absorcdo de agua, densidade aparente, porosidade
aberta e microestrutura aos 28 dias). Os resultados confirmaram que a presencga de
fases cristalinas no metacaulim é um fator fundamental para o processo de
geopolimerizacdo e resultados das propriedades estudadas. No ensaio de reologia
as amostras com relagdo sélido/liquido 1,2 apresentaram menor viscosidade,
independente da concentracdo do ativador alcalino. Aos 30 minutos de ensaio
reolégico, as amostras apresentaram maior viscosidade quando comparados ao
inicio do teste. Os resultados da resisténcia a compressao das pastas com 9M de
NaOH apresentaram os melhores desempenhos, os quais foram confirmados
através da micrografia e da caracterizagéo fisica.

Palavras-Chave: geopolimeros, metacaulim, reologia, pastas.



ABSTRACT

In the current context, the cientific comunity attempts to develop alternative solutions
for Portland cement, like binders, once an intense gas emissions (such as COy) is
inherent to the cement production. Therefore, the geopolymer cement is a viable
solution, which has gained importance recently, mainly because it is environmentally
friendly, ensuring reductions in these gas emissions. Geopolymers consist of
amorphous or semi-crystalline aluminosilicates form, which are activated through
alkaline solution, this process can be performed at room temperature. In this
research, the metakaolin was used as a source of aluminosilicate, while sodiun
hydroxide (NaOH) was used as an alkaline activator solution. The chemical and
structural composition of the metakaolin were measured respectively by fluorescend
and x-ray diffration. Three different concentrations of geopolymer paste (8, 9 and
10M), combined with three solid/liquid ratios (1.2, 1.3 and 1.4 g/g) were evaluated on
the fresh state (rheology at 0 and 30 minutes) and on the hardened state
(compressive strength, water absorption, density,porosity and microstructure after 28
days). The results confirmed that the presence of crystalline phases inside the
metakaolin is a critical factor of the geopolymerization process, and an outcome of
the studied properties. In the rheology test, samples with solid / liquid ratio of 1.2 had
lower viscosity, regardless of the alkaline activator. At 30 minutes of rheological test,
the samples showed higher viscosity when compared to initial condiction. The results
of compressive strength of the pastes with a concentration of 9M of NaOH showed
the best performance, all of which were confirmed by the micrograph and physical
characterization.

Keywords: geopolymer, metakaolin, rheology, paste.
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1. INTRODUCAO

Com o intuito de minimizar os impactos ambientais causados pelo
desenvolvimento da construgédo civil, as industrias e a comunidade cientifica vém
buscando alternativas de obter um desenvolvimento econdmico com mais atencéo a
preservacao ambiental.

O comércio de emissdes de carbono em janeiro de 2005, veio contribuir
para que se iniciasse uma nova forma de contabilizagdo dos custos dos
materiais, imputando-lhes o seu custo ambiental beneficiando os materiais
considerados “ecologicamente amigaveis” e penalizando os materiais

responsaveis por elevados niveis de emissbes como é o caso do cimento
Portland (WINCRET DESIGNER CONCRETE PRODUCTS LTDA).

O cimento Portland, matéria prima para a fabricacdo de concreto, € 0 material
da construgdo civil mais utilizado e representa um impacto significativo na economia
dos paises (TORGAL et al.,, 2005). Entretanto, € um material que necessita de
grande quantidade de energia para a sua producdo. A emissdao de gases CO;
gerado na producdo do clinquer (principal matéria-prima do cimento) é outro
problema de grande dimensdo a nivel mundial. Para cada tonelada de cimento
produzido ha uma geracao aproximada de 0,95 toneladas de CO,, o que faz esse
material ser considerado altamente poluente. A Figura 1 apresenta o crescimento
de CO: (ppm) na atmosfera e 0 aumento da producdo de cimento Portland no
periodo de 1840 a 2000.

Figura 1 - Crescimento da emissao de CO, e produgéo do cimento Portland.
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Fonte: BIGNO, 2008.
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Em alternativa ao cimento Portland comum, os cimentos beliticos exigem
menor energia para a sua producao e os materiais geopoliméricos apresentam
caracteristicas similares aos materiais a base de cimento, sdo produtos estudados
atualmente e atrativos em termos de mercado, pois possuem caracteristicas
favoraveis para substituir os materiais a base de cimento.

Os geopolimeros sédo obtidos a partir de materiais ricos em silica e alumina em
solugdo alcalina e apresentam caracteristicas similares aos materiais a base de
cimento. Suas principais caracteristicas s&o: rapido endurecimento devido ao
processo de geopolimerizacdo, boa resisténcia mecéanica, ao fogo e a substancias
acidas, bem como, baixa condutividade térmica (TURNER; COLLINS, 2013
LABRINCHA et al, 2013).

Na Austrdlia, Canadd e Europa os geopolimeros ja sédo utilizados como
dormentes de ferrovias, painéis pré-fabricados de edificacbes, blocos refratarios,
reparagbes de rodovias, obras de infraestrutura e outros (SONAFRANK, 2010).
Podemos citar outros materiais fabricados com geopolimeros como: cimentos para
reparos estruturais, cimentacao de pocos de petrdleo, contencao de residuos toxicos
e cimentos para ambientes agressivos.

Logo, construcdes executadas a partir de concreto geopolimérico ao invés do
concreto tradicional requer estudos mais detalhado em relacdo as propriedades
fisicas e mecanicas, em particular quando desenvolvido a partir do estudo reolégico
no estado fresco.

Com base nas vantagens da substituicdo do cimento Portland por materiais
geopoliméricos, esta pesquisa tecnolégica se concentra na investigacao de uma
pasta, que sera feita a partir da matéria prima metacaulim (fonte de aluminossilicato),
e ativador alcalino hidroxido de sodio (NaOH).

Neste contexto, alguns parametros fisicos e mecanicos, dessa pasta, serdo
avaliados, sendo a reologia o principal parametro a ser investigado.
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1.1. Objetivo Geral

O objetivo geral deste trabalho consiste na obtengcdo de uma pasta com
caracteristicas geopoliméricas utilizando o metacaulim como principal fonte de

matéria-prima.

1.2. Objetivos Especificos

Entre os objetivos, pode-se citar:

- Avaliar a influéncia dos diferentes teores do ativador alcalino e relacao
sélido/liquido sobre as propriedades no estado fresco e endurecido;

- Analisar o comportamento reolégico dos geopolimeros até 30 minutos de cura;

- Produzir corpos de prova para avaliar as propriedades fisicas (absorcao de agua,
porosidade aberta, densidade aparente), propriedade mecéanica (resisténcia a

compressao) e microestrutura do material com 28 dias de cura.

O trabalho esta composto por cinco capitulos: introdugdo, geopolimeros,
materiais e métodos, resultados e discussdes e consideragdes finais. A introducao é
o primeiro capitulo, na qual apresenta a problematica, a justificativa, a metodologia,
0s objetivos e a delimitacdo deste trabalho. O segundo trata da fundamentacao
tedrica sobre os geopolimeros, o processo de geopolimerizacdo, os materiais
utilizados na sua producédo, suas propriedades e atuais aplicacdes. No terceiro é
descrito a metodologia abordada, contendo os materiais e métodos laboratoriais de
ensaios utilizados na fabricagcdo da pasta geopolimérica estudada. A andlise e os
resultados sdao apresentados no quarto, onde se tem a avaliacdo dos resultados

obtidos nos ensaios. Por ultimo, no quinto capitulo, serdo indicadas as conclusées.
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2. GEOPOLIMEROS

Segundo Davidovits (2008), os geopolimeros podem ser considerados um novo
cimento. Eles sdo produzidos atravées de uma ativacdo alcalina de sdlidos

compostos por aluminio e silica.

Em 1978, o novo material foi formulado e composto por uma fonte de
SiO, e AlLO; amorfos e uma solucdo alcalina ativadora em
formulagdes pré-determinadas. Foi entdo denominado “geopolimero”
conforme acima citado, “geo” para simbolizar a semelhanga com
materiais geoldgicos e “polimero” baseado na quimica dos silico-
aluminatos, sendo que, através destes, surgiram os polissialatos,
abreviatura de silicio-oxo-aluminato (Si-O-Al) (BUCHWALD et al.,
2005).

A essa reacao se da o nome de geopolimerizacao, que tem semelhanca com a
sintese dos polimeros organicos por meio de condensacao e utilizagdo de materiais
cimenticios suplementares. A reacdo quimica € rapida e a cura inicial requer um

periodo entre 24 a 48 horas.

A geopolimerizagdo ocorre a temperatura ambiente ou ligeiramente
elevada e é constituida por duas fases. Fases em que a lixiviacao da
matéria-prima de aluminossilicato sélido em solu¢do alcalina leva a
transferéncia de espécies de lixiviados a partir de superficies sélidas
numa fase gel de crescimento, seguindo-se a nucleacdo e a
condensacado da fase de gel para formar um soélido aglutinante
(VASSALO, 2013).

Na maioria das pesquisas feitas com geopolimeros é citado que Davidovits
atestou, a partir de estudos quimicos e mineraldgicos, que os blocos das piramides
de Gizé nao deixam de serem pecas feitas a partir da geopolimerizacdo de calcario
com hidroxido de sédio. Eles compreendem estruturas de amorfo a semicristalino e

sua forma empirica esta descrita na Equacao 1,

Mn[- (Si—Ox)z—Al-OJn.wH,0  (Eq. 1)

onde z € 1, 2 ou 3, M é o cation do metal alcalino, n é o grau de policondensacao
(BOCA SANTA, 2012).
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A tabela abaixo mostra um breve histérico sobre 0 uso e estudo deste material que
vem sendo usado desde as civilizagbes romanas e que teve seu estudo retomado de

forma mais tecnolégica no século passado.

Tabela 1 — Resenha histoérica sobre alguns acontecimentos importantes acerca de
cimentos obtidos por ativacao alcalina.

Autor Ano Descrigdo
Civilizacdo Romana Séc | Argamassa e betdes pozolanicos
Feret 1939 Cimentos com escdria

Purdon 1940 Combinacdes alcalis-escérias
Glukhovsky 1959 Bases tedricas e desenvolvimento de

cimentos alcalinos

Glukhovsky 1965 Primeiros cimentos alcalinos
Davidovits 1979 Termo 'Geopolimero’
Forss 1983 Cimento tipo F (Escéria -alcalis -

superplastificante)

Davidovits e Sawyer 1985 Patente do cimento "Pyrament"

Krivenko 1986 Sistemas R20 -RO - SiO2 - H20

Malolepsy e Petri 1986 Ativacdo de escorias sintéticas

Mlek. et al. 1986 Cimento de escdéria com residuos radioativos
Deja e Malolepsy 1989 Resisténcia ao ataque de cloretos

Roy et al. 1991 Cura rapida de cimentos e ativados

alcalinamente

Roy e Silsbee 1992 Revisdo sobre cimentos ativados
alcalinamente

Wang e Scrivener 1995 Microestrutura de escéria ativadas
alcalinamente

Fonte: Togal et al., 2005

Essa reacao geopolimérica ocorre em duas etapas, na primeira etapa ocorre
a dissolucdo da silica e da alumina que contém na matéria prima a solugéo
ativadora, na segunda etapa ocorre a policondensacdo e endurecimento do
resultado desta dissolugdo formando uma estrutura geopolimérica (WINCRET
DESIGNER CONCRETE PRODUCTS LTDA).

Segundo Ramos (2010), a estrutura dos geopolimeros é analoga a de
polimeros organicos no que se refere a conectividade de estruturas quimicas. Eles
sdo formados por tetraedros de SiO4 e AIO, ligados alternadamente pelo

compartilhamento de atomos de oxigénio.
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Figura 2 - Modelo Tedérico de estrutura geopolimérica.
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Fonte: a) BARBOSA et. all. 2000; b) DAVIDOVITS 1990.

Atualmente, os geopolimeros sdo conhecidos por uma série de nomes, entre
eles: ceramicas alcalinas, hidroceramicas, cimentos ativados alcalinamente,
polimeros inorganicos entre outro (BOCA SANTA, 2012).

Esse material, como ja dito, tem propriedades cimenticias e pode ser
processado em temperatura ambiente. Seu diferencial é sua matéria-prima, que
pode ser obtida através de materiais naturais, como também, através de residuos
industriais ricos em aluminossilicatos amorfos ou semicristalinos que tenham
passado por tratamento térmico.

Relativamente ao custo (m3) quando comparado ao cimento convencional
Portland, Torgal et al. (2005) afirmam que os concretos de base geopolimérica sdo
mais caros. Esta diferenca de custo é devido ao valor dos ativadores alcalinos que é
mais da metade do custo total das misturas, elevando assim o custo da matéria final.
No entanto, se a andlise for feita em relagéo custo/resisténcia, os geopolimeros ja se
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tornam uma alternativa efetiva. Além disso, devem ser também levado em conta que
a utilizacdo de concretos com resisténcias superiores as convencionais, permite
consideraveis redugdes do consumo de aco e do préprio consumo de concreto, por
reducao da secao.

Existem ja espalhadas pelo Mundo, desde os Estados Unidos (Lone Star,
Pyrament, Metamax), Franca (Geopolymeére), Alemanha (Tollit) e Nova Zelandia
(MetaMax) varias fabricas destes ligantes de “nova” geragdo, com potencialidades
mecanicas superiores as do cimento Portland (WINCRET DESIGNER CONCRETE
PRODUCTS LTDA).

O avanco de estudos pela busca de materiais menos prejudiciais
ambientalmente vém aumentando o interesse pelos materiais geopoliméricos. A
seguir serdo abordados alguns materiais comuns usados na produgcdo dos

geopolimeros.

2.1. Principais matérias primas

A qualidade do geopolimero depende principalmente da quimica que o
compbe. Com o avanco da pesquisa sobre esses materiais geopoliméricos ou
também chamado de polimeros inorganicos, buscou-se encontrar aqueles que
obtinham aluminossilicato em sua composicdo, que tivessem sido tratados
termicamente e apds a cura obtivessem como caracteristica a cimentacdo. Dentre
eles, o Metacaulim, que sera a principal matéria-prima utilizada neste trabalho para a
obtencdo do geopolimero. Por esse motivo sera relatado abaixo algumas

caracteristicas do mesmo.

2.1.1. Metacaulim

Metacaulim precede do termo “meta”, que significa mudanca e
“caulim”, originado do termo chinés “Kauling”, ou “colina alta” que se
refere a uma colina de Jauchau Fu, onde o material obtido é formado
pela caulinita, apresentando cor branca ou quase branca devido ao
baixo teor de ferro (SILVA, 1993).
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A matéria prima para a producdo do metacaulim é o caulim que é uma argila
formada pela alteragdo de uma variedade de rochas amorfas e cristalinas. Sendo
que a caulinita € o principal argilomineral constituinte do caulim.

Para Boca Santa (2012) o caulim é um minério e sua microestrutura é
composta por silicatos hidratados de aluminio, tendo como um constituinte a
caulinita.

O metacaulim possui em sua composi¢ao elementos essenciais para
produc@o de geopolimeros, entre eles SiO,, cerca de 52%, e Al,O3
com aproximadamente 40%. Os outros 8% sao considerados
impurezas, e 0s elementos que as compdem sdo quartzo e outros
argilominerais como o feldspato, a mica, gipsita, ferro e materiais
organicos (NITA, 2006).

Para a producdao de metacaulim, o caulim sofre um tratamento térmico, esse
processo torna o material mais reativo e apropriado para sofrer ativacao alcalina.
Segundo Vassalo (2013), com a transformacao do caulim em metacaulim, o material
se torna muito mais reativo, com propriedades pozolanicas, ou seja, ele possuli
composicao silico-aluminosas e depende da uma ativagdo alcalina para obter
propriedades cimenticias. Além disso, o produto obtido pode ter diferentes graus de

finura, superficie especifica e também apresentar colora¢des variadas.

As propriedades do caulim s&o atrativas para diversas aplicacées em
funcdo de suas caracteristicas como alvura, maciez, baixa
condutividade elétrica, além de ser inerte e ndo abrasivo. Uma das
aplicagdes usuais do caulim esta no processo de producéo de papel,
onde o caulim é utilizado como enchimento (carga) para reduzir a
quantidade de celulose e melhorar as caracteristicas e como tinta de
revestimento (LUZ et al. 2009).

2.1.2. Ativadores

Genericamente, a ativacdo alcalina € uma reacdo de hidratagcdo de
aluminossilicatos com substancias do tipo alcalino ou alcalino-terroso. Conforme
Wallah (2006), os geopolimeros sdo formados por materiais cimenticios
suplementares e os liquidos alcalinos. Estes liquidos podem ser a base de sodio ou
potassio. Dois exemplos sdo: hidroxido de sddio (NaOH) ou hidroxido de potassio
(KOH).
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A ativacdo independe dos cations alcalinos e alcalinos terrosos (Na+, K+,
Ca++, Mg++, Ba++, NH4+, H30+); pode ser utilizado qualquer cation, provindo de
fonte alcalina. No entanto, o Na+ e K+ representam a grande maioria dos estudos.
Para favorecer a escolha € importante conhecer o material de origem e o tipo de
geopolimero que se pretende produzir (BOCA SANTA, 2012).

Um dado relevante é a concentracao do ativador a ser usada. Para Konmitsas
et al., (2007) o excesso de ativador pode formar carbonato de sédio em contato com
o ar . A maioria dos autores trabalham com concentracao de NaOH na faixa de 5-16
mols (OLIVIA et al., 2008).

2.2. Aplicacao na construcao civil

A grande variedade do potencial de aplicacado dos materiais geopoliméricos
inclui: materiais de construgdes e pavimentacdo, materiais resistentes ao fogo,
artefatos de decoracgdo, isolantes térmicos, materiais com baixa tecnologia, telhas de
ceramica, itens refratarios resistentes a choque térmico, materiais de fundicéo,
materiais compdsitos para interiores de aeronaves e automoveis, sistemas de
resinas de alta tecnologia, podem servir de barreira de contencdo para residuos
téxicos e radioativos, podem ainda servir de matéria-prima para confeccionar artes e
decoracdo de patrimbnio cultural, arqueologia, histéria das ciéncias e outros
(DAVIDOVITS, 2008).

Este mesmo autor comenta que os geopolimeros podem ser utilizados tanto
em paises industrializados, onde os estudos enfatizam o encapsulamento de
residuos tdxicos e radioativos, quanto em paises em desenvolvimento, com énfase
para producao de cimentos.

A Figura 3 apresenta algumas aplicagdes dos geopolimeros conforme sua

estrutura.



22

Figura 3 — Quadro geral das aplicagcoes dos geopolimeros, segundo a estrutura molecular.
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Fonte: Boca Santa (Adaptado: Davidovits, 2002)

Varios pesquisadores vém destacando as boas propriedades dos
geopolimeros, evidenciando que esse material tem um grande potencial de
aplicacdo nos campos da sociedade civil, podendo ser utilizados em pontes,
pavimentagcdo, tratamento de residuos, hidraulica, engenharia subterranea, etc.
(DAVIDOVITS, 1988; YUNSHENG, 2004). A otimizacao do estudo de propriedades
das pastas geopoliméricas quanto a: concentragdo de ativador, dosagem
sélido/liquido na mistura, tempo e temperatura de cura, adequaram as pastas
geopoliméricas para a fabricacdo de alguns produtos como, argamassas de
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concreto, espuma geopolimérica, tijolos e blocos sélidos (SINGH et al., 2015). As
imagens de alguns desses artefatos estdo apresentadas na Figura 4.

Figura 4 — Artefatos geopoliméricos. a) espuma geopolimérica; b) tijolo macico;
c) blocos vazados; d) blocos macigos.

Fonte: SINGH et al., 2015

A companhia de cimento americana, Lone Star Industries, introduziu este
cimento excepcional em 1988. Foi o resultado de uma colaboracdo Unica que

comegou em 1983 entre o Centro de Pesquisa Lone em Houston, Texas, e do
Instituto geopolimérico.

Figura 5 - Aplicagao do cimento geopolimérico no aeroporto da Arabia Saudita.
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Em 1991, o mundo ficou impressionado sobre quao rapido a Forca
Aérea dos EUA conseguiu construir e equipar os aeroportos militares
temporarios no deserto da Arabia Saudita durante a Guerra do
Golfo. Uma das razdes para esta eficiéncia foi a aplicagdo de um
cimento de alta resisténcia e alto desempenho, o Pyrament® (Fonte:
relatério Comando da Forca Aérea dos EUA e Pyrament brochura).

Temos um exemplo recém-concluido no aeroporto de Brisbane (BWWA) na
Australia (Fig. 6), que se tornou o aeroporto mais ambientalmente correto do mundo,
nele foi utilizado cerca de 30.000 metros cubicos de concreto geopolimérico, o que

resultou na reducao de mais de 6.600 toneladas de gas carbbnico.

Figura 6 - Aeroporto de Brisbane.

Fonte: The Chronicle 29 Sept. 2014

Outra solugdo que os cimentos e concretos geopoliméricos vém sendo
utilizados é na reparacao externa estrutural de infraestruturas, tais como pontes que
degradam devido a corrosao e em sistemas de tubulagdes.

Esta familia de geopolimeros tem uma vasta gama de aplicagdes potenciais e
apresenta vantagens tecnolégicas — particularmente ao nivel de durabilidade — e
também ambientais. De fato, na sua producdo ndao ha emissdo de CO,, ndo é
utilizada elevada quantidade de combustivel e € possivel reutilizar residuos
industriais. Contudo, ainda é necessario aumentar o conhecimento destes materiais
para torna-los economicamente vidveis em utilizagbes generalizadas (SIMOES,
2012).


http://www.thechronicle.com.au/news/build-it-and-they-will-come/2401983/
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2.3. Vantagens dos Geopolimeros

Dentre as vantagens da substituicdo dos cimentos convencionais por
geopolimeros, citadas por Cunha (2013):

7

e Matéria-prima abundante: € possivel produzir geopolimero utilizando
pozolanas ou através de produtos cuja composicdo contenha quantidades de
silica e alumina, como uma grande quantidade de residuos industriais;

e Economia de energia e sustentabilidade ambiental: a producdo de
geopolimeros ndo requer grandes quantidades de energia para a sua
producdo; a energia necessaria resume-se a energia para obter temperaturas
de cerca de 600° C para a obtengdo de certas pozolanas; as emissdes de
CO, para a atmosfera sédo igualmente insignificantes, comparando com a
produgao de cimento Portland;

e Processo de producédo simples: basta realizar uma mistura da pozolana com o
fluido alcalino;

e Estabilidade volumétrica do geopolimero: geopolimeros possuem um
coeficiente de retracado 4/5 inferior ao do cimento Portland;

e Rapido ganho de resisténcia: estudos indicam que os geopolimeros adquirem
cerca de 70% da resisténcia a compressao em 4 horas;

o Excelentes propriedades de durabilidade: possuem uma resisténcia a ataques
de acidos significativamente superiores a resisténcia de betdes
convencionais;

e Elevada resisténcia ao fogo: conseguem resistir a temperaturas de 1000°C a
1200°C sem perder caracteristicas funcionais;

e Baixa condutividade térmica: a sua condutividade térmica varia entre valores
de 0,24 a 0,3 W/m.K;

e Quando utilizado na producao de concretos, nao dao origem a reagdes alcali-
agregado;

e Elevada resisténcia a ciclos de congelamento-descongelamento e capacidade
de imobilizacao de ions de metais pesados;

e Possuem excelente comportamento a ataques sulfatos.
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Para que ocorra a insercao efetiva dos geopolimeros em larga escala na
industria da construgdo civil, devem-se levar em conta questdes importantes
relativas a sintese dos geopolimeros e matérias-primas utilizadas: (i) o manuseio em
grandes quantidades de solugdes alcalinas altamente corrosivas e frequentemente
viscosas dificulta a produgdo comercial em massa desses materiais; (ii) a reologia
dos geopolimeros pode ser dificil e complexa de ser controlada, particularmente
quando o sodio é usado como fonte alcalina; (ii) o sistema é sensivel as proporgdes
de silicatos na mistura, que acaba sendo um desafio quando a fonte de silica séo
residuos industriais; (iii) a quantidade de agua na mistura deve ser cuidadosamente
ajustada de modo a evitar eflorescéncia e elevada permeabilidade. Portanto, o
desenvolvimento de um material geopolimérico de forma que seu processo de
producdo em obra exigisse apenas a mistura com a agua, de maneira semelhante a
utilizagdo do cimento Portland convencional € um dos principais desafios a serem
superados nos proximos anos pelos pesquisadores para a consolidacdao deste
material (NEMATOLLAHI, 2015).

2.4. Propriedades dos geopolimeros

Diversos fatores influenciam nas propriedades do concreto geopolimérico,
desde o estado fresco no momento da colocacdo nas formas até no estado
endurecido, resistindo as ac¢des solicitadas ao longo da vida util. Ou seja, a natureza
fluida inicial e o subsequente processo de endurecimento (cura) sédo relevantes na
escolha de um cimento.

Assim, como as pastas produzidas com cimento Portland, as geopoliméricas
também podem ser empregadas na construgdo de alvenarias, revestimento de
paredes e tetos, revestimentos ceramicos e recuperagdo de estruturas.
Dependendo do modo que ela ira ser empregada tém-se algumas fungdes que ela
deve manter, como: unir unidades, contribuir na resisténcia aos esforgos laterais,
distribuir cargas, selar juntas, absorver deformacdes naturais como de origem
térmica, ter boa trabalhabilidade, aderéncia e boa resisténcia mecanica (YOSHIDA E
BARROS, 1995).
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2.4.1. Estado fresco

No estado fresco a pasta geopolimérica encontra-se como uma suspensao
ainda fluida, cuja consisténcia é determinada pela atuacao do geopolimero. Em sua
grande parte, as propriedades estdo relacionadas entre si. No estado fresco a
trabalhabilidade € uma das mais relevantes, ela determina se a pasta possui
consisténcia e plasticidade adequadas ao processo de execugdao em que a pasta
sera empregada, e também a facilidade com que elas podem ser misturadas,
transportadas, aplicadas, consolidadas e acabadas em condicdo homogénea. Essa
propriedade pode ser modificada pelo teor da agua na mistura. Quanto mais elevado
o teor de agua, mais facil o manuseio da pasta, assim como pode ser também
modificada pelas caracteristicas da microestrutura do metacaulim, quanto mais
arredondada e homogénea suas particulas, mais facil a dispersao do geopolimero
(SIMOES et al., 2012).

De acordo com Simdes (2012), para que a trabalhabilidade do geopolimero
seja otimizada deve-se ter cuidado com a capacidade de retencao de agua da pasta.
Se a retencdo de agua for baixa, além de ndo manter a mistura pléastica no tempo
necessario para o seu manuseio, diminuira a resisténcia do cimento geopolimérico
na fase endurecida. Também se da atencédo ao teor de ar na fase antes da pega,
pois um teor elevado de ar pode conduzir a diminuigdo da resisténcia, ja que desta
maneira o material fica mais sujeito a agentes agressivos.

Todos os parametros citados sédo de relevante importancia, pois uma dosagem
inadequada pode levar em um desempenho inadequado do cimento geopolimérico e

gerar patologias precoces, aumentando assim o custo de manuteng&o da obra.

2.4.1.1. Reologia

Deve-se garantir que a natureza reoldgica obtida para as condigcbes de
aplicacao (estado fresco) ndo resulte em caracteristicas microestruturais que afetem
as propriedades no estado endurecido. Desta forma, as técnicas de caracterizacao
reolégica tém um papel fundamental na andlise de qualquer material de base
cimenticia, seja ele Portland ou geopolimérico. Discutir conceitos de tensédo de
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cisalhamento e taxa de cisalhamento tornam-se importantes para que se possa
entender melhor o conceito fisico e matematico da viscosidade.

Quando um fluido esta em movimento, varios tipos de forga atuam sobre ele.
Essas forgas surgem devido ao seu movimento, a agdo da gravidade, aos gradientes
de pressdo e as moléculas do fluido (BRETAS E D'AVILA, 2000). Por definicdo, a
tensdo é uma forga dada por:

T= [Pa] (Eqg. 2)

Onde F é a forga necessaria para provocar um deslocamento na chapa e A é a area
exposta ao cisalhamento. J& a taxa de cisalhamento € o deslocamento relativo das
particulas ou moléculas do fluido, dada em s~1.

Considere entdo um fluido entre duas placas, uma fixa e outra mével, como
mostrado na Figura 7. A medida que a placa mével é deslocada, gera-se um
gradiente de velocidade do fluido que vai desde zero na interface com a placa fixa
até o valor maximo na interface da placa moével. Quanto maior a forga imposta na

placa mével, maior sera o gradiente de velocidade do fluido.

Figura 7 - Fluido viscoso entre placas, cisalhado por uma forgca aplicada na placa moével.
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7

Para Freitas (2010), matematicamente, a viscosidade € a relagdo entre a

tensdo de cisalhamento e a taxa de cisalhamento, que por sua vez é o diferencial da
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by

velocidade em relagdo a distancia da camada mais externa em fluxo a camada
estacionaria. Quanto menor a viscosidade de um fluido, menor sera a tensao de
cisalhamento necessaria para submeté-lo a uma determinada taxa de cisalhamento
constante.

A lei de Newton para a viscosidade se restringe para um determinado numero
de fluidos, entre eles, o principal, a agua. Entretanto, existem materiais que sob
escoamento dirigido por cisalhamento, apresentam comportamento distinto do
previsto por Newton. Em alguns fluidos, a viscosidade depende do cisalhamento
aplicado ou do tempo de sua aplicacédo. Para estes fluidos, a viscosidade deixa de
ser uma constante para se tornar uma propriedade dependente das condicées em
que o fluido é deformado ou sob tenséo. Neste caso, a viscosidade do fluido passa a

ser denominada de “viscosidade aparente”.

Para suspensdes concentradas, a relacdo entre a tenséo e a taxa de
cisalhamento ndo segue a expressao descrita por Newton, e outras
equacoes de estado reoldgico sdo necessarias para descrever o
comportamento dessas suspensdes (PILEGGI et al., 2003).

Os fluidos viscosos podem ser classificados em fungcdo do seu comportamento
de fluxo ou reoldgico. Este comportamento envolve a relagdo entre resposta da
viscosidade frente a taxa ou tempo de cisalhamento. Portanto, os fluidos podem ser
classificados como: Newtonianos e Nao Newtonianos. Os fendmenos Newtonianos
sao aqueles em que sua viscosidade € afetada pela temperatura e pressao.
Entretanto, sua viscosidade ndo varia com o aumento da taxa ou tenséo cisalhante,
sendo esta denominada como viscosidade absoluta (TANNER, 1998).

Grande parte dos solidos e fluidos de interesse tecnolégico como os
geopolimeros apresenta caracteristica reolégica diferente de um sélido ou liquido
perfeito, nos geopolimeros a relacdo entre a tensédo aplicada e a deformagéo
resultante ndo € necessariamente linear. Independente do grau de complexidade
envolvido, o comportamento reolégico dos materiais é usualmente descrito através
de relagdes matematicas entre a tensdo aplicada (t) e sua respectiva deformacéo
(v), além de variacées com o tempo (MONTES, 2013).

No caso dos geopolimeros, podemos classifica-los como fluidos de Bingham,
que sao caracterizados pela existéncia de um valor de tensado residual de
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cisalhamento inicial que deve ser excedida para que o material apresente um fluxo

viscoso. A Figura 8 exemplifica o0 modelo.

Figura 8 - Curvas de fluxo dos tipos de fluidos.
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Fonte: Adaptado, FOX & McDONALD, 1998.

Tal comportamento reolégico é também observado em pastas, argamassas ou

concreto, cujo modelo matemético é representado por:

t=t+uy (Eq3)

A tensdo de escoamento (t,) e a viscosidade (u) sdo as duas grandezas
basicas que definem o comportamento dos fluidos. A primeira indica a tensao
minima para o inicio do escoamento, enquanto a segunda € a constante de
proporcionalidade que relaciona a taxa (y) com a tens&o de escoamento aplicada
(SENFF et. all. 2010). O teste convencional de consisténcia (flow table) analisa o
comportamento de fluidez dos materiais através de um sé paréametro. No entanto, o
viscosimetro permite verificar diferentes pastas cimenticias que teriam a mesma
variacdo de deformagdo, mas conseguiriamos perceber se essas deformacdes
resultam em diferentes velocidades.

A propriedade reoldgica pode ser medida através de um viscosimetro. Sua
vantagem ¢é realizar medicbes da viscosidade e tensdo de escoamento
simultaneamente para uma ampla faixa de taxas de deformagéo no tempo e com

temperatura controlada.



31

O estudo da reologia das argamassas tem se mostrado como
importante ferramenta para andlise da viscosidade e tensdo de
escoamento das misturas. Sua aplicagdo proporciona classificar os
materiais, analisar seus comportamentos frente a um campo de
tensdo, relacionar estes comportamentos com sua estrutura, bem
como prever o desempenho dos materiais em outros estagios de
tensdo, deformacdo, tempo e temperatura. (TANNER, 1998;
CARDOSO et. al., 2005).

No viscosimetro se delimita um tempo total de teste em minutos, e a
velocidade. Ao longo do tempo s&o obtidas as medidas de tensdo de escoamento e
viscosidade a partir de diversos modelos, entre eles, o modelo de Bingham. Com
esses valores é gerado um grafico. Do grafico da Figura 9 é utilizando a curva
inferior, uma vez que mostra um comportamento mais regular. A curva superior
possui um comportamento irregular que € afetado pelo periodo de repouso anterior
que a amostra pode se encontrar. Na figura abaixo, t é a tensdo de cisalhamento
(relacao entre a forga aplicada e a area submetida ao cisalhamento), y corresponde
a taxa de cisalhamento, 7, € a tensdo de escoamento (capacidade de o material

resistir a deformacao plastica) e u a viscosidade plastica.

Figura 9 - Modelo reoldgico de Bingham aplicado em argamassas.
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As técnicas de ensaio se desenvolveram para a reometria rotacional
em equipamentos chamados reémetros, pois caracterizam a
viscosidade e a tensdo de escoamento de fluidos simultaneamente,
pelo cisalhamento do fluido entre duas superficies submetidas a
rotacdo simultdnea ou ndo. Nos reémetros, o torque aplicado ao
fluido pode ser controlado para obter o cisalhamento resultante ou o
cisalhamento aplicado é controlado e a forga é registrada, e permite
o0 monitoramento do comportamento do material em fungao do tempo
(COSTA, 2006).

Segundo Pasuello (2011), a falta de conhecimento e controle dos materiais no
estado fresco ird impactar no teor de d4gua e consequentemente nas caracteristicas
apds a cura como: retracdo, porosidade, resisténcia mecanica, durabilidade, entre
outras. Aléem dessas caracteristicas citadas a cima, a reologia esta relacionada com
umas das propriedades mais importantes, o tempo de pega, uma vez que ela
determinarda o prazo para a aplicacdo de pastas, argamassas e concretos com
plasticidade e trabalhabilidade adequadas.

2.4.2. Estado Endurecido

Ap6s o estado fresco inicia-se o endurecimento do geopolimero que com o
tempo vai aumentando a resisténcia, assim suas propriedades fisicas, mecéanicas e
microestruturais tendem a se estabilizar. Dentre as propriedades nesse estado,

podemos dividi-las entre mecénicas e fisicas.

2.4.2.1. Propriedades Mecénicas

A andlise da capacidade do material de resistir a esforcos mecanicos é uma
das principais propriedades a serem analisadas. Elas podem ser de tracdo, de
cisalhamento e de compressao. Esta ultima, no entanto, € a que mais tem enfoque
na hora da escolha da pasta, pois ela nos da uma indicacao geral da qualidade do
geopolimero, ja que é um parametro fundamental nos calculos estruturais.

Alguns fatores podem afetar o desempenho mecanico dos materiais
geopoliméricos, entre eles: a distribuicdo do tamanho das particulas, a propor¢éao de
dissolucdo da fase gel, a natureza amorfa da matéria-prima sélida, o grau de
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cristalinidade, a relacao de dissolucao entre Si/Al, a concentracdo do ativador, entre
outros (XU et al., 2001 apud KOMNITSAS et al., 2007).

O geopolimero possui uma estrutura polimérica tridimensional o que
confere aos ligantes propriedades mecanicas e quimicas superiores
as que se obtém nos cimentos tradicionais, incluindo maior
resisténcia — inicial e em longo prazo — compressao e a flexao, maior
resisténcia ao ataque de sulfatos, acidos bactérias, menor retragéo e
excelente comportamento a elevada temperatura (SIMOES, 2012).

2.4.2.2. Propriedades Fisicas

As propriedades fisicas nada mais sdo que uma forma de relacionar o
comportamento do material com as propriedades mecanicas e dar também um
indicativo microestrutural do mesmo. Dentre as propriedades fisicas a densidade
aparente é uma delas e mede indiretamente o volume de vazio e a quantidade de
agua evaporada durante o tempo de cura. A variacdo dos valores de densidade esta
relacionada com a relagdo agua/solidos e com o volume da pasta que diz respeito a
sua porosidade (SIMOES et al, 2012).

Com o aumento da relacdo agua/cimento tem-se um aumento também na
porosidade e na permeabilidade da amostra. Conforme a quantidade de vazios se
for elevado, pode-se obter uma pasta geopolimérica de baixa resisténcia para a sua
finalidade, o que diminuira a durabilidade do material.

Dentre as propriedades fisico-quimicas existentes nos materiais cimenticios
abaixo serao listadas aquelas que diferenciam os cimentos geopoliméricos dos
cimentos convencionais. Dentre as propriedades especiais dos geopolimeros pode-

se citar:

Tabela 2 - Propriedade dos geopolimeros.

Estado Fresco Estado Endurecido
Pega rapida Resistente ao fogo
Boa trabalhabilidade Resistente a ataques quimicos
Tem boa coeséo Excelente adeséao
Bom acabamento superficial | Rapido endurecimento
Durabilidade

Fonte: Editado pelo autor
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3. MATERIAIS E METODOS

No presente capitulo serdo apresentados o0s materiais, métodos e
equipamentos utilizados para a obtencao das pastas geopoliméricas, assim como 0s
ensaios empregados na caracterizacdo das amostras, nos estados fresco e
endurecido. Os ensaios laboratoriais foram realizados no Laboratério de Materiais da
UFSC Joinville, no Nudcleo de Pesquisa em Materiais Ceradmicos e Compésitos do
Laboratério CERMAT e no Laboratério de Nanotecnologia do Departamento de
Engenharia Civil da UFSC de Florianpolis.

3.1. Materiais

O Metacaulim foi utilizado como fonte de alumina e silica. Esse material foi
obtido da empresa Metacaulim do Brasil. A densidade real (3,17 g/cm?) foi
determinada com o uso de um picnémetro Ultrapycnometer 1200 P/N, enquanto a
composicdo quimica foi determinada por fluorescéncia de raios-X, cujos resultados
sdo apresentados na Tabela 3. O tamanho médio da particula foi de 21um e Dso=
6,5um (Fig.10). Através da difracdo de raios-x (Fig.11) foram identificadas as
seguintes fases: caulinita (K), o quartzo (Q) e a mica (L) que sao formadas pelo Si e

Al, mas apresentam estruturas diferentes.

Figura 10 — Distribuicdo do tamanho da

particula do Metacaulim. Figura 11 — Difracdo de raio-x do Metacaulim.
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Tabela 3 — Composi¢ao quimica do Metacaulim determinada por FRX.

Metacaulim 326 | 0.1 23 | 2,1 | 0,6 |<0,05|<0,05| 0,1 | 57,1 |15

Fonte: Nlcleo de pesquisa
CERMAT, 2015

O ativador alcalino utilizado neste trabalho para a formacdo de geopolimeros
foi 0 hidréxido de s6dio (NaOH) da marca Lafan, com teor de 97% de NaOH.

Figura 12 — Matérias-primas empregadas na produgéo do geopolimero:
a) Metacaulim, b) NaOH e ¢} Solugéo ativadora (H,O+NaOH}).

Fonte: Autor, 2015

3.2. Metodologia experimental

Para que o0s objetivos principais deste trabalho fossem alcangados,
primeiramente foi necessaria a producao de pastas geopoliméricas com diferentes
formulagdes. Essas amostras foram analisadas no estado fresco (reologia) e no
estado endurecido (resisténcia mecanica e propriedades fisicas), com 28 dias de

cura.
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Por meio de um planejamento experimental, previamente definido, foram
desenvolvidas misturas para analisar os efeitos da concentracéo do ativador alcalino
NaOH (8, 9 e 10 M) e da proporgao sélido/liquido (1,2;1,3 € 1,4). A Tabela 4 mostra
as nove formulacdes das pastas geopoliméricas, esses valores foram selecionados

conforme a literatura (Ozer; Soyer-Uzun, 2015).

Tabela 4 — Formulagdo das amostras dos geopolimeros.

Sélido/Liguido(g/ Metacaulim

Fonte: Autor, 2015

O procedimento experimental usado nas formulagdes seguiu 0 mesmo roteiro
indicado na Figura 13. Neste caso, o NaOH foi dissolvido em agua destilada com um
agitador magnético Gehaka AA-1840 até que a solucdo atingisse a temperatura

ambiente, obtendo com isso uma solugao alcalina.

Figura 13 — Fluxograma de utilizagao das matérias-primas.

1 NaoH |
—_ w0 |

—
[} —

Fonte: Autor, 2015
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Na sequéncia, a solucdo alcalina foi misturada ao metacaulim em um misturador
mecanico (Fig. 14) modelo Scilogex OS20-S a uma rotagdo de 400 rpm durante 10
minutos.

Figura 14 — Equipamentos para producéo das pastas: a) balanga; b) misturador
mecénico; ¢) solucéo alcalina.

Fonte: Autor, 2015

3.2.1. Ensaios no estado fresco
3.2.1.1  Reologia

Ap6s a producdo das pastas geopoliméricas, essas foram avaliadas
reologicamente em 0 e 30 minutos de cura. Foram utilizados 6mL para cada
formulacdo em um viscosimetro modelo Thermo Haake com taxa de cisalhamento
de 0 a 300 s™ (curva ascendente) e de 300 a 0 s™' (curva descendente) durante 3
minutos para cada curva a uma temperatura controlada de 25°C. Através deste
ensaio foi possivel obter os parametros reoldgicos, nomeadamente, tensdo de

escoamento (t,) e viscosidade plastica (W).
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Figura 15 - a) viscosimetro; b) pasta geopolimérica.

Fonte: Autor, 2015

3.2.2. Ensaios no estado endurecido

Corpos de prova (d=2cm e h=4cm) foram produzidos e rompidos aos 28 dias
de cura. Apds a sua producgéo eles permaneceram dentro de moldes durante 36
horas em uma estufa a 50°C. Apés a desmolde, os mesmos retornaram a estufa até
completar os 28 dias de cura. Para os ensaios de resisténcia a compresséo,
densidade aparente, absorcdo de agua e porosidade aberta foram produzidos 3
corpos de prova de cada formulagao.
Figura 16 — a) dimensao do molde; b) moldes de PVC; ¢) estufa; d) corpos de prova moldados;

€) corpo de prova apoés 28 dias de cura.

v, 3 > - ==in

Fonte: Autor, 2015
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3.2.2.1. Propriedades fisicas: absor¢ao, densidade aparente e porosidade aberta

Os ensaios de caracterizacao fisica (densidade aparente, absorgcdo de agua e
porosidade aberta) foram realizados com 28 dias de cura de modo a inter-relacionar
com os resultados da resisténcia a compressao. Segundo o método adotado por
Pennings e Grellner (1989) empregado em materiais porosos, consiste basicamente

em:

e Secagem das amostras (temperatura de aproximadamente 80°C) e pesagem
em uma balanca analitica com precisdo de 0,01g: ms

e Imersao dos corpos de prova em agua por 72 horas, seguido da pesagem
imersa: m;

e Pesagem da amostra apds secagem de sua superficie (Mggs)

Figura 17 — Etapas do ensaio de propriedades fisicas: a) estufa; b) pesagem da massa seca;
c) imersao das amostras em agua; d) pesagem da amostra imersa.

Fonte: Autor, 2015

Com base nos dados obtidos foi possivel a determinacdo da densidade aparente,
absorcao de agua e porosidade aberta para cada uma das formulagdes através das

equacdes 4,5 e 6.
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mg
Onde: (Eq. 4) e
pap Mgss—M;
ms = massa seca
m; = massaimersa Meee — M
_ (Eq' 5) AHZO = L * 100
Mg = massa com superficie mg
saturada seca
Meee — M
(Eq. 6) P, =—=—=4100
Mgss — My

3.2.2.2. Resisténcia a compressao

Os corpos de prova (d=20mm e h=40mm) foram testados a compressdo em
uma maquina Instron 5561 aplicando uma taxa de carregamento de 1Tmm/min e com
célula de carga de 10kN. O ensaio foi realizado de acordo com a Associagao
Brasileira de Normas Técnicas (ABNT) — NBR 7215/1996 e os resultados
representados em MPa.

Figura 18 — a) maquina de ensaio de resisténcia a compressao;
b) corpo de prova sendo comprimido.

Fonte: Autor, 2015
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3.2.2.3. Microscopia eletrbnica de varredura

As amostras que apresentaram os maiores e menores valores de resisténcia
mecanica aos 28 dias foram selecionadas para avaliar a microestrutura através de
um microscopio eletrénico de varredura de bancada marca Hitachi modelo
3030 com uma voltagem de 15kV. Além disso, elas foram previamente recobertas
com uma camada de ouro.

Para obter uma estimativa da porosidade contida nas amostras (ampliagédo
1000x) foi utilizado o software IJ. A porosidade foi quantificada pela anélise de
imagem por triplicata, que quantificada a média dos pontos escuros (poros) de trés

analises de cada imagem eletrdnica obtida.

Figura 19 — a) amostras prontas para o ensaio MEV; b) equipamento MEV.

Fonte: Autor, 2015
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo serdo apresentados os resultados obtidos da caracterizacdo do
metacaulim, bem como os ensaios realizados nas pastas geopoliméricas e suas

respectivas discussoes.

4.1. Caracterizacao do metacaulim

A caracterizagdo fisica do metacaulim mostrou um tamanho médio de
particula na ordem de 6,5 um, enquanto o SiO, e Al,Oz; foram os éxidos mais
representativos na sua composicao (Tabela 3). A porcentagem relativa desses
oxidos representa um importante papel no desenvolvimento da reacdo de
geopolimerizacdo. Da mesma forma, a redugcdo do tamanho meédio da particula
implica no aumento da area superficial e de contato de modo a acelerar o processo
de geopolimerizacao e, consequentemente, o desenvolvimento da resisténcia
mecanica do material (ZAHARAKI; KOMMITSA, 2012). A Difragdo de Raios-X (Fig.
11) indicou a presenca de fases cristalinas, caulinita(K), quartzo (Q) e mica (L). A
existéncia desses picos indica que o metacaulim usado nesse trabalho possui
estrutura cristalina, implicando em um menor grau de reatividade. Esse
comportamento influencia diretamente no comportamento no estado fresco
(trabalhabilidade) e desempenho do material endurecido (resisténcia mecéanica e

propriedades fisicas).

4.2. Reologia

A Figura 20 apresenta os resultados da viscosidade plastica (a) e tensao de
escoamento (b) das pastas produzidas a partir de concentragdes molares distintas
de NaOH (8, 9 e 10) e relacdo sélido/liquido variando entre 1,2; 1,3 e 1,4 g/g. Os
referidos resultados foram obtidos a partir do modelo ajustado de Bingham,
aplicados no trecho de descida do gréafico de reologia, semelhante aquele mostrado
na Figura 9. Em geral, os valores das viscosidades plasticas das amostras variaram
entre 0,2 e 1 Pas e dependeram das formulacbes testadas. Em termos praticos
comparativos, a viscosidade da agua a temperatura ambiente (20 °C) esta na ordem
de 1 mPa.s (Milipascal segundo) (FOX & McDONALD, 1998), enquanto os valores
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tipicos para pastas de cimento estdo entre 0,01-1 Pa-s (Banfill, 2003). Isto mostra
que as misturas geopoliméricas apresentaram valores na ordem de grandeza
semelhante as pastas de cimento mais concentradas, o que dificultou e limitou o
tempo maximo de ensaio no equipamento utilizado nesse trabalho. As amostras E1
(a.1), E4 (a.2) e E7 (a.8) mostraram valores inferiores aquelas produzidas com
concentracao similar de NaOH, certamente causado pela maior quantidade de agua
usada na mistura. Por outro lado, as viscosidades iniciais para as formula¢gdées com
8M e 9M de NaOH ficaram abaixo daquelas com 10M, indicando que a molaridade
exerce um efeito importante sobre a viscosidade plastica. ZHANG, 2012 afirma que
0 excesso de sédio em misturas com concentracdes saturadas de ativador alcalino
NaOH (em nosso caso 10M), favorece a formacao de cadeias cristalinas, implicando
naturalmente no aumento da viscosidade plastica. Entretanto, esse efeito parece
nao ser muito visivel aos 30 min de ensaio, indicando uma variacdo nesse
comportamento ao longo do tempo.

Relativamente aos resultados da tensdo de escoamento, 0 aumento da
quantidade de agua na mistura também afetou significativamente o referido
parametro reoldgico, devido a diminuicdo do atrito interno entre as particulas, o que
resultou em maior fluidez das amostras. Porém, a concentracdo de hidroxido nas
misturas, ao contrario da viscosidade plastica, ndo apresentou um comportamento
claramente visivel entre as formulagdes estudadas. Por exemplo, a tensdo de
escoamento das amostras com a mesma relagédo solido/liquido (S/L), ndo mostraram
uma unica tendéncia, em outras palavras, em alguns casos, aumentaram para as
maiores molaridades, mas também mantiveram constantes ou ainda diminuiram.
Além disso, as formulagdes E2 (b.1), E3 (b.1) e E6 (b.2) reduziram significativamente
ao longo do tempo, sendo que o expectavel era um comportamento inverso, tal
como observado na viscosidade pléstica.

Portanto, em termos praticos de aplicacdo, os resultados revelaram que as
formulacbes E2, E3, E6 e E9 foram aquelas que apresentaram as maiores perdas de
deformabilidade, o que limitou o tempo maximo para seu uso. Além disso, esta
reducao foi mais influenciada pelo aumento da viscosidade plastica do que pela
tensdo de escoamento. Neste caso, medidas preventivas a serem adotadas para a
manutencdo das condigdes de aplicacbes desses materiais devem ser pensadas,

em particular em relacdo o aumento desse parametro reoldgico.
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Figura 20 — (a.1) (a.2) (a.3) Viscosidade plastica. (b.1) (b.2) (b.3) Tenséo de escoamento.
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4.3. Propriedades fisicas: absorcao, densidade aparente e porosidade aberta

Os resultados de densidade aparente (Fig. 21) ndo variaram muito. Observa-

se uma diminuigdo de densidade com o aumento da quantidade de agua na mistura,

mas ndo é uma diferenca tao relevante, principalmente se for considerado o desvio-

padrao.

Figura 21 — Densidade aparente dos geopolimeros com 28 dias de cura.
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Fonte: Autor, 2015
Amostra E1 E2 | ES | E4 | E5 | E6
NaOH (M) 8 | 8|8 | 9| oo
S/L (g/g) 1,2 1,3 1,4 1,2 1,3 1,4

A absorcéo de agua (Fig. 22) apresentou resultados inversos ao da densidade

aparente, neste caso, as amostras com menor relacdo sélido/liquido absorveram

mais agua. Quanto a molaridade, as amostras que menos absorveram agua foram

as que apresentavam 9M de NaOH (E4, E5 e EB6). Entretanto, esses resultados se

aproximam aos encontrados nas amostras que continham 10M de NaOH.
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Figura 22 — Absorcgéo de agua dos geopolimeros com 28 dias de cura.
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Os resultados encontrados na porosidade aberta (Fig. 23), assim como os

hY

encontrados na absorcdo de agua, foram inversos a densidade aparente. Eles

seguiram uma tendéncia. Quanto mais 4gua na mistura, maior foi a porcentagem de

porosidade aberta. Considerando o desvio-padrdo, essa variacdo nao foi tao

expressiva quanto a molaridade do ativador na pasta geopolimérica.
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Figura 23 — Porosidade aberta dos geopolimeros com 28 dias de cura.
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4.4. Resisténcia a compressao

Os valores de resisténcia a compressao (Fig. 24) foram obtidos apds 28 dias
de cura, representados pelo valor médio de 3 corpos de prova. As amostras E1, E2
e E3 que continham 8M de NaOH obtiveram os menores valores de resisténcia. Pelo
contrario, as amostras com 9M de NaOH (E5 e E6) apresentaram maiores valores
de resisténcia mecénica a compressao, alcangando entre 7 e 8,4 MPa.

Em geral, a resisténcia a compressdo esta relacionada com o grau de
polimerizagdo alcangado na mistura. Quanto mais polimerizada a estrutura da

mistura, maior a resisténcia mecanica.

Figura 24 — Resisténcia a compressao de geopolimeros com
28 dias de cura.
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Fonte: Autor, 2015

De fato, a variagdo da resisténcia foi relacionada conforme a quantidade de
NaOH e de agua na mistura. De acordo com a Figura 25, o valor da resisténcia teve
um ponto 6timo em relagdo a concentracao do ativador, esse ponto se encontra em
9M de NaOH. Na Figura 26 é apresentada a resisténcia a compressao conforme a
relagéo soélido/liquido. O aumento da resisténcia foi influenciado pela quantidade de
agua, quanto maior a relagdo S/L maior a resisténcia encontrada. Quando o teor de
agua € elevado, existe a tendéncia de formacao de cristais maiores, diminuindo a
area de superficie especifica, levando a diminuicdo na resisténcia do material
sintetizado (OLIVIA et al., 2008).
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O fato das amostras com 9M de NaOH obterem uma maior resisténcia
mecanica a compressao pode estar ligada a uma geopolimerizagdo mais completa.
As amostras com 8M continham pouco ativador para completar a geopolimerizagao,
0 que pode ter influenciado na diminuigdo da resisténcia mecénica. Ja as amostras
com 10M apresentaram valores razoaveis de resisténcia e tensdo de escoamento
inicial, mas observa-se na reologia que a quantidade de NaOH é mais que suficiente
para a geopolimerizacdo, Zhang et al. (2012) também observaram esse mesmo
fendbmeno e atribuiram ao fato de que as reagdes de polimerizacao entre espécies Al

e Si ocorrem melhor nos sistemas com concentragdes levemente alcalina.

Figura 25 — Resisténcia a compresséo X Figura 26 — Resisténcia a compressao X
concentragdo de NaOH. relagéo solido/liquido.
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4.5. Microscopia eletrénica de varredura

As imagens dos geopolimeros obtidas por microscopia (Fig. 27, 29, 30 e 31)
estdo agrupadas quanto a ampliagdo de diferentes formulagdes. As formulacdes
escolhidas para serem analisadas pela microscopia foram aquelas que
apresentaram os maiores valores de resisténcia a compressao mecanica (E5 e E6) e
aquelas com menor resisténcia (E1 e E2). A Figura 27 apresenta a imagem
microscépica das quatro formulagées a uma aproximacao de 1000x, onde se retirou
os valores de porosidade apresentado na Figura 28.



Figura 27 — Micrografia do geopolimero - 1000x - a)E1; b) E2; ¢) E5; d) E6.
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Figura 28 — Porosidade nas amostras.
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Figura 29 — Micrografia do geopolimero - 1500x - a)E1; b) E2; c) E5; d) E6.

A D85 x15k 50um

A D86 x15k 50 um

A D91 x15k 50 ym

Fonte: Autor, 2015

A DBS x15k 50um

Figura 30 — Micrografia do geopolimero - 3000x - a)E1; b) E2; ¢) E5; d) E6.
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Fonte: Autor, 2015
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Figura 31 — Micrografia do geopolimero - 4000x - a)E1; b) E2; ¢) E5; d) E6.

A D86 x40k  20um

A D86 x40k 20um
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Fonte: Autor, 2015

As figuras apresentam a micrografia dos geopolimeros com 8M de NaOH (E1 e
E2) e com 9M de NaOH (E5 e EB6). Através das micrografias foi possivel observar
que os geopolimeros com 8M apresentam uma superficie menos densa, que
possivelmente esta relacionado com a quantidade de material ndo reagido na
geopolimerizacdo. Com a concentracdo de 9M a matéria reagiu com um maior grau
de geopolimerizacao.

O gréfico da Figura 28 confirma que os valores de porosidade aumentaram
com a diminuicdao da molaridade e que conforme diminuisse a quantidade de agua
na mistura, menor a quantidade de poros. A geopolimerizagdo pareceu variar mais
quanto a concentracdo de ativador na mistura geopolimérica. Os resultados
encontrados nesse ensaio tiveram relacao com os encontrados no ensaio mecanico,
quanto maior a porcentagem de poros, menor a resisténcia mecanica admissivel ao

material.
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5. CONCLUSOES

Através do ensaio de reologia, observou-se que a viscosidade plastica foi o
parametro reolégico que melhor representou a variagdo da concentragao do ativador
alcalino na mistura, enquanto a tensédo de escoamento ndo mostrou claramente essa
influéncia. Além disso, a presenca de agua em teores crescentes diminuiu ambos os
parametros reoldgicos, confirmando a reducéo do atrito interno entre as particulas, o
qual permitiu o aumento da fluidez das amostras. Os resultados da reologia
revelaram que as pastas geopoliméricas estudadas nesse trabalho apresentaram
valores de viscosidade proximos as pastas de cimento Portland comum.

Quanto as propriedades fisicas, os resultados permaneceram proximos entre
si, quando o desvio-padrdo € levado em consideracdo. No entanto, ha uma leve
tendéncia de diminuicdo da densidade aparente com o0 aumento do teor de agua nas
misturas. Pelo contrario, este aumento representou um acréscimo nos valores de
absorcao de agua e de porosidade aberta, confirmando a existéncia de uma relagao
inversa entre essas duas ultimas propriedades e a primeira.

A resisténcia a compressdo mostrou um desempenho superior para amostras
com 9M de NaOH, no entanto, a relacao soélido/liquido foi o principal parametro que
afetou a referida propriedade.

Uma topografia menos densa foi observada para as amostras com
concentracdo de 8M de NaOH, se comparado a formulacdo de 9M. Essa amostra
apresentou uma porosidade aberta e absorcao de agua ligeiramente mais elevada
entre todas as formulacbes. Além disso, a resisténcia mecénica da referida
formulacéo confirma o baixo desempenho da ordem de 0 a 1 MPa.

Com base nos resultados obtidos no presente trabalho de pesquisa, foi
possivel concluir que as formula¢des E5 (9M NaOH — S/L 1,3) e E6 (9M NaOH — S/L
1,4) foram as que apresentaram os melhores resultados mecanicos (resisténcia a
compressdo) para a aplicagdo na construgdo civil. Levando em conta que os
materiais cimenticios possuem o tempo de aplicacao restrito devido a pega, deve-se
notar que a amostra E5 possui viscosidade quase que invariavel durante tempo
estudado, e que a formulacdo E6 é mais suscetivel ao aumento da viscosidade com
o tempo. Neste caso, o tempo de aplicagdo da pasta geopolimérica ira definir qual
destas formulagdes se torna mais adequada.



5.1 Sugestoes para trabalhos futuros

e Analisar os resultados de viscosidade das formulagdes desta pesquisa em
diferentes temperaturas;
e Verificar os resultados mecanicos e microestruturais em idades mais

avancadas.
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